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Informacion basica

1 Informacion basica

1.1 Acerca de este manual

Contenido

Normas

Simbolos y palabras clave utili-
zados

Las instrucciones de uso describen el sistema de hidruro/Hg HS 55.

El equipo ha sido concebido para ser utilizado por personal cualificado tomando en con-
sideracion este manual de instrucciones.

Las instrucciones de uso informan sobre el montaje y funcionamiento del equipo y pro-
porciona al personal de servicio los conocimientos necesarios para manejar este equipo y
sus componentes de forma sequra. Las instrucciones de uso ofrecen ademas indicacio-
nes para el mantenimiento y cuidado del equipo, asi como indicaciones sobre posibles
causas de averias y su solucion.

Las instrucciones de manejo estan recopiladas cronolégicamente en unidades.

Las advertencias estdn seflalizadas con un tridngulo de advertencia y una palabra clave.
Se indican el tipo y la fuente del peligro, asi como sus consecuencias y cdémo evitarlo.

Los elementos del programa de control y evaluacién estan representados de la siguiente
manera:

® | os términos del programa estan marcados en negrita (p. ej. menu System).

®  |os puntos del menu estan separados por una raya vertical (p. ej., System | Device).

En el presente manual se utilizan los siguientes simbolos y palabras clave para la indica-
cion de peligros y/o indicaciones. Las advertencias de sequridad se encuentran siempre
delante de una accion.

ADVERTENCIA

Avisa de una posible situacion peligrosa, que puede conllevar la muerte o lesiones gra-
ves (cortes en extremidades).

PRECAUCION

Avisa de una posible situacion peligrosa que puede conllevar lesiones leves o modera-
das.

AVISO

Advierte sobre posibles dafios materiales o ambientales.




Informacion basica HS 55 (Batch)

1.2  Uso previsto

El sistema de hidruro/Hg solo se puede usar junto con un espectrémetro de absorcion
atémica de Analytik Jena.

El equipo y sus componentes solo pueden utilizarse para los analisis descritos en el ma-
nual de usuario. Solo este uso se considera como previsto y garantiza la sequridad del
usuario y del equipo.
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Seguridad

2

2.1

Seguridad

Para su propia seguridad y para garantizar un funcionamiento sequro y sin averias
del equipo, lea cuidadosamente este capitulo antes de la puesta en marcha del equi-
po.

Siga todas las instrucciones de seguridad que figuran en el manual de usuario, asi co-

mo todos los mensajes y notas que aparecen en la pantalla del software de control y
evaluacion.

Simbolos de seguridad del equipo

En el equipo se encuentran simbolos de advertencia y prohibicion cuyo significado se
tiene que respetar obligatoriamente.

La ausencia de los simbolos de advertencia y prohibicion puede ocasionar un manejo
equivocado y provocar dafios personales y materiales. Las sefiales no se deben reti-
rar. Los simbolos de advertencia y prohibicion dafiados se deben sustituir inmediata-
mente.

Los siguientes simbolos de advertencia y de prohibicién se encuentran en el equipo:

Simbolo de adver- Significado Comentario

tencia
Advertencia ante un En la conexién de calefaccion de cube-
punto peligroso tas: Advertencia frente a una tension

eléctrica peligrosa. Enchufe y desen-
chufe el cable de conexion solo cuan-
do el equipo esté apagado.

Advertencia de superfi- En la cubierta de equipo roja: En el Hg
cie caliente Plus Upgrade Modul (opcional) existe
riesgo de quemadura en el horno. An-
tes de abrir la tapa, deje enfriar el mé-

dulo.
Sefial de adverten- Advertencia de superfi- En la calefaccion de la cubeta: En la
cia "Precaucion ca- cie caliente calefaccion de la cubeta hay riesgo de
liente" quemaduras. En funcionamiento,

mantenga la distancia de seguridad.

Seriales de man- Significado Comentario

do / simbolos de

aviso
Antes de montar o des- En el interruptor de encendido / en-
montary abrir el enchu-  trada de la red: Antes de la instalacion
fe de alimentacion del o desmontaje, ademas de abrir el dis-
dispositivo. positivo, apague el dispositivo y tire

del enchufe de la red de la conexion
de la red eléctrica.

Solo para la Republica El equipo contiene sustancias regla-

Popular China mentadas. Analytik Jena GmbH+Co.
KG garantiza que, si el equipo se utili-
za segUn lo previsto, no se produciran
filtraciones de estas sustancias en los
proximos 25 afios.
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2.2  Requisitos del personal

El equipo solo debe ser utilizado por personal técnico cualificado que haya sido ins-
truido en el manejo del equipo. La instruccién incluye transmitir las instrucciones del
usuario y las instrucciones del usuario de los componentes del sistema conectados.
Recomendamos la formacién por parte de empleados cualificados de la empresa o
sus representantes de Analytik Jena.

Ademas de las indicaciones de sequridad de este manual, es necesario respetar las
disposiciones generales de seguridad y prevencion de accidentes vigentes del pais
donde se utilice. El estado actual de este codigo debe verificarlo la entidad explota-
dora.

El manual de usuario debe estar accesible para el personal de mantenimiento y apli-
cacion.

2.3  Indicaciones de seguridad para el transporte y emplazamiento

La instalacion deficiente puede provocar graves dafios. Puede producirse una descar-

ga eléctrica.

®  Lainstalaciony la puesta en marcha del equipo y de sus componentes del siste-
ma solo puede llevarla a cabo el servicio técnico de Analytik Jena GmbH+Co. KG o
personal especializado autorizado y formado por la empresa.

®  Lostrabajos de instalacion y montaje por cuenta propia estdn terminantemente
prohibidos.

Para evitar lesiones, es necesario tener en cuenta lo siguiente a la hora de recolocar

(levantary cargar) en el laboratorio:

®  E|dispositivo no tiene asas de transporte. Para el transporte, sujete el equipo fir-
memente con ambas manos por la parte inferior y levantelo.

®  Asegurese de que el dispositivo esté completamente vacio. Enjuague bien las
mangueras de bombeo y dosificacién para que no puedan gotear solucién reduc-
tora. La solucién es corrosiva y perjudicial de dafiar y ataca la ropa.

m  Retire la botella de almacenamiento para reducir los agentes reductores. Escurra
la botella antes del transporte.

m  Existe peligro de lesion por piezas no aseguradas apropiadamente. Durante el
transporte es necesario asegurar los componentes del equipo de acuerdo con lo
dispuesto en las instrucciones de uso.

®  Peligro de dafios a la salud debido a una descontaminacién inadecuada! Realice
y documente una descontaminacién apropiada antes de devolver el equipo a
Analytik Jena. El protocolo de descontaminacion le serd entregado por el servicio
técnico cuando notifique la devolucion. Si no se cumplimenta el protocolo de
descontaminacién no se aceptara el equipo. El remitente puede ser responsable
de los dafios causados por la descontaminacion insuficiente del equipo.

2.4  Indicaciones de seguridad para el funcionamiento

La entidad explotadora del equipo esté obligada a garantizar antes de cada puesta
en marcha el correcto estado del aparato, incluyendo todas las instalaciones de segu-
ridad. Esto se aplica especialmente después de cada modificacion, ampliacién o repa-
racion del equipo.

Observe las siguientes indicaciones:
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® [l equipo solo se debe poner en marcha cuando todas las instalaciones de segu-
ridad (p. €j., cubiertas de piezas electrénicas) estén presentes, instaladas regla-
mentariamente y funcionen correctamente.

®  Esnecesario comprobar regularmente el estado correcto de las instalaciones de
seguridad y proteccion. Se deben resolver inmediatamente posibles defectos.

® Lasinstalaciones de seguridad y protecciéon no se deben retirar nunca durante el
funcionamiento ni se deben modificar o poner fuera de servicio.

= Durante el funcionamiento es necesario garantizar, en todo momento, la accesi-
bilidad al interruptor de red situado en la pared lateral derecha.

® | as modificaciones y ampliaciones en el equipo solo se podran llevar a cabo de
acuerdo con Analytik Jena. Las modificaciones no autorizadas pueden limitar la
seqguridad del funcionamiento del equipo, asi como la garantia y el acceso al ser-
vicio técnico.

®m | asinstalaciones de ventilacién del equipo tienen que estar en perfecto estado.
Las rejillas y las rendijas de ventilacion tapadas pueden dar lugar a fallos de fun-
cionamiento o pueden dafar el aparato.

®  Launidad de cubetas estd muy caliente durante la operacion. No se deben tocar
las piezas calientes durante o justo después del funcionamiento del aparato. Te-
ner en cuenta los tiempos de refrigeracion hasta llegar a temperatura ambiente
(min. 1 h).
Mantenga los materiales inflamables lejos de la unidad de la cubeta.
El colector de oro (Hg Plus Upgrade Modul, opcional) también se calienta mucho
durante el funcionamiento. Solo abra la tapa roja del equipo después de enfriar-
se el médulo.

®  Atencion al tratar con piezas de vidrio. Existe peligro de rotura y, por tanto, peli-
gro de lesiones.

= Durante el funcionamiento existe peligro de aplastamiento en la bomba de man-
guera. Los cabellos largos y la ropa ancha pueden quedar atrapados e introducir-
se en la bomba. Utilice una redecilla apropiada, asi como ropa cefiida al cuerpo.

2.4.1 Indicaciones de seguridad para proteccion contra explosiones/incendios

El equipo no puede ponerse en funcionamiento en entornos con peligro de explo-
sion.

iEstd prohibido fumar o trabajar con fuego abierto en la sala de funcionamiento del
equipo!

2.4.2 Indicaciones de seguridad electrénica

En el aparato se producen tensiones eléctricas perjudiciales para la salud. El contacto

con componentes con tensién puede provocar la muerte, lesiones graves o conmo-

ciones dolorosas por la electricidad del equipo.

®  E| enchufe de conexidn solo se puede conectar a un enchufe conforme a las nor-
mas para garantizar la clase de proteccién (conexion de tierra de seguridad) del
aparato. El equipo solo debe conectarse a fuentes de alimentacidn, cuya tension
nominal coincida con la tension indicada en la placa de identificacion. Asegurese
de que el cable de alimentacién extraible de la unidad no sea sustituido por un
cable de alimentacion de tamafio inadecuado (sin conductor de proteccion a tie-
rra). No se permite ninguna extension de la linea de alimentacion.

= El mddulo basico y los componentes del sistema solo pueden conectarse a la red
eléctrica cuando estédn apagados.

® | os cables de conexion eléctrica entre el médulo base y los componentes del sis-
tema solo pueden conectarse o desconectarse cuando el sistema estd apagado.
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2.4.3

iAntes de abrir el aparato, hay que desconectarlo con el interruptor de red y sa-
car el enchufe de la toma de corriente!

Todos los trabajos en el sistema electrénico del analizador solo deben ser reali-
zados por el servicio técnico de Analytik Jena y por técnicos especialmente autori-
zados.

Instrucciones de seguridad para el funcionamiento de los contenedores y sistemas de

gas comprimido

Los gases de funcionamiento se toman de los contenedores de gas comprimido o
de las plantas locales de gas comprimido. Los gases de operacién deben tener la
pureza requerida.

Los trabajos en los recipientes o instalaciones de gas comprimido solo deben ser
llevados a cabo por personas con conocimientos especiales y expertas en el ma-
nejo de instalaciones de gas comprimido.

Las mangueras de presion y los manorreductores solo se pueden utilizar para los
gases clasificados.

Las conexiones, mangueras, atornilladuras y manorreductores para el oxigeno
deben mantenerse libres de grasa.

Las conexiones, mangueras y atornilladuras deben comprobarse regularmente
por si presentaran zonas no herméticas o dafios evidentes en el exterior. Las zo-
nas no herméticas y los dafios deben repararse de inmediato.

Antes de los trabajos de inspeccién, mantenimiento y reparacién es necesario ce-
rrar el suministro de gas.

Después de la reparaciéon y el mantenimiento de los componentes del recipiente
y/o instalacién de gas comprimido es necesario comprobar el estado de funcio-
namiento del aparato antes de volver a ponerlo en marcha.

iSe prohibe realizar trabajos de instalacion y montaje por cuenta propia!

2.4.4 Manejo de materiales de trabajo y auxiliares

10

La entidad explotadora se responsabiliza de la seleccién de las sustancias utilizadas
en el proceso, al igual que de un manejo seguro de estas. Esto atafie, en especial, a

sustancias radioactivas, infecciosas, venenosas, corrosivas, inflamables, explosivas o
peligrosas de cualquier manera.

Al manejar sustancias peligrosas, hay que respetar la normativa local vigente sobre
seguridad y las normas establecidas en las hojas de datos de sequridad del fabricante
de los materiales auxiliares y de trabajo.

El equipo solo debe ponerse en funcionamiento con una unidad extractora acti-
va. Siempre asegurese de una buena ventilacion de la habitacion en los espacios
de trabajo.

Los trabajos de limpieza con acido fluorhidrico deben realizarse en un extractor.
Al trabajar con acido fluorhidrico, debe utilizar un delantal de goma, guantesy
una méscara facial.

Al realizar mediciones en materiales que contengan cianuro, hay que garantizar
que en la botella de residuos no se pueda formar &cido cianhidrico.

Al tratar reactivos es necesario llevar por regla general unas gafas y guantes de pro-
teccion.

El borohidruro de sodio (NaBH,) y el hidréxido de sodio (NaOH) son muy corro-
sivos, higroscdpicos y, en solucion, extremadamente agresivos.
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Al reaccionar el borohidruro de sodio con la solucién de la muestra acida se libera hi-

drogeno. No se debe permitir que se formen mezclas calientes y explosivas de aire e

hidrégeno en la cubeta. La conduccidn del gas del recipiente de reaccién hasta la sa-

lida de la cubeta ha de mantenerse libre de oxigeno. Para ello, tome las siguientes

medidas:

m  Cerrar siempre la cubeta con las ventanas estancas al gas. Incluso con pequefias
grietas o dafios a las caras del extremo, reemplace la cubeta.

®  |levar el gas desde la salida de la cubeta hasta el dispositivo extractor.

Observe las siguientes indicaciones:

®  E|operador es responsable de asegurar que se lleve a cabo una descontamina-
cién apropiada si el equipo se ha contaminado externa o internamente con sus-
tancias peligrosas.

= Elimine las salpicaduras, gotas o grandes cantidades de liquido con un material
absorbente como el algodon, las toallitas de laboratorio o la celulosa.

®  En caso de contaminacién bioldgica, limpie las zonas afectadas con un desinfec-
tante adecuado, como, por ejemplo, la solucién Incidin Plus. Luego seca las areas
limpias.

® | acarcasa solo es apta para la desinfeccion por frotamiento. Si el desinfectante
tiene un cabezal de pulverizacién, aplique el desinfectante en pafios adecuados.
Cuando use material infeccioso trabaje con especial cuidado y orden, ya que el
equipo no se puede descontaminar en su totalidad.

= Antes de utilizar un proceso de descontaminacion y limpieza distinto del indicado
por el fabricante, péngase en contacto con el mismo para aclarar si el proceso
previsto dafia o no el equipo. Las etiquetas de sequridad adheridas al dispositivo
no deben ser mojadas con metanol.

2.5 Indicaciones de seguridad sobre mantenimiento y reparacion

El mantenimiento del equipo debe ser realizado por el servicio técnico de Analytik Je-
na o por personal formado y autorizado por la empresa.

Los trabajos de mantenimiento realizados por cuenta propia pueden dafiar el equipo.

Por lo tanto, el operador solo puede llevar a cabo las actividades enumeradas en el

manual del usuario, en el capitulo "Mantenimiento y cuidado".

= Solo use un pafio ligeramente humedecido y sin goteo para limpiar el exterior del
equipo. Para ello solo utilizar agua y, dado el caso, agentes tensioactivos habi-
tuales en el mercado.

= Lostrabajos de mantenimiento y reparacion del equipo solo podran realizarse
cuando esté apagado (a menos que se describa lo contrario).

= E| suministro de gas debe ser desconectado antes de los trabajos de manteni-
miento y reparacion (a menos que se describa lo contrario).

m  Sedejard que el equipo se enfrie suficientemente antes de Ilevar a cabo los tra-
bajos de mantenimiento y la sustituciéon de los componentes del sistema.

m  Utilice tnicamente piezas de repuesto originales, piezas de desgaste y materiales
de consumo. Estos estdn comprobados y garantizan un funcionamiento seguro.
Las piezas de vidrio son piezas de desgaste y no estan sujetas a garantia.

®  Todos los dispositivos de proteccion deben ser reinstalados correctamente y se
debe comprobar su correcto funcionamiento después de la finalizacién de los tra-
bajos de mantenimiento y reparacion.

11
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2.6 Comportamiento en caso de emergencia

12

Si no existe un peligro inmediato de lesiones, en situaciones de peligro o en caso
de accidente, apague el aparato y los componentes del sistema conectados en el
interruptor de la red eléctrica inmediatamente si es posible y/o saque los enchu-
fes de la red eléctrica de las tomas de corriente.

Tras el apagado de los equipos, cerrar el suministro de gas lo mas rapido posible.
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Funcionamiento y montaje

3 Funcionamiento y montaje

3.1 Funcionamiento y principio de medicién

Tecnologia de hidruro

Tecnologia de vapor frio

Tecnologia HydrEA

Vision general de sistemas de
hidruro/Hg

La tecnologia de hidruro permite la determinacion, sin matrices, de los elementos As; Bi;
Sb; Se; Sn; Te. Se basa en la formacion de hidruros metalicos gaseosos mediante reduc-
cion de las muestras acidas con borohidruro de sodio NaBH,. El gas portadory el hidré-
geno liberado transportan los hidruros metélicos hacia la cubeta de cuarzo. Alli se des-
componen gradualmente por procesos de impacto con las particulas de gas y la pared
del vidrio a temperaturas de 850 ... 950 °C. Los 4tomos de metal libre absorben la radia-
cion primaria en la linea de resonancia.

Mediante la tecnologia de hidruro se pueden excluir practicamente las interferencias es-
pectrales, ya que Unicamente accede al atomizador el elemento a determinar como hi-
druro metélico gaseoso.

Con la tecnologia de vapor frio se determina mercurio. Como agente reductor ademas
del borohidruro de sodio NaBH, también se utiliza cloruro de estafio SnCl,. En la reac-
cion con la solucion de la muestra 4cida se forma vapor de Hg atémico que el gas por-
tante argon transporta hasta la cubeta Hg. Los 4tomos Hg libres absorben la radiacion
primaria en la linea de resonancia. El calentamiento de la cubeta de la temperatura am-
biente a 150 °C reduce los fallos del fondo mediante humedad.

La tecnologia HydrEA combina la tecnologia de hidruro, es decir, la tecnologia Hg-de va-
por frio con la tecnologia de tubo de grafito. Se utiliza para la determinacién selectiva al-
tamente sensible de los elementos formadores de hidruros As; Bi; Sb; Se; Sn; Te o Hg
con el horno de tubo de grafito.

El sistema de hidruro/Hg produce los hidruros metalicos gaseosos o el vapor Hg atémi-
co. El automuestreador de grafito (AS-GF) transfiere los analitos con el gas portador ar-
gon al horno de tubo de grafito. Alli, los hidruros metalicos se acumulan en el tubo es-
tandar recubierto de iridio para la atomizacion de la pared a una temperatura de preca-
lentamiento de 300 °C. Estas se descomponen en el proceso. A una temperatura de
2100 °C los atomos metalicos unidos se vuelven a atomizar. La nube de vapor de 4tomos
absorbe la radiacion primaria en la linea de resonancia.

El vapor atémico de Hg se acumula en el tubo estandar recubierto de oro a 65 °C. A una
temperatura de 950 °C los &tomos Hg se vuelven a atomizar.

sistema de hidruro/Hg Alcance funcional
HS 50 Sistema batch mas sencillo con principio de funcionamiento
neumatico.

La llama de aire-acetileno calienta la cubeta de cuarzo.
HS 55 Sistemas batch con unidad de cubeta calentada eléctricamente.

El usuario llena manualmente la solucién de muestra en el reci-
piente reactor del sistema de hidruro/Hg. La solucién de agente
reductor se media automaticamente con una bomba de man-
guera de 1 canal.

13
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3.2
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Estructura

sistema de hidruro/Hg Alcance funcional

HS 60 sistema de hidruro/Hg para funcionamiento con inyeccion de
flujo con una unidad de cubeta calentada eléctricamente

La solucién de agente de muestra y reduccién, acido y residuos
se transporta mediante bombas de manguera en el sistema.

Los automuestreadores AS-F y AS-FD pueden alimentar las so-
luciones de muestra de forma totalmente automaética al sistema
de hidruro/Hg.

Todos los sistemas de hidruro/Hg permiten la determinacion de los elementos formado-
res de hidruro y mercurio con hidruro y tecnologia de vapor frio.

Puede ampliar el alcance funcional de los sistemas de hidruro/Hg HS 55 y HS 60 con los
siguientes accesorios y médulos.

Médulo Alcance funcional

Cubeta Hg (tulipan): Cubeta en forma de tulipan para una mayor sensibilidad en la
determinacion de Hg

Hg Plus Upgrade Modul Enriquecimiento de mercurio en un colector de oro para andlisis
de ultratrazas

HydrEA Upgrade Kit Acoplamiento de los sistemas de hidruro/Hg con el tubo de gra-
fito-AAS para el anélisis de ultratrazas de los elementos forma-
dores de hidruro y mercurio

La alimentacién de la muestra al AAS debe realizarse con un
automuestreador AS-GF.

Puede ampliar estos accesorios y médulos a mano.

El sistema de hidruro/Hg consiste en un médulo basico, el médulo funcional y un médu-
lo de enriquecimiento de mercurio opcional. Los tres médulos estéan colocados unos en-
cima de otros y conectados eléctricamente a través de un conector de varias entradas.

El sistema de hidruro/Hg se puede usar en los siguientes dispositivos AAS:
®m  ZEEnit 700 P, ZEEnit 700 Q, ZEEnit 650 P

= Serie contrAA 800

®m  Serie novAA 800, novAA 350i

Para obtener informacién sobre el uso de los sistemas de hidruro/Hg en modelos AAS
més antiguos de Analytik Jena, pdngase en contacto con el servicio de atencién al clien-
te.

Consulte las instrucciones de los aparatos AAS para obtener informacién detallada sobre
la configuracién de los aparatos AAS y la realizacion de anélisis.
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Fig.1  sistema de hidruro/Hg con aparato AAS

En la placa frontal del médulo funcional batch se encuentran todos los componentes
funcionales relevantes:

®  Bomba de manguera de un canal para transportar el agente reductor

= Mddulo batch como unidad de reaccion

®=  Boton pulsador para iniciar el proceso de medicién.

Aqui también estd la manguera de bombeo. El usuario puede acceder facilmente a ella
para cambiarla. El trazado de la linea de color en la placa frontal marca la colocaciéon de
los tubos y facilita asi los trabajos de mantenimiento.

1 23 4
Fig. 2 Vista frontal con grupos de edificios principales.
1 Mddulo batch con recipiente reactor. 2 Bomba de manguera de un canal
3 Boton pulsador "Start" 4 Médulo bésico
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En el interior del modulo funcional se encuentra el grupo de cuatro valvulas para el su-
ministro de gas. En el lado derecho del aparato esta colocada, en una sujecién, la botella
de provisién para el agente reductor. Aqui también se encuentran las conexiones eléctri-
cas.

El modulo de enriquecimiento de mercurio opcional estd insertado desde arriba en el
maodulo funcional y estd conectado con este eléctricamente. La colocacién de los tubos
se realiza hacia el marco del médulo funcional y desde este hacia la placa frontal. Si
cambia de modo de funcionamiento "Hydride (batch)"/"Hg without enrichment (batch)"y
"Hg with enrichment (batch)" solo tiene que cambiar las mangueras de la placa frontal.

Introduzca manualmente la muestra en el sistema de hidruro/Hg. Para ello, pipetee un
volumen de 1 ... 20 ml en el recipiente reactor y sujételo de forma estanca al cabezal del
maodulo de lotes con un ligero movimiento de rotacion.

Después de iniciar el anélisis, la bomba de manguera de 1 canal dosifica automatica-
mente el agente reductor en el recipiente reactor. La rapida y, en parte, fuerte reacciéon
libera hidruro metélico gaseoso o vapor de Hg atémico. El hidrégeno se forma como
subproducto durante la reaccion con NaBH,.

El argon sirve como portador de gas y gas de purga. El flujo de argdén transporta los pro-
ductos de reaccion directamente al aparato AAS o para el enriquecimiento de Hg a tra-
vés de un colector de oro. El mercurio enriquecido se libera al eliminar el colector de oro
y transportarse al atomizador por un flujo de argén conectado directamente.

Retire el recipiente reactor después del proceso de medicién, enjudguelo y vuélvalo a lle-
nar.

Bomba de manguera de un canal

Gas de purga

Gas de transporte

A
Salida de gas \—‘
Manguera |

|Dm |Njlehl1tv|Mv|__E de secado .

Grupo de 4 vélvulas

g
H
H
i
H
H
i

&

o

Recipiente reactor
! Valvula-

Agente reductor

magnética

i yAaEn Cubeta

- lllil'l'lul'i'l'). <

Colector de oro (en el AAS)

Fig. 3 Esquema de funcionamiento

L

El sistema Hg/hidruro funciona generalmente con el agente reductor borohidruro de so-
dio NaBH, como agente reductor. Para la determinacion del Hg se puede utilizar alter-
nativamente el agente reductor cloruro de estafio (Il) SnCl,.



HS 55 (Batch) Funcionamiento y montaje

AVISO

Alta cantidad de trabajo al cambiar el agente reductor.

El cambio del agente reductor requiere de trabajos de mantenimiento mayores.
® Cambie todas las mangueras que entraron en contacto con el agente reductor.

® Enjuague bien el sistema de hidruro/Hg antes de la siguiente tarea de muestra.

3.2.1 Bomba de manguera

La bomba de manguera de un canal lleva una cinta snap-in ajustable y una manguera de
bombeo de didmetro interior con 2,06 mm de didmetro interior. La bomba funciona
Unicamente durante el tiempo de bombeo y transporta el agente reductor a niveles re-
gulables de velocidad 4.

3.2.2 Moddulo batch

El modulo batch se compone del recipiente reactor con suelo conico para volimenes de
muestrade 1 ... 20 mly la cabeza.

La cabeza dispone de:

= Suministro de gas de purga (con el etiquetado "purge gas' en el cabezal), flujo de gas
argon 15 1/h

= Suministro de gas de transporte (con el etiquetado "transp. gas'), flujo de gas argon

61/h+25I/h

Salida de gas a la cubeta (con el etiquetado "to cell")

Junta de brida para recipiente reactor

Punta dosificadora
3

o

Fig.4  Moddulo batch

1 Suministro de gas "purge gas" 2 Suministro de gas "transp. gas"
3 Manguera de dosificaciéon para agente 4 Salida de gas "to cell"

reductor
5 Cabeza 6 Recipiente reactor

17
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El agente reductor y gas de purga ("purge gas') se llevan a través de la punta dosificado-
ra hasta el suelo del recipiente reactor. La reaccién con la muestra se realiza inicialmen-
te en la parte inferior del recipiente reactor. El gas de reaccién liberado y el gas de purga
aceleran la reaccion. El gas de purga saca el hidruro metélico o el vapor de Hg liberado
de la solucion de la muestra. El gas de transporte ("transp. gas') entra en la parte supe-
rior del recipiente reactor. El gas de transporte transporta el hidruro metélico o el vapor
Hg del recipiente reactor al atomizador en el aparato AAS o el colector de oro.

3.2.3 Grupo de cuatro valvulas para el control del gas

El grupo de cuatro valvulas suministra flujos de gas preestablecidos controlados por el
software:

Valvula MV2 Flujo de gas F2 con flujo 15 I/h
®  gasde purga constante a través de la punta de la pipeta del
modulo batch

Valvulas MV3/MV4 Flujo de gas F3 con flujo 6 I/h y flujo de gas F4 con 25 I/h
®  Flujo de gas de transporte: Los flujos pueden seleccionarse
individualmente o como un flujo total (31 1/h).

Vélvula MV5 La vélvula cambia los flujos de gas F3, F4 hacia el médulo batch
o hacia el colector de oro para expulsar el mercurio liberado.

3.2.4 Hg Plus Upgrade Modul (opcional)

18

El médulo opcional se encuentra en un eje en la parte superior del sistema de hidruro/
Hg. Puede abrir la tapa roja del sistema de hidruro/Hg y acceder al médulo.

El médulo consta de los siguientes componentes:
= Tubo de cuarzo con el colector de oro.

®  Sensor de infrarrojos

= Ventilador

= Valvula magnética 3/2 (en la entrada)

La valvula magnética cambia los siguientes flujos de gas al colector de oro:
®  Gas de reaccion para cargar el colector de oro.
= Flujo de gas directo para expulsar el mercurio enriquecido.

El nicleo del médulo es el colector de oro. El colector de oro contiene una malla de oro-
platino enrollada sin apretar, aprox. 20 mm. La red se fija en el tubo de cuarzo.

Por amalgamacion, el colector de oro enriquece al mercurio del gas de reaccion en su su-
perficie. El colector de oro solo vuelve a liberar mercurio cuando se hornea a una tempe-
ratura de aprox. 630 °C.

El tubo de cuarzo es helicoidal y estd rodeado de una espiral de calefaccién. La espiral de
calefacciéon conduce al colector de oro al calentar el calor desde el exterior. Un sensor de
infrarrojos vigila la temperatura. Después del calentamiento, el ventilador axial enfria el
tubo de cuarzo con aire. Como resultado, el sistema de hidruro/Hg prepara el colector de
oro para la siguiente medicion.
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3.2.5

3.3

-
-
b
b
’—'

Fig.5  Colector de oro

1 Entrada de gas 2 Alambre de calefaccion
3 Salida de gas 4 Conexion de la calefaccion
5 Sensor de infrarrojos 6 Conexion de la calefaccion

Placa de caracteristicas

Medicion

La placa de caracteristicas se encuentra en la parte trasera del equipo. La placa de carac-
teristicas incluye la siguiente informacion:

= Nombre de la empresa y direccion completa del fabricante.

= Nombre del dispositivo: Designacion de tipo y nombre comercial

= Numero de modeloy serie

Puede iniciar una medicidn ya sea a través del boton de inicio en el sistema de hidruro/
Hg o el software de control y evaluacion del AAS.

Inicie la medicion inmediatamente después de haber llenado una nueva muestra en el
recipiente reactor y haber montado el recipiente reactor. El sistema de hidruro/Hg lava
primero el recipiente reactor con argén de aire libre. Después de un tiempo de espera, el
software recopila el valor cero (AZ = Auto Zero).

Después de la comparacion de la linea base, la bomba de manguera comienza a bombe-
ar agentes reductores en el recipiente reactor. Con un breve retraso, se configura el flujo
de enjuague: El argon del gas portador lava los hidruros metalicos formados o el mercu-
rio elemental a la AAS. En la cubeta de cuarzo o en el horno de grafito se forma el vapor
atémico. Los hidruros metalicos se descomponen a través de procesos de impacto.

En el caso de la determinacion de mercurio, el tiempo de prelavado y el tiempo de espe-
ra de AZ se omiten para no expulsar el mercurio altamente volatil de la muestra antes
de tiempo. El valor cero solo se determina durante un periodo de 2 s en lugar de 4 s.

19
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Proceso de medicion con enri-  Antes del suministro de muestra al atomizador del aparato AAS, el sistema de hidruro/

quecimiento Hg enriquece el mercurio de una o mas muestras en el colector de oro. En el calenta-
miento, el colector de oro vuelve a liberar el mercurio. Con el enfriamiento posterior, el
sistema de hidruro/Hg prepara el colector de oro para la siguiente medicion.

Tiempos de operacion En el software de control y evaluacion, puede configurar los siguientes tiempos de ope-
racion para el sistema de hidruro/Hg en un método.

Opcién Descripcion
Prewash time Enjuague el tiempo del recipiente con argdn antes de la reaccion (pa-
ra formadores de hidruro)

El tiempo de prelavado se usa para expulsar el aire para evitar una re-
accion de gas de flujo en la reaccién posterior.

Pump time Durante este tiempo, el agente reductor se bombea a los recipientes
para lograr una reaccion.

AZ wait time Tiempo antes del equilibrio de las lineas base (AZ = Auto Zero, equili-
brio a cero)

Wash time Los tiempos de enjuague sirven para transportar el gas de reaccion

con la corriente de argon. Las rutas de transporte se pueden mostrar
graficamente.

Heat. time collector ~ Durante este tiempo, la calefaccion se esta ejecutando para liberar el
mercurio enriquecido del colector de oro.

Cool. time collector Al mismo tiempo, el colector de oro se enfria para que esté listo para
el préximo enriquecimiento.

Representacion gréfica Haciendo clic en Plot en la ventana Method | Hydride se abre la representacion gréfica
de los recorridos de los gases. La ventana muestra las operaciones, que se ejecutan par-
cialmente paralelas entre si en las fases separadas de la medicion.

4 Plot [m] X

Graphic for IS M Take up sample
first measurement ~ I e I Take up reductant
[] Take up wash sol.
13 s B sample valve to reactor
[l Reagent transport
D Autozero
Ar [ Delay time
Bl Measurement
React. GLS Coll. |— Cell > [ Heat collector
Batch > Il Cool collector

Gas paths and flows

Sample pump

Sample valve
Reagents

Phase .
 —
- e

Measurement

Collector

Time [s] 0 25 5 7.5 10 12.5 15 17.5 20 22.5 25 27.5 30 32.5 35 37.5 40 42.5 45 47.5 50 52.5|

Fig. 6  Representacion grafica: Recorridos de gas y medicion.
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4 Instalacidony puesta en marcha

Por lo general, el servicio posventa de Analytik Jena o de las personas autorizadas por la
empresa Analytik Jena instalan el sistema de hidruro/Hg junto con el dispositivo AAS.
Como un suministro suplementario usted puede configurar el propio sistema de hidruro/
Hg.

Para la instalacion y puesta en marcha, tenga en cuenta las advertencias en la seccion
‘Indicaciones de seguridad". Es fundamental que se respeten estas indicaciones de segu-
ridad para que la instalaciéon y el funcionamiento del puesto de medicion se efectte sin
ningun problema. Siga las advertencias e indicaciones que estan colocadas en el equipo
0 que muestre el programa de control y evaluacion.

Para un funcionamiento sin dificultades, asegurese de que se cumplan siempre las con-
diciones de uso. Compruebe las condiciones de instalacion especificadas en el manual de
su aparato AAS.

4.1 Instalacion de la tecnologia de vapor en frio hidruro/Hg

AVISO

Sonido continuo de pitido en caso de instalacién incompleta

En caso de que la instalacion no esté completa, el aparato emitird un tono ininterrumpi-
do.

® Fn ese caso, revise los pasos de instalacion realizados.

Para obtener informacion sobre el aparato AAS, consulte las instrucciones de funciona-
miento separadas.

4.1.1 Instalacion de la unidad de cubetas

ADVERTENCIA

Peligro de formacién de gas oxigeno e hidrégeno

La cubeta debe ser ajustada a gas para la tecnologia de hidruro porque de lo contrario,
en la cubeta se forma una mezcla de gas oxigeno e hidrégeno que puede explotar a altas
temperaturas.

m Revise la cara final afilada de la cubeta.

® Cambie la cubeta incluso si ve que hay pequefias roturas.
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AVISO

Peligro de corrosion

Si los residuos de acidos permanecen en el sifén del sistema de atomizador de la cdmara
de mezcla, existe el riesgo de que la unidad de cubetas esté corroida en la accién de las
amortiguas de acido.

® Enjuague el sifon a través de la conexién de la cdmara de mezcla con agua 500 ml
antes de colocar la unidad de cubetas en la conexion de la cdmara de mezcla.

Desmonte la cabeza del quemador del cuello del quemador.
Enjuagar el sifén a través del cuello de la cdmara de mezcla con de agua 500 ml.

Coloque la cubeta en el cuello del quemador y bloquéelo.

4
4
4
4

Abra la unidad de la cubeta hacia arriba. Introduzca la cubeta adecuada:

Fig. 7 Cubeta de cuarzo para tecnologia de hidruro.

Fig. 8  Cubeta Hg (hecha de cuarzo, con forma de tulipan)

» En la tecnologia de hidruro: Inserte la cubeta de cuarzo.

» Cierre la unidad de la cubeta y bloquéela.

» Coloque la fijacién con mirilla de cuarzo en los dos lados y fije con placas de muelles.
4

Inserte la manguera de gas del sistema de hidruro/Hg a la boquilla media de la cube-
ta. La conexién de la manguera de gas al sistema de hidruro/Hg tiene el etiquetado
"to cell".

» Coloque la manguera de descarga de gas en las boquillas exteriores. Si es posible,
cuelgue la pieza en T en la cdmara de muestras en la parte posterior de la placa de la
cdmara de muestras.

» Guie la manguera de descarga de gases hacia la campana de extraccion
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En la tecnologia de vapor de frio Hg: Inserte la cubeta Hg.
Cierre la unidad de la cubeta y bloquéela.

Asegure la cubeta Hg con los muelles de traccion para que se fije en su posicion.

v v Vv WV

Inserte la manguera de gas del sistema de hidruro/Hg a la boquilla media de la cube-
ta. La conexion de la manguera de gas al sistema de hidruro/Hg tiene el etiquetado
"to cell".

v" Asi queda instalada la unidad de cubetas en el aparato AAS.

1
2
3
Fig. 9 Unidad de cubeta con cubeta de cuarzo
1 Cubeta de cuarzo para tecnologia de hi- 2 Sujecion con mirilla de cuarzo
druro.
3 Cierre

Instale la unidad de cubeta en ZEEnit 650 P

El modelo ZEEnit 650 P solo esta equipado con el horno de grafito. Una caracteristica
especial de este modelo es que se puede extraer el horno de tubo de grafito de la cdma-
ra de muestras e instalar la unidad de cubetas para la tecnologia de hidruro/Hg.

» Afloje el tornillo de fijacion en la parte delantera debajo del horno de grafito.
» Saque el horno de tubo de grafito de la cdmara de muestras.

» Bloquee la placa del horno en la posicion extendida con el pasador de bloqueo.
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Fig. 10 Pin de seguridad en la placa del horno

» Inserte la recepcion para la unidad de cubetas en las conexiones previstas en la placa
del suelo del compartimento de muestras.

» Coloque la unidad de cubetas en el soporte y fijela con el tornillo de fijacion.

1

Fig. 11 Soporte y unidad de cubeta para el sistema de hidruro/Hg

1 Alojamiento para la unidad de cubeta 2 Tornillo de fijacion
3 Unidad de cubetas

» Inserte la cubeta apropiada en la unidad de cubeta y continde, como se describe al
principio del capitulo.
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4.1.2 Instalacion del sistema de hidruro/Hg en el AAS

PRECAUCION

Tension peligrosa en la conexion de calefaccion de la cubeta
En la conexidn, la calefaccion de la cubeta puede existir una tensién peligrosa.

® E| equipoy los demas componentes solo deben conectarse a la red eléctrica cuando
estan apagados.

® | 0s cables de conexion eléctrica entre los componentes del sistema solo pueden co-
nectarse o retirarse cuando el sistema estd apagado. De lo contrario, también existe
el riesgo de dafiar la electronica sensible.

Fig. 12 sistema de hidruro/Hg instalado en el aparato AAS

» Configure el sistema de hidruro/Hg a la derecha del aparato AAS o en una tabla jun-
to al aparato AAS.

Conexion eléctrica e interfaces b Conecte la unidad de cubeta eléctricamente al sistema de hidruro/Hg:
- Conecte la calefaccién a la conexidn "cell heating".
- Conecte el conducto del sensor temperatura a la conexion "cell sensor".

- Fije la toma de tierra del cable del sensor a la regleta de terminales del sistema de
hidruro-Hg con el tornillo moleteado.

» Conecte el médulo funcional al AAS: La unidad AAS proporciona las tensiones (+5 V/
+24 V) para el médulo funcional.

- Conecte el enchufe "AAS" del conducto flexible doble a la toma AS o Sampler Fla-
me del aparato AAS.
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— Conecte la toma de D-Sub "HS" del cable mas fino del conducto flexible doble a la
conexioén "input 5 V/24 V" del sistema de hidruro/Hg.

- Latoma redonda verde "AS" del conducto flexible doble queda libre.

- Conecte la linea de sefial al conector HS o Hydridsystem del aparato AAS. Conecte
el otro extremo de la linea al puerto "AAS/RS 232" del sistema de hidruro-Hg.

6 78 9
Fig. 13 Conexiones en el lado del dispositivo derecho

1 Conexion unidad de cubeta del sensor la Tornillo moleteado toma a tierra
de temperatura "cell sensor"

2 Conexion para el suministro +5 V/+24V 3 Puerto"AAS/RS 232"

del AAS
4 Conexion de argon 5 Conexidn calefaccion cubetas "cell hea-
ting"
6 Interruptor de red 7 Carga de fusibles
8 Alimentacion eléctrica 9 Mddulo basico

» Conecte el cable de alimentacion a la conexién de alimentacién del médulo basico.
Use la conexién con el enchufe multiple que se suministra con el aparato AAS.

» Conecte la manguera de argdn con el racor de tuberia en la parte posterior.

Modo de funcionamiento "Hi- b Seleccione el tubo flexible de secado: Tipo "Hy" para tecnologia de hidruro o tipo "Hg"
druro'/"Hg sin enriquecimiento” para la determinacién de mercurio.

» Conecte la manguera de la cubeta con el tubo flexible de secado a través de un aco-
plamiento Luer hembra.

» Conectar el tubo flexible de manguera a través de la manguera de conexién en la sa-
lida de gas "to cell" del moédulo batch.

» Sino se ha hecho ya: Conecte la manguera de la cubeta a la boquilla media de la cu-
beta.
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Modo de funcionamiento "Hg
con enriquecimiento”

Transporte de agente reductor

Fig. 14 Tuberia para modo de funcionamiento "Hidruro"/"Hg sin enriquecimiento

» Seleccione el tubo flexible de secado "Hg'".

» Conecte la manguera de secado a "to cell" del modulo batch a través de la manguera
de conexion.

» Atornille el otro extremo de la manguera al conector "to enr." (to enrichment) (al en-
riquecimiento) en el panel frontal.

» Conecte la manguera de la cubeta a la boquilla media de la cubeta a la conexién "enr.
to cell".

» Sino se ha hecho ya: Conecte la manguera de la cubeta a la boquilla media de la cu-
beta.

A 1
l
\

Fig. 15 Tuberia para modo de funcionamiento "Hg sin enriquecimiento"

» Llene la botella de almacenamiento con el agente reductor.

» Conecte la manguera de aspiracion de agente reductor (con tornillo hueco azul) con
la manguera de bombeo de la bomba de un canal y sumergir hasta el tope en la bo-
tella de provisién para agente reductor.

» Enganche el casete de la manguera en el sistema de hidruro/Hg. Ajuste la palanca de
bloqueo para que la solucién sea transportada uniformemente.

v Por lo tanto, el sistema de hidruro/Hg esté instalado en el aparato AAS y se pre-
para para mediciones.
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Secuencia de encendido

El modulo funcional se alimenta por el aparato AAS con las tensiones de funcionamiento
+5V/+24 V. El modulo bésico es el que tiene tension de red. Durante la inicializacion de
encendido, el médulo funcional controla la frecuencia de red. Si no se aplica ninguna
tensién al modulo basico, el médulo funcional rompe la inicializacion.

De ahi se obtiene el siguiente orden de encendido:
» Encienda el sistema de hidruro/Hg.
» Encienda el aparato AAS.

v' Se pueden iniciar las primeras mediciones.

4.1.3 Cambio entre los modos de operacion

Modo de funcionamiento "Hi-
druro'/"Hg sin enriquecimiento”

Modo de funcionamiento "Hg
con enriquecimiento”

28

Si desea cambiar entre los modos de funcionamiento "Hidruro" o "Hg sin enriquecimiento”
y "Hg con enriquecimiento”, tiene que cambiar la tuberia en el panel frontal del médulo
batch.

» Seleccione el tubo flexible de secado: Tipo "Hy" para tecnologia de hidruro o tipo "Hg"
para la determinacién de mercurio.

» Conecte la manguera de la cubeta con el tubo flexible de secado a través de un aco-
plamiento Luer hembra.

» Conectar el tubo flexible de manguera a través de la manguera de conexién en la sa-
lida de gas "to cell" del médulo batch.

» Sino se ha hecho ya: Conecte la manguera de la cubeta a la boquilla media de la cu-
beta.

Fig. 16  Tuberia para modo de funcionamiento "Hidruro"/"Hg sin enriquecimiento"

» Seleccione el tubo flexible de secado "Hg'".

» Conecte la manguera de secado a "to cell" del modulo batch a través de la manguera
de conexion.

» Atornille el otro extremo de la manguera al conector "to enr." (to enrichment) (al en-
riquecimiento) en el panel frontal.

» Conecte la manguera de la cubeta a la boquilla media de la cubeta a la conexién "enr.
to cell".

» Sino se ha hecho ya: Conecte la manguera de la cubeta a la boquilla media de la cu-
beta.
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Fig. 17 Tuberia para modo de funcionamiento "Hg sin enriquecimiento"

Seleccion de la cubeta >

»

Modo de funcionamiento "hidruro": Use la cubeta de cuarzo.

Inserte la cubeta en la unidad de cubeta del aparato AAS y cierre con las ventanas de
cuarzo.

Modos de funcionamiento "Hg con/sin enriquecimiento™: Opcionalmente, seleccio-
ne la cubeta Hg en forma de tulipan. Alternativamente, se puede utilizar la cubeta de
cuarzo.

Inserte la cubeta en la unidad de la cubeta y asegurela con los muelles.

4.2  Reequipar Hg Plus Upgrade Modul

ADVERTENCIA

Peligro de descarga eléctrica

Al convertir el sistema de hidruro/Hg, existe el riesgo de tocar componentes con tension
y sufrir una descarga eléctrica.

® Antes de la conversidn: Apague el sistema de hidruro/Hg y AAS en el interruptor de
encendido.

m Desconecte el enchufe de alimentacion de la conexion.

® Suelte todos los cables de conexion a la AAS y la unidad de cubetas.

Herramienta de software para  »
la conversién

Inserte el CD suministrado en el PC. Inicie el software HS Wizard y siga las indicacio-
nes de la pantalla.

Elegir el espectrometro que se utiliza.
Seleccione la configuracion inicial del sistema de hidruro/Hg.

Seleccione la configuracion de destino del sistema de hidruro/Hg con enriquecimien-
to Hg.
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» Abra la capucha roja del sistema de hidruro/Hg.

» Tire hacia arriba del tapon de cortocircuito dentro del sistema de hidruro/
Hg y retirelo.

» Inserte el médulo. Alinee el médulo con los pasadores de guia y presione
hacia abajo hasta que se realice la conexién del enchufe.

» Fije el médulo con los tornillos moleteados.

P Establezca las conexiones de mangueras hacia el sistema de hidruro/Hg a
través del marco:

- Manguera con tornillo hueco rojo en conexidn trasera con flecha roja
(1)

- Manguera con tornillos huecos verdes en conexién mediana con fle-
cha verde (2)

- Manguera con tornillos huecos negros en conexién delantera con fle-
cha negra (3)

» Cierra la tapa roja de nuevo.

» Conecte el sistema a la cuadricula de alimentacion, con el aparato AAS 'y
la unidad de cubeta.

» Encienda los dispositivos, primero el sistema de hidruro/Hg, luego el
AAS.

» Trasinicializar los aparatos, pinchar en el software HS Wizard el boton
[siguiente]. Finalice el software.

Prueba de funcionamiento » Inicie el software ASpect LS o ASpect CS.

» Seleccione en la ventana Quick Start la tecnologia Hydride e inicialice la configura-
cion de los aparatos.

Cierre la ventana con OK.
Haga clic en el botén Hydride system.

Compruebe la funcién de calefaccion. Abra la tapa del equipo roja.

v Vv Vv Vv

Seleccione en la ventana Hydride system en la pestafia Control en Collector la op-
cion Heating on.

» Compruebe si la espiral de calefaccidn se ilumina.

» Pruebe la refrigeracion. Seleccione la opcion Cooling on.
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» Compruebe si se siente un flujo de aire vertical.
» Terminar la prueba de funcionamiento. Seleccione la opcién off. Cierre la tapa roja.
» Vuelva a cerrar la ventana Hydride system.

v" El nuevo modulo esta listo para trabajar.

4.3  Instalacion de la tecnologia HydrEA

AVISO

Mensaje de error en caso de que falta el enchufe ciego

En la tecnologia HydrEA no se utilizan unidades de cubetas. El sistema de hidruro/Hg
emite un pitido cuando la conexién del sensor de temperatura esta libre.

® Para la funcién correcta del dispositivo, enchufe el enchufe ciego suministrado en la
conexién del sensor de temperatura.

Realice los pasos de instalacion en el siguiente orden:

» Cuando el sistema de hidruro/Hg estd instalado: prepare el sistema analitico para la
tecnologia HydrEA.

» Instalary ajustar la tecnologia del tubo de grafito y el automuestreador de grafito
(AS-GF) véase el manual de instrucciones del aparato AAS.

» Eltubo de grafito se recubre con iridio u oro.
» Equipe el sistema de hidruro/Hg con tecnologia HydrEA.

» Ajuste el grafito del generador de muestra con la canula de titanio (para la tecnolo-
gia HydrEA).

4.3.1 Preparacion del sistema de andlisis para la tecnologia HydrEA

PRECAUCION

Tension peligrosa en la conexion de calefaccion de la cubeta
En la conexidn, la calefaccion de la cubeta puede existir una tensién peligrosa.

® E| equipoy los demas componentes solo deben conectarse a la red eléctrica cuando
estan apagados.

® | os cables de conexion eléctrica entre los componentes del sistema solo pueden co-
nectarse o retirarse cuando el sistema estd apagado. De lo contrario, también existe
el riesgo de dafiar la electronica sensible.

Prepare el sistema de analisis de la siguiente manera si desea convertirlo de la técnica
de hidruro o de vapor frio de Hg a la técnica HydrEA:

» Apague el equipo y el AAS. Desconecte del enchufe de la red de la toma de corriente.

» Deje enfriar la unidad de la cubeta.
A iPRECAUCION! En la unidad de la cubeta hay riesgo de quemaduras.

» Suelte los cables de conexion para el sensor de temperatura y el calentamiento de la
cubeta del sistema de hidruro/Hg.

» Inserte el enchufe de cortocircuito suministrado en la conexién del sensor de tempe-
ratura.
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» Siel dispositivo basico tiene solo una sala de muestras: Retire el automuestreador
llama de la muestra de la cdmara de muestras y colédquela junto al sistema de hidru-
ro/Hg.

» Afloje la manguera de la cubeta de la cubeta.

» Para aparatos AAS con una sola sala de muestras: Retire la cubeta y desinstale la uni-
dad de cubeta.

4.3.2 Recubrimiento de tubo de grafito

AVISO

Dafios a la canula de titanio.

El recubrimiento del tubo de grafito no debe hacerse con el canal de titanio del grafito
de automuestreadores. De lo contrario, la canula ya no se puede utilizar para medicio-
nes.

® Solo recubra el tubo de grafito con la configuracion estandar del automuestreador,
es decir, con el tubo de dosificacion de MFA.

Recubrimiento del tubo de grafito para la determinacion de elementos formadores de
hidruro con iridio, para determinar el mercurio con oro.

Recomendacion Pipetear la solucién patrén de iridio 50 pl o de oro (1000 mg/I) con el automuestreador
y secar la solucién en el tubo de grafito. Tras el programa del horno de recubrimiento, el
iridio metalico 150 pg o el oro permanecen en el fondo del tubo.

Al recubrir y hornear el tubo de grafito, no se debe superar la temperatura de 2200 °C
(iridio) u 1000 °C (oro). De lo contrario, se producen pérdidas de iridio u oro.

» Inicie el software ASpect LS o ASpect CS.

» Seleccione en la ventana Quick Start la tecnologia Graphite Furnace (Wall) e inicia-
lice la configuracion de los aparatos.

Cierre la ventana con OK.
Haga clic en el botén Furnace.

Seleccione la pestafia Plot y en Graphite tube coating marque la casilla.

v Vv Vv v

Establecer los pardmetros para el recubrimiento.
- Cycles = Numero de pipeteos (recomendados: 3)

- Position = Posicién de la solucion patrén de iridio o de oro en el plato del auto-
muestreador

~ Vol. = por ciclo del volumen de muestras a pipetar (recomendado: 50 pl)
- Element=1IroAu

v’ El gréfico en la pestafia representa el historial de tiempo de temperatura fija para
el recubrimiento de la tuberia con iridio u oro.

» Coloque el recipiente de muestras con solucién patrén de iridio u oro en la posicion
seleccionada en el plato del automuestreador.

» Inicie el recubrimiento con un clic en Start.

v" El tubo de grafito se recubre con iridio u oro.
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Programa de recubrimiento Ir

Programa de recubrimiento Au

Fase Temperatura Tasa [ C/s] Tiempo de Gas de purga
[°C] mantenimiento
[s]
Secado 90 5 40 Max.
Secado 110 1 40 Max.
Secado 130 1 40 Max.
Pirolisis 1200 300 26 Parado
Atomizar 2100 500 8 Parado
Calcinar 2100 0 5 Medio
Fase Temperatura Tasa [ C/s] Tiempo de Gas de purga
[°C] mantenimiento
[s]
Secado 80 5 25 Max.
Secado 90 1 25 Max.
Secado 110 5 10 Max.
Pirolisis 110 0 6 Parado
Atomizar 950 500 5 Parado
Calcinar 950 0 5 Medio

4.3.3 Instalacion del sistema de hidruro/Hg en el AAS

Conexion eléctrica e interfaces

»

En el automuestreador grafito (AS-GF) aflojar la tuerca de apriete de mangueras, sa-
car manguera de dosificacion y situar en la botella de residuos.

Introducir la canula de titanio para la tecnologia HydrEA en la guia de manguera has-
ta la curvaturay apretar.

Coloque el sistema de hidruro/Hg en la proximidad del AAS.

Conecte el enchufe ciego en el sistema de hidruro/Hg para conectar el sensor de
temperatura de la unidad de cubeta.

i | iAVISO! Sin un conector ciego, el equipo emite un tono de sefial.

Conecte el mddulo funcional al AAS: La unidad AAS proporciona las tensiones (+5 V/
+24 V) para el modulo funcional.

- Conecte el enchufe "AAS" del conducto flexible doble a la toma AS o Sampler Fla-
me del aparato AAS.

— Conecte la toma de D-Sub "HS" del cable mas fino del conducto flexible doble a la
conexion "input 5 V/24 V" del sistema de hidruro/Hg.

- Latoma redonda verde "AS" del conducto flexible doble queda libre.

- Conecte la linea de seflal al conector HS o Hydridsystem del aparato AAS. Conecte
el otro extremo de la linea al puerto "AAS/RS 232" del sistema de hidruro-Hg.
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Transporte de agente reductor

Secuencia de encendido
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6 78 9
Fig. 18 Conexiones en el lado del dispositivo derecho

1 Conexion unidad de cubeta del sensor la Tornillo moleteado toma a tierra
de temperatura "cell sensor"

2 Conexion para el suministro +5 V/+24 V 3 Puerto"AAS/RS 232"

del AAS
4 Conexion de argon 5 Conexidn calefaccion cubetas "cell hea-
ting"
6 Interruptor de red 7 Carga de fusibles
8 Alimentacion eléctrica 9 Moddulo bésico

» Conecte el cable de alimentacion a la conexién de alimentacion del médulo bésico.

Use la conexién con el enchufe multiple que se suministra con el aparato AAS.

» Conecte la manguera de argdn con el racor de tuberia en la parte posterior.

» Conectar la manguera HydrEA con la pieza de acoplamiento a la conexion "to cell" del

modulo batch e insertar en la canula de titanio del AS- GF.

» Llene la botella de almacenamiento con el agente reductor.

» Conecte la manguera de aspiracion de agente reductor (con tornillo hueco azul) con
la manguera de bombeo de la bomba de un canal y sumergir hasta el tope en la bo-
tella de provision para agente reductor.

» Enganche el casete de la manguera en el sistema de hidruro/Hg. Ajuste la palanca de
bloqueo para que la solucién sea transportada uniformemente.

v" Por lo tanto, el sistema de hidruro/Hg esta instalado en el aparato AAS y se pre-

para para mediciones.

El modulo funcional se alimenta por el aparato AAS con las tensiones de funcionamiento
+5V/+24 V. El modulo bésico es el que tiene tension de red. Durante la inicializacion de
encendido, el mdédulo funcional controla la frecuencia de red. Si no se aplica ninguna

tensién al modulo basico, el médulo funcional rompe la inicializacion.
De ahi se obtiene el siguiente orden de encendido:

» Encienda el sistema de hidruro/Hg.
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» Encienda el aparato AAS.

v' Se pueden iniciar las primeras mediciones.

4.3.4 Ajuste del automuestreador grafito con la canula de titanio

» Inicie el software ASpect LS o ASpect CS.

» Seleccione en la ventana Quick Start la tecnologia HydrEA e inicialice la configura-
cion de los aparatos.

» Cierre la ventana con OK.

» Haga clic en el botén Autosampler. Seleccione la pestafia Techn. parameters y haga
clicen el botén Align sampler to furnace.

v’ El software lo dirige paso a paso cuando se ajusta en la direccion X, Y y bajando la
canula de titanio.

» Colocar la pieza auxiliar de ajuste:

- novAA 800, contrAA 800: Insertar la pieza auxiliar de ajuste con reticula en el
orificio de pipeteo.

- ZEEnit 700 P, ZEEnit 700 Q, ZEEnit 650 P: Abra el horno Zeeman y retire la miri-
lla del horno izquierda. Retire el tubo de grafito del horno. Insertar la pieza auxi-
liar de ajuste con la perforaciéon desde la izquierda en la camisa del horno.

» Seguir las indicaciones del software:

- Alinee la direccion x (paralela al eje 6ptico) haciendo clic en los botones left /
right con el reticulo o la apertura de dispensacidn. Realice el ajuste fino con los
tornillos de ajuste del lateral.

— Ajuste en la direccién a Y (profundidad del compartimento de muestras) median-
te el ajuste del tornillo de ajuste.

- Apriete los tornillos y asegurelos en esa posicion con las contratuercas.

- Ajuste la direccion z con ayuda del software: Baje la canula de titanio hasta que la
canula se cierre con el borde superior de la ayuda de ajuste.

» Guarde los ajustes haciendo clic en el botén Next en el software.
» Retire la ayuda de ajuste.
» Prepare el tubo de grafito:

- novAA 800, contrAA 800: Inserte el embudo dispensador en la abertura de pipe-
teo.

- ZEEnit 700 P, ZEEnit 700 Q, ZEEnit 650 P: inserte la mirilla del horno izquierda,
insertar el tubo de grafito estdandar o el tubo de grafito recubierto, cerrar el horno
Zeeman.

» Ajuste la profundidad de inyeccién de la muestra en el tubo de grafito:

- Afloje la tuerca de sujecion, coloque la canula de titanio en la ldmina del tubo, si
es necesario compruebe la posicién de la cdnula con la cdmara del horno.

- Fije las cdnulas con tuercas de apriete.
- Ajuste la profundidad de inyeccién a través del fondo del tubo (aprox. 0,5 mm).
» Cierre el ajuste con Finish.

v El automuestreador se ajusta y, por lo tanto, esta listo para mediciones.
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5 Manejo

La preparacion del aparato AAS para el hidruro o la técnica HydrEA se describe en las
instrucciones de funcionamiento de la AAS.

El manual del software describe lo siguiente:

®  Establezca la técnicay el modo de operacion.

= Compruebe la funcion del sistema de hidruro/Hg.

®  Establezca un método de hidruro o HydrEA.

®  Establezca pardmetros del método para el sensor de muestra.

5.1 Fabricacién de suministros y estandares.

ADVERTENCIA

Peligro de corrosion

El borohidruro de sodio y el hidréxido de sodio son fuertemente corrosivos, higroscépi-
cos y extremadamente agresivos en solucién. El 4cido clorhidrico concentrado es fuerte-
mente corrosivo.

m Use gafas y ropa protectora al manipular las sustancias corrosivas. Trabajar debajo
de la campana de extraccion.

® Siga todas las instrucciones y especificaciones de las hojas de datos de sequridad.

® Afiada siempre agua cuando prepare acidos y élcalis diluidos. Luego agregue acido o
solucioén alcalina concentrados.

ADVERTENCIA

Peligro de envenenamiento por arsénico.

La solucion arsénica (1000 mg/1) provoca una irritacion severa de la piel y los ojos. La
solucién es carcinogénica.

® Use gafas protectoras y ropa protectora al manipular la sustancia peligrosa.
® Siga todas las instrucciones y especificaciones de las hojas de datos de seguridad.

® Cuando se preparan soluciones diluidas, siempre hay que poner agua primero y agi-
tar lentamente la solucién estdndar concentrada.

Para la operacion del sistema de hidruro/Hg, necesita las siguientes soluciones:

®  Agente reductor (NaBH,/NaOH)

= Soluciones estandar para tecnologia de hidruro.

®  Soluciones estandar para la tecnologia HydrEA.

®  Solucion reductora (por ejemplo, Kl/4cido ascdrbico) para la reduccion de As(+V) a
As(+11)

Las muestras pueden contener iones arsénicos en diferentes niveles de oxidacién. Por lo
tanto, se recomienda un tratamiento de la muestra para una mejor sensibilidad de me-
dicién y la medicion correcta.

Recomendacion:

= Trate las muestras antes de la transferencia al sistema de hidruro/Hg con la solucién
de reduccién (Kl/acido ascorbico) para el arsénico en la etapa de oxidacion + IIl.
Preste atencién a una implementacion completa de As (+ V) a como (+ IlI).
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Agente reductor

Estandares de tecnologia de hi-
druro

Estdndares de tecnologia de
HydrEA

" Trate los estandares y las muestras lo mas pronto posible. Cuando la antigiiedad de
los estdndares de arsénico, la reaccion con el oxigeno de aire como (+ V) se forman

iones en la solucion.

Propuesta de preparacion de las soluciones

Solucién
Solucién patrén
3,0 % NaBH, + 1,0 % NaOH

Fabricacion

7,5 g NaBH, +

2.5 g NaOH (plaquita) +
250 ml H,0 (dest.)

Disolver en el bafio ultraso-
nico

Durabilidad, comentarios

enlaneveraa(Ca. 4 ... 6se-
manas (en la nevera a <7 °C)

Agente reductor
1,0 % NaBH, + 0,3 % NaOH

100 ml solucién patrén +
200 ml H,0 (dest.)

enlaneveraaCa.l..2se-
manas (en la nevera a <7 °C)

Solucion

Solucion 1 (solucion estan-
dar comercial)

1000 mg/I como

Fabricacion

Durabilidad, comentarios

Ver instrucciones del fabri-
cante

Solucién 2 100 pl solucién 1+ Estable durante varios dias.
1 mg/l como 7 mlHC (37 %, p. a.) Hacer estandares en series
Rellene con H,0 (dest.) a de dilucién.
100 ml.
Estandares P. ej.: Estdndar 10 pg/I co- Preparar estandares frescos

0/20/40/6,0/8,0/
10,0 pg/I As

mo
1 ml de solucion 2 +
7mlHC (37 %, p.a.) +

1 ml de solucién de acido KlI/
ascorbico

Tras 45 min rellene con H,0
(dest.) a 100 ml.

a diario.

Solucion

Solucién 1 (solucién estan-
dar comercial)

1000 mg/I como

Fabricacion

Durabilidad, comentarios

Ver instrucciones del fabri-
cante

Solucién 2

10 mg/I como

1 ml de solucion 1 +
7 mlHC (37 %, p. a.)

Rellene con H,0 (dest.) a
100 ml.

Hacer estandares en series
de dilucion.

Solucién 3

100 pg/l como

1 ml de solucion 2 +
7 mlHC (37 %, p. a.)

Rellene con H,0 (dest.) a
100 ml.

4 ... 5 dias
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Solucién de acido de Kl/ascor-
bico

5.2

Trabajos para la puesta en
marcha diaria

Trabajos a realizar antes del
apagado diario

38

Solucion
Estandares

0/02/04/06/708/
1,0 ug/l As

Solucion

5% Kl +5 % acido ascérbico

Encendido y apagado del equipo

Fabricacion

P.ej.: Estdndar 1 pg/l como
1 ml de solucién 3 +
7mlHC (37 %, p.a.) +

1 ml de solucién de acido KlI/
ascorbico

Tras 45 min rellene con H,0
(dest.) a 100 ml.

Fabricacion
2.5gKl+
2.5 g de 4cido ascérbico

Rellene con H,0 (dest.) a
50 ml.

Durabilidad, comentarios

Preparar estandares frescos
a diario.

Durabilidad, comentarios

Varios dias (en la nevera a
<7°0)

Si la decoloracién ya no se
usa.

» Casete de manguera para la muestra en la bomba de manguera de 1 canal.

» Cree presion en las mangueras de bombeo ajustando la palanca de trinquete.

» Cargar el sistema con agente reductor:

- Inicie el software de control y evaluacién.

- Seleccione en la ventana Quick Start la tecnologia Hydride e inicialice la configu-
racion de los aparatos. Cierre la ventana con OK.

- Haga clic en el boton Hydride syst..

- Seleccione la pestafia Control haga clic en el botdn Load system.

v' El equipo esta listo para funcionar.

Antes de cerrar, el software le pregunta si desea limpiar el sistema de hidruro/Hg.

» Inicie la limpieza del sistema haciendo clic en Start.

» Después de que el software solicite la manguera de succién / mangueras de admisién
en agua destilada o alternativamente se sumerja en una solucién débilmente acida.

» Elsistema de hidruro/Hg fluye la manguera para reducir los agentes reductores.

» Después del mensaje de software, retire la manguera de la solucién de enjuague. El

sistema de hidruro/Hg luego bombea la manguera vacia.

» Sies necesario, repita la limpieza del sistema.

» Relajar la manguera de bombeo soltando la caja de manguera en la bomba de un ca-

nal.

» Recomendacion: Conservar la solucion de agente reductor en el frigorifico.

v" Se puede apagar el aparato.
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6  Mantenimiento y cuidado

El usuario no debe efectuar en el equipo ni en los componentes tareas de conservacion y
mantenimiento distintas a las que se indican aqui.

Para todos los trabajos de mantenimiento, tenga en cuenta las indicaciones del aparta-
do "Indicaciones de seguridad". El cumplimiento de las indicaciones de sequridad es con-
dicion indispensable para un funcionamiento sin dificultad alguna. Siga siempre las ad-
vertencias e indicaciones colocadas en el equipo o mostradas por el software de control.

Para garantizar un funcionamiento seguro y sin contratiempos, Analytik Jena recomien-
da realizar anualmente una revisiéon y un mantenimiento por parte del servicio al cliente.

6.1 Tareas de mantenimiento

Equipo base Intervalo de manteni- Medida de mantenimiento
miento
Semanalmente Verifique las mangueras de la bomba y la ruta de la manguera vi-

sualmente en busca de desgaste, contaminacién y cambio de for-
ma. Renueve las mangueras segun sea necesario.

En caso necesario y si el = |impie la cubetay la cubeta.
rendimiento analitico = Reemplace el tubo flexible de secado.
disminuye = Cambiar colector de oro (Hg Plus Upgrade Modul).
= |impiar el tubo de grafito recubierto o evaporar la capa de
metal (HydrEA Upgrade Kit) y volver a recubrir el tubo.
= Cambie los fusibles del equipo.
Al cambiar el agente re- = (Cambie todas las mangueras que entraron en contacto con
ductor. el agente reductor.

= Enjuague bien el sistema.

6.2 Cambio de fusibles

ADVERTENCIA

Peligro de descarga eléctrica

En el interior del equipo se producen altos voltajes, que pueden provocar una descarga
eléctrica al tocarlo.

® Antes de abrir: Desconectar el equipo en el interruptor de red.

m Desconecte el cable de alimentacidon de la conexion.

Los fusibles de entrada se encuentran en el lado derecho del médulo basico y estan eti-
quetados. Puede reemplazar los fusibles usted mismo.

Fusibles Numero de fusible Tipo de fusible para tension  Tipo de fusible para tensién
dered 220...230V dered 100...110V
F1 T3,15AH T6,3AH
F2 T3,15AH T63AH
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6.3

40

Limpieza de la cubeta y la mirilla de la cubeta

= > b P

Limpie la cubeta y la mirilla de la cubeta cuando disminuya la energia de la lAmpara me-
dida, es decir, el nimero de recuentos. Para los dispositivos con el horno de Zeemano-
fen, detectan la contaminacion de que aumenta la tension de SEV.

ADVERTENCIA

Riesgo de quemaduras por acido fluorhidrico

El acido fluorhidrico es muy corrosivo y venenoso. Peligro de muerte por ingestion, con-
tacto con la piel o inhalacién.

m Al trabajar con acido fluorhidrico, debe utilizar un delantal de goma, guantes y una
méscara facial. Trabajar debajo de la campana de extraccion.

® Siga todas las indicaciones y especificaciones de la hoja de datos de sequridad.

ADVERTENCIA

Peligro de formacién de gas oxigeno e hidrégeno

La cubeta debe ser ajustada a gas para la tecnologia de hidruro porque de lo contrario,
en la cubeta se forma una mezcla de gas oxigeno e hidrégeno que puede explotar a altas
temperaturas.

® Revise la cara final afilada de la cubeta.

® Cambie la cubeta incluso si ve que hay pequefias roturas.

PRECAUCION

Peligro de quemadura

La cubeta todavia estd muy caliente inmediatamente después de la operacion:
600 ... 950 °C (hidruro metélico) y 150 °C (mercurio).

® Enfriar la unidad de cubeta antes del mantenimiento.

® Compruebe la temperatura actual de la cubeta en la ventana Hydride syst., pestafia
Control.

AVISO

Peligros para la ventana de cuarzo debido al sudor de las manos y al ultraso-
nido

Las huellas dactilares quedan grabadas en la superficie de la ventana de cuarzo y empe-
oran la transparencia.

® No toque con los dedos las superficies frontales de la ventana de cuarzo. Limpie in-
mediatamente las huellas dactilares con etanol.

® No se debe limpiar la ventanas de cuarzo con un bafio por ultrasonido. La transmi-
sion de rayos UV de las ventanas se podria reducir.
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Limpieza de ventana de las cu-
betas

Limpieza de la cubeta

» Después de enfriar la unidad de la cubeta: Presionar hacia atras el muelle de hojas y
quitar la mirilla de la cubeta con un dispositivo de sujecion.

» Limpiar la mirilla de la cubeta con acido clorhidrico diluido.

» A continuacion, enjuague la mirilla de la cubeta con agua destilada y déjela secar sin
dejar residuos, por ejemplo, soplando con un gas inerte.

v’ Las mirillas de las cubetas estan limpias.

» Después de enfriar la unidad de la cubeta: Desbloquear y abrir la unidad de cubetas.
» Sacar la cubetay quitar las mangueras.

» Limpiarla cubeta 5 ... 10 min con acido fluorhidrico frio concentrado HF (40 %).
A iADVERTENCIA! El 4cido fluorhidrico es muy corrosivo y venenoso.

» Quitar bajo un chorro de agua la pelicula de proteccion que se haya desprendido del
interior de la manguera dandole fuerte con un cepillo circular.

» A continuacién, enjuague la cubeta con agua destilada y déjela secar sin dejar resi-
duos, por ejemplo, soplando.

» Coloque la cubeta en la unidad de la cubeta. Bloquee la unidad de cubetas.

» Colocar las mirillas de las cubetas en ambos lados con dispositivo de sujecion vy fijar-
las con un muelle de hojas. Compruebe si las ventanas de la cubeta cierran la cubeta
con fuerza.

v’ La cubeta esta limpia.

6.4 Comprobacion de la mangueray el interruptor de la bomba

PRECAUCION

Peligro de quemaduras debido a la solucién alcalina
Las mangueras contienen la solucién de agente reductor basico.

® Antes del mantenimiento, finalice el software y realice la limpieza del sistema pro-
puesto. El sistema de hidruro/Hg fluye las mangueras y las bombas vacias después
de la eliminacién de la solucion de enjuague.

Haga una revision visual reqular de la manguera de bombeo y dosificacién para el agen-
te reductor para ver si esta desgastada, tiene suciedad incrustada o ha cambiado la for-
ma. Si el desgaste es mas severo o hay contaminacién se debera cambiar el set de man-
gueras completo para el agente reductor (manguera de aspiracién, manguera de bom-
beo, manguera de dosificacion).

Tenga en cuenta que también tiene que reemplazar las mangueras si utiliza el agente
reductor (NaBH, - SnCl,).

» Soltar el tornillo de tope en el médulo batch y sacar la manguera de dosificacion
(MFA).

Sacar la caja de manguera y sacar la manguera de bombeo.
Introducir la nueva manguera de bombeo en la caja. Observe la direccion del flujo.

Volver a colgar la cinta de manguera y apretar.

v v Vv WV

Introducir la manguera de dosificacion (MFA) nueva en el médulo batch. Apretar el
tornillo de tope.

H iAVISO! El final de la manguera ha de estar aprox. 10 mm sobre la punta de la pi-
g
peta en el modelo batch.
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» Manguera de insercion hasta el tapén en la botella de almacenamiento para el agen-
te de reduccion.

v El nuevo set de mangueras esta listo para funcionar.

6.5 Comprobacion y cambio de la junta de brida en el médulo batch

El anillo obturador del médulo batch puede perder su elasticidad e impermeabilidad pa-
sadas muchas horas de funcionamiento y se tendra que cambiar.

» CQuitar el recipiente reactor con un giro de la brida.

» Compruebe el anillo de sellado visualmente en la brida. Retire un anillo de sellado
desgastado y reemplacelo por un nuevo anillo de sellado.

» Deslice el recipiente reactor en la brida y bloqueo con una rotacién.

v' Se ha renovado la junta de brida.

6.6 Reemplazo del tubo flexible de secado

El tubo flexible de secado es funcional siempre que la superficie no esté sucia por parti-
culas ni condensado. Cambie siempre los tubos flexibles de secado que estén sucios. No
intente limpiarlas.

» Soltar el tubo flexible de secado de la parte de la manguera en la salida "to cell" del
maodulo batch y de la manguera de la cubeta o de la entrada "to enr." en la placa fron-
tal.

» Conectar el tubo flexible de secado nuevo con la parte de la manguera en la salida "to
cell"del modulo batch y la manguera de la cubeta.

» En el modo de funcionamiento "Hg con enriquecimiento" atornillar la sequnda termi-
nacion de la manguera con un tornillo hueco en la conexién "to enr." en la placa fron-
tal.

v' El tubo flexible de secado nuevo esta listo para funcionar.

6.7 Cambiar colector de oro

PRECAUCION

Peligro de quemadura

El colector de hora todavia estd muy caliente inmediatamente después de la operacion
hasta 630 °C).

® Permita que el colector de oro con la espiral de calefaccién se enfrie antes del man-
tenimiento.

Cambiar al colector de oro:

®  Sila sensibilidad se reduce significativamente en la determinacion de Hg con el enri-
quecimiento.

®  Cuando las sefiales se ensanchan fuertemente y la reproducibilidad disminuye.

®  Cuando el valor calorifico aumenta.
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®m  (Cuando el colector de oro cuece de forma incompleta el mercurio enriquecido. En-
tonces, en el caso de grandes diferencias de concentracion, la intensidad de la medi-
cion solo se ajusta a lo largo de varias mediciones.

1 2 3

-
-
pu
i1
’—'

Fig. 19 Colector de oro

1 Entrada de gas 2 Alambre de calefaccion
3 Salida de gas 4 Conexion de la calefaccion
5 Sensor de infrarrojos 6 Conexion de la calefaccion

» Desatornille las mangueras para la entrada de gas y la salida de gas del colector de
oro.

» Retire las conexiones de la espiral de calefaccion de la placa de circuito.

» Atornille el colector de oro en el eje. Retire el colector de oro con la espiral de cale-
faccion y retire la conexion del tornillo.

» Introducir el colector de oro nuevo en las uniones roscadas.

» Inserte el colector de oro en el eje. Al mismo tiempo, introduzca los manguitos ais-
lantes del cable calefactor en la ranura.

» Mover el colector de oro hasta el tope y atornillar.
» Inserte las conexiones de la nueva espiral de calefaccién en la placa conductora.

» Apriete las mangueras de gas con tornillos huecos en el lado derecho e izquierdo del
colector de oro.

v' El colector de oro nuevo esta listo para funcionar.

6.8 Esperar la tecnologia de HydrEA

6.8.1 Limpieza del tubo de grafito recubierto

Puede limpiar el tubo de grafito de iridio o recubrimiento de oro en la técnica de HydrEA
mediante calentamiento. También puedes repetir este proceso varias veces.
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La capa de iridio se volatiliza a temperaturas por encima de 2200 °C que la capa de oro
en méas del 1000 °C. No exceda estas temperaturas durante la limpieza.

» Inicie el software ASpect LS o ASpect CS.

» Seleccione en la ventana Quick Start la tecnologia HydrEA e inicialice la configura-
cion de los aparatos.

» Cierre la ventana con OK.
» Haga clicen el botén Furnace.

» Seleccione la pestafia Control y en el drea Clean furnace introducir los pardmetros
para la limpieza del tubo de grafito:

- Temp.=2200"C (para Ir) 0 1000 °C (para Au)
- Ramp =500 °C/s (= aumento de la temperatura)
- Hold=10s
» Iniciar el calentamiento del tubo de grafito pulsando el botdn Start.

v El tubo de grafito se limpia mediante un calentamiento corto.

6.8.2 Evaporar la capa de iridio u oro

Se puede evaporar una capa de iridio o de oro gastada, hornedndola a temperaturas
de>2500 °C (Ir) 0 21800 °C (Au). Tenga en cuenta Por encima de una temperatura de
2600 °C, el material de grafito del horno comienza a descomponerse.

Luego, puede volver a recubrir el tubo de grafito liberado de la capa de metal para la téc-
nica HydrEA. También puede usar el tubo de grafito como tubo de grafito estandar en
analitica de soluciones (operacion estandar).

» Inicie el software ASpect LS o ASpect CS.

» Seleccione en la ventana Quick Start la tecnologia HydrEA e inicialice la configura-
cion de los aparatos.

» Cierre la ventana con OK.
» Haga clicen el botén Furnace.

» Seleccione la pestafia Control y en el area Clean furnace introducir los pardmetros
para la limpieza del tubo de grafito:

- Temp.=2>2500 °C (para Ir) 0 21800 °C (para Au)
- Ramp =500 °C/s (= aumento de la temperatura)
- Hold=10s
» Comience la evaporacion de la capa de metal pulsando en el boton Start.

v Mediante calentamiento se libera al tubo de grafito de la capa de metal.
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Eliminacion de errores

7 Eliminacion de errores

Durante la tecnologia de hidruro y la tecnologia de vapor de frio Hg, se puede produ-
cir espuma fuerte en la muestra.

Pruebe la espuma para muestras desconocidas.

Detenga el proceso de medicién inmediatamente si el gas de transporte lleva es-
puma de argon hasta la cubeta de cuarzo.

Afiada unas gotas de antiespumante a las muestras muy espumosas: por ejem-
plo, Dow-Corning DB 110A, antiespumante de silicona u octanol.
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8  Transporte y almacenamiento

8.1 Transporte

Durante el transporte, observe las instrucciones de seguridad que se proporcionan en la
seccion "Instrucciones de seguridad".

Al transportar, evite:
®m  Sacudidasy vibraciones

iPeligro de dafios por golpes, sacudidas o vibraciones!
®m  Fuertes fluctuaciones de temperatura

iPeligro de formacion de agua condensada!

8.1.1 Preparar el equipo para el transporte

PRECAUCION

Tension peligrosa en la conexién de calefaccion de la cubeta
En la conexidn, la calefaccion de la cubeta puede existir una tensién peligrosa activa.

m Afloje los cables de conexion eléctrica entre los componentes del sistema solo cuan-
do se apaga. De lo contrario, también existe el riesgo de dafiar la electrénica sensi-
ble.

PRECAUCION

Peligro de corrosion

La solucion de agente reductor contiene borohidruro de sodio y hidréxido de sodio y es
corrosivo.

® Use gafas y ropa protectora al manejar la solucién corrosiva.
® Siga todas las instrucciones y especificaciones de las hojas de datos de seguridad.
® Neutralizar la solucion bésica y desechar profesionalmente.

® Tenga cuidado con el manejo de las mangueras. Pueden contener residuos de la so-
lucién corrosiva.

» Termine el software de control y evaluacion y realice una limpieza del sistema.

v' El sistema de hidruro/Hg fluye las mangueras con agua destilada y las bombea
vacias después de la eliminacion de la solucién de enjuague.

» Relajar la manguera de bombeo soltando las cintas de las mangueras.

» Apague el sistema de hidruro/Hg y AAS. Desconecte el cable de alimentacion de la
conexion.

» Suelte todos los cables de conexion a la AAS y la unidad de cubetas.

» Deje enfriar la unidad de la cubeta.
A iPRECAUCION! En la unidad de la cubeta hay riesgo de quemaduras.

» Suelte la manguera de la cubeta que conecta el sistema de hidruro/Hg con la unidad
de cubeta en la AAS.

» Retire la cubeta de la unidad de la cubeta.
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v v Vv WV

Desinstale la unidad de cubetas.
Vacie la botella de almacenamiento y enjuague.
Afloje el recipiente reactor con una rotacion del médulo batch.

Embale los extremos de las mangueras abiertas en bolsas protectoras y fijelas al dis-
positivo, por ejemplo, con cinta adhesiva.

Empaquete los accesorios con cuidado. AsegUrese de que las piezas de vidrio empa-
quetado a prueba de roturas.

Empaque el dispositivo y accesorios en el embalaje original.

v' El dispositivo es sequro para el transporte.

8.1.2 Recolocaciéon del equipo en el laboratorio

PRECAUCION

Peligro de lesiones durante el transporte

Si el equipo se cae, existe peligro de lesiones y el equipo puede resultar dafiado.

® Tenga cuidado al mover y transportar el equipo.

Tenga en cuenta lo siguiente al recolocar el equipo en el laboratorio:

iExiste peligro de lesion por piezas no aseqguradas apropiadamente!

Antes de mover el equipo, retire todas las piezas sueltas y desconecte todas las co-
nexiones de la unidad.

Como el equipo no dispone de asas de transporte, debe sujetarlo con ambas manos
por la parte inferior.

Observar los valores de referencia y atenerse a los valores limite prescritos por ley
para el levantamiento y transporte de cargas sin equipos auxiliares.

Observar las condiciones de instalacion en la nueva ubicacién.

8.1.3 Restablecer dispositivo en el caso de servicio

4
4

Limpie todo el equipo de contaminacién biopeligrosa, quimica o radiactiva.

Recibird un protocolo de descontaminacion por parte del servicio al notificar la devo-
lucién. Rellene el formulario y adjunte la declaraciéon de descontaminacién firmada
en el exterior del envio.

Para el envio, utilice unicamente el embalaje original e introduzca el seguro de trans-
porte. Si el embalaje original ya no esta disponible, péngase en contacto con Analytik
Jena o con su distribuidor local.

Etiquete el envase con la etiqueta de advertencia:
"PRECAUCION: EQUIPO ELECTRONICO SENSIBLE".

Adjunte una hoja con los siguientes datos:
- Nombre y direccién del remitente
- Nombrey teléfono de una persona de contacto para posibles consultas

- Una descripcion detallada del error, bajo qué circunstancias y en qué situaciones
se produce el error.
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8.2

48

Almacenamiento

AVISO

Peligro de dafos en el equipo por influencias medioambientales

iLas influencias medioambientales y la formacion de agua de condensacién pueden pro-
vocar el deterioro de componentes del equipo!

® Solo es posible un almacenamiento del equipo en lugares climatizados.

® Aseglrese de que la atmdsfera esté libre de polvo y vapores corrosivos.

Si el equipo no se instala inmediatamente después del suministro o si no se utiliza du-
rante un tiempo prolongado, deberd almacenarlo dentro de su embalaje original. Es ne-

cesario incluir un agente secante apropiado en el embalaje y/o en el equipo para evitar
dafios por humedad.

Para conocer los requerimientos sobre condiciones climaticas del lugar de almacenaje.
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Desechado

9

Desechado

Los materiales auxiliares y de trabajo y sus recipientes no se deben eliminar como re-
siduos domésticos ni dejar que lleguen a la canalizacién o a la tierra. El liquido resi-
dual del sistema de hidruro/Hg y el automuestreador debe recolectarse en la botella
resistente de 10 | que pertenezcan al alcance de la entrega del aparato AAS. Para la
eliminacion de los residuos, se deben observar las disposiciones respectivas.

Al fin de su vida util, el equipo y sus componentes electrénicos deben ser eliminados
como chatarra electrénica segun las disposiciones vigentes.
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10 Especificaciones

10.1 Datos técnicos

Datos generales Denominacion/Tipo HS 55
Dimensiones (An x Al x Pr) 360 x 370 x 240 mm
Masa 14 kg
Datos de funcionamiento Tipo de funcionamiento Funcionamiento batch (discontinuo)

Elementos determinables

As; Bi; Hg; Sb; Se; Sn; Te

Tecnologias

(Dependiendo de la configuracién)

Tecnologia de hidruro
Hg-Técnica de vapor frio sin enriqueci-
miento

®  Hg-Técnica de vapor frio con enriqueci-
miento

®  Tecnologia HydrEA

Agente reductor

NaBH, 1,0 % con NaOH 0,3 %

Alternativa: SnCl, 2 ... 5 % (solo para deter-
minacion Hg)

Grupos de funcién principales Unidad de cubetas

Calefaccion: eléctrica, estabilidad de tempe-
ratura: +10°C

Temperatura para elementos formadores de
hidruro 600 ... 950 °C

Temperatura para Hg: Temperatura ambien-
teo 150°C

Cubetas de absorcion

Cubeta de cuarzo con mirillas de cuarzo des-
montables: Longitud 140 mm, ID 15 mm

Cubeta Hg (opcional): Longitud 200 mm

Bomba de manguera de un canal

Transporte de agente reductor

ID de manguera Ismaprene = 2,06 mm, velo-
cidad de bomba: en 4 niveles ajustables

Unidad de reaccion

Médulo batch: Vaso de PTFE con suelo coni-
co

Hg Plus Upgrade Modul (opcional)

Colector de oro: con 0,5 g aleacién de oroy
platino AuPt como una red de malla fina.

Temperatura de calentamiento: 630 °C, re-
gulada

Refrigeracion: Ventilador axial

Alimentacion de muestras Automuestreador para AAS (tecnologia Hy-
drEA)

Automuestreador tecnologia de grafito AS-
GF
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Suministro de gas

Pardmetros eléctricos

Condiciones ambientales

Gas, pureza Argén 5.0
Presion de entrada 600 kPa
Presion de trabajo 150 kPa

Flujo de gas ®  Gasde purga: 151/h
®  Gasde transporte: 6 1/h, 251/h,31 1/h
Tension Dependiendo del mddulo bésico:
220...230V0100... 110V
Frecuencia 50/60 Hz
Fusibles Juego de fusibles G (5 x 20 mm) F1/F2

= T3,15AHpara220..230V
= T6,3AHparal00..110V

Consumo de energia (al calentar)

650 VA

Consumo de energia (en operacion continua)

400 VA

Puertos a AAS.

Tension eléctrica "input 5 V/24 V"
Puerto "AAS/RS 232"

Temperatura durante el funcionamiento +10...+35°C
Humedad del aire <90%en 30°C
Temperatura durante el almacenamiento -40...+50°C

Altura de aplicacion méxima recomendada

2000 m (por encima del nivel del mar)

10.2 Normasy directivas

Clase y tipo de proteccion

Sequridad del equipo

Compatibilidad electromagnéti-
ca

Directivas de la UE

Directivas aplicables para China

El equipo posee la clase de proteccidn . La carcasa pertenece a la clase de proteccion IP

20.

El equipo cumple con las normas de seguridad

= EN61010-1

®  E| equipo tiene grado de contaminacion 2 y categoria de sobretension II.

El equipo ha superado las pruebas de supresién de pardsitos e inmunidad de interferen-
cias y cumple con los requisitos de la norma EN 61326-1.

El equipo cumple los requisitos de la directiva europea 2011/65/EU.

El equipo se ha construido y probado conforme a normas que cumplen los requisitos de
las directivas europeas 2014/35/EU y 2014/30/EU. Al salir de la fabrica, el estado del
equipo es técnicamente seguro e inmejorable. Para mantener esta condicién y garanti-
zar un funcionamiento seguro, el usuario debe observar las instrucciones de sequridad y
las instrucciones de trabajo contenidas en el manual de usuario. Los manuales de usua-
rio de otros fabricantes son fidedignos en lo que respecta a los accesorios y componen-
tes de sistemas suministrados por ellos.

El equipo contiene sustancias reglamentadas (segun la directiva GB/T 26572-2011).
Analytik Jena garantiza que, con el uso previsto del equipo, no se produciran filtraciones
de estas sustancias en los proximos 25 afios y que, por tanto, dentro de dicho periodo
no representan ningun riesgo para el medio ambiente y la salud.
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11 Resumen de la revision

Modificaciones

1 Versién

Nota: Nueva designacion de versiones tras la introduc-
cion del sistema de gestion de documentos (A, B, ...)

Cambio de la forma juridica de la empresa

Version Entrada en vigor

A 2019-09
2021-01

C 2021-11

®  |nstalacién a los modelos actuales de aparatos AAS
®  |nclusion del documento al sistema editorial.
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