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Informacion basica

1 Informacion basica

1.1 Acerca de estas instrucciones de uso

Contenido

Normas

Simbolos y palabras clave utili-
zados

En estas instrucciones de uso se describen los siguientes modelos de equipos:
= multiN/C3300
= multi N/C 3300 duo

En lo sucesivo, estos tres modelos en conjunto se denominardn multi N/C 3300. Las di-
ferencias se explicaran en el punto correspondiente.

El equipo ha sido concebido para ser utilizado por personal cualificado tomando en con-
sideracidn estas instrucciones de uso.

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.

El sistema de medicion modular multi N/C 3300 duo permite el analisis automatizado
de muestras liquidas y sélidas. El disefio, la instalacién y el funcionamiento de este siste-
ma de medicién se describe en el manual de usuario del modulo de materia sélida HT
1300. Preste especial atencién a las instrucciones que se dan alli para cambiar entre el
funcionamiento liquido y de materia sélida.

Las instrucciones de manejo estan recopiladas cronolégicamente en unidades.

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

®  Los 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.
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1.2

1.3

AVISO

Advierte sobre posibles dafios materiales o ambientales.

Campos de aplicacion del analizador

Uso previsto

®=  Uso en el tratamiento del agua

El dispositivo se puede utilizar para el anélisis de agua potable, asi como de aguas resi-
duales en instalaciones de purificacion industriales y comunales. También es posible
analizar aguas complejas, con particulas y cargadas de sal.

®  Uso en la vigilancia del medio ambiente

Las aguas superficiales, como el agua de mar, suelen contener pequefios niveles de TOC
junto con altas concentraciones de TICy una alta salinidad. Estas muestras dificiles pue-
den analizarse gracias a modos de analisis especiales (NPOC plus).

®  Uso en centrales eléctricas y laboratorios

Gracias a su rango de mediciéon dindmico, el analizador permite determinar el TOC en
centrales eléctricas y en la generacion de vapor industrial.
®  Examen de muestras de residuos y suelos

La determinacién de carbono (determinacion TC/TOC) en muestras sélidas es posible a
través de la ampliacién con el médulo de materia sélida. Ademas, se pueden analizar los
eluados. En estas y otras muestras liquidas, el TCy el TN, pueden determinarse simulta-
neamente.

®m  Uso en lainvestigacion y la ensefianza

Gracias a las numerosas opciones de configuracion, el analizador es adecuado para la in-
vestigacion y la ensefianza. En combinacién con el médulo de materia sélida, el TCy
TOC se pueden determinar en estas.

®=  Uso en farmacia, medicina, biotecnologia

La actualizacion opcional del software de la FDA garantiza la total integridad de los da-
tos y cumple las directrices farmacéuticas de 21 CFR Part 11 und EudralLex Volume 4
Annex 11.

Los analizadores con la actualizacion de software, por ejemplo, para ser utilizado en la
validacién de limpieza, asi como para el analisis de agua para inyeccion. También es po-
sible analizar de manera sumaria compuestos organicos extraibles en embalajes plasti-
cos farmacéuticos.

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.

El analizador solo puede utilizarse para determinar el contenido total de carbono, asi co-
mo el contenido de carbono orgénico e inorgénico ligado en muestras acuosas.

El analizador es especialmente adecuado para la determinacién de los pardmetros cita-
dos en agua potable, agua subterrdnea, agua superficial, agua ultrapura y agua para uso
farmacéutico.
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Cuando esta equipado con un detector de nitrégeno, el analizador puede utilizarse para
examinar el contenido de nitrégeno en muestras acuosas.

En combinacién con un médulo de materia sélida opcional, el contenido total de carbo-
no se puede determinar en estas.

Con el analizador no se debe analizar ningun liquido o sustancia inflamable que pueda
formar una mezcla explosiva. No se debe analizar ningun tipo de acido concentrado.

El equipo solo se puede utilizar con los siguientes gases portadores: Oxigeno, aire sinté-
tico o aire comprimido purificado.
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2.1

10

Seqguridad

Simbolos de sequridad del equipo

En el equipo se encuentran simbolos de advertencia y prohibicién 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 prohibicién dafiados se deben sustituir inmediata-

mente.

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

Simbolo de adver- Significado

Advertencia de superfi-
cie caliente

Comentario

En la estufa, en la cubierta del
horno:

= Fnla pared lateral izquierda:
Peligro de quemaduras por la alta
temperatura del horno

Sustancias corrosivas

®  Enla parte delantera, junto a la
botella de acido fosférico: Adver-
tencia sobre el acido fosférico

Advertencia sobre sus-
tancias nocivas o irritan-
tes

= En la parte delantera: Advertencia
sobre el acido fosforico

Atencidn, peligro de
aplastamiento

>R B

En el automuestreador: Existe un ries-
go de lesion en la zona de movimiento
del automuestreador

En la empresa se utilizan sustancias peligrosas:

Marcado GHS Significado Comentario
Advertencia de corrosi- En la botella de acido fosforico: El aci-
vidad do fosfdrico es corrosivo

Seriales de obliga-  Significado Comentario

cion / simbolos de

aviso

Antes de abrir la tapa
del equipo, desconecte
el enchufe de red

En los paneles lateralesy en la parte
trasera de la unidad: Antes de abrir la
tapa del equipo, apague el equipo y
extraiga el enchufe de la toma de co-
rriente.

Tenga en cuenta el ma-
nual de instrucciones

En los paneles laterales y en la parte
trasera de la unidad: Antes de empe-
zar con los trabajos se debera leer el
manual de instrucciones.
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Seguridad

Seiiales de obliga-  Significado Comentario
cion / simbolos de
aviso

Solo para la Republica El equipo contiene sustancias regla-
Popular China mentadas. Analytik Jena garantiza
25 que, si el equipo se utiliza segtn lo
previsto, no se producirdn filtraciones

de estas sustancias en los préximos
25 afios.

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 instruccion 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 seqguridad 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 puesta en marcha

La instalacion deficiente puede provocar graves dafios. Si los gases se conectan inco-

rrectamente, pueden producirse descargas eléctricas y explosiones.

®  |ainstalaciény la puesta en marcha del equipo y de sus componentes del siste-
ma solo puede llevarla a cabo el servicio técnico de Analytik Jena o personal es-
pecializado autorizado y formado por la empresa.

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

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.

®  Las piezas sueltas deben retirarse de los componentes del sistema y empaque-
tarse por separado.

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

(levantary cargar) en el laboratorio:

= Por motivos de sequridad, son necesarias dos personas para el transporte, que se
deben colocar a ambos lados del equipo.

®  E| equipo no dispone de asas de transporte. Por lo tanto, el equipo debe sujetar-
se firmemente con ambas manos en la parte inferior.

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

11
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2.4  Indicaciones de seguridad en funcionamiento

2.4.1 Instrucciones de seguridad generales

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:

®  Fl| equipo solo se debe poner en marcha cuando todas las instalaciones de sequ-
ridad (p. ej., cubiertas de piezas electrdnicas) 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 del equipo, asegurese siempre de que el interruptor
principal, los dispositivos de parada de emergencia y de enclavamiento son facil-
mente accesibles.

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

® | 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
seguridad del funcionamiento del equipo, asi como la garantia y el acceso al ser-
vicio técnico.

®  |Los materiales inflamables deben mantenerse alejados del aparato.
El horno funciona a temperaturas de hasta 700 ... 950 °C. No toque las partes
calientes (horno, serpentin de condensacion) durante o inmediatamente des-
pués del funcionamiento.

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

®  Aseglrese de que no penetren liquidos, por ejemplo, en las conexiones de cable
o el interior del equipo. Existe peligro de descarga eléctrica.

®  Existe un riesgo de lesion en la zona de movimiento del automuestreador. Por
ejemplo, pueden aplastarse la mano o los dedos. Durante el funcionamiento,
mantenga una distancia de sequridad respecto al automuestreador.

®  El detector de quimioluminiscencia (CLD) opcional contiene un generador de
ozono (0s). Si se utiliza segun lo previsto, el destructor de ozono conectado pos-
teriormente elimina el gas toxico. Diferentes medidas de seguridad provocan la
desconexion automatica del generador de ozono. Sin embargo, se debe tomar en
cuenta: Si se presenta un olor penetrante a ozono, desconecte el equipo de in-
mediato e informe al servicio de atencion al cliente. Para garantizar un funciona-
miento sequro y sin contratiempos, Analytik Jena recomienda realizar anualmen-
te una revisién y un mantenimiento del detector por parte del servicio de aten-
cion al cliente.

2.4.2 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!

12
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2.4.3 Marcado de seguridad eléctrica

Se producen tensiones eléctricas peligrosas en el equipo, en la zona del panel lateral
derecho. El contacto con componentes con tension puede provocar la muerte, lesio-
nes graves o conmociones dolorosas por la electricidad del equipo.

El enchufe de conexién solo se puede conectar a un enchufe conforme a las nor-
mas para garantizar la clase de proteccion (conexion de tierra de seguridad) del
aparato. El equipo solo debe conectarse a fuentes de alimentacidn, cuya tension
nominal coincida con la tensién indicada en la placa de identificacion. Asegurese
de que el cable de alimentacion 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.

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.

Es necesario que el personal técnico compruebe regularmente los componentes
eléctricos. Todos los defectos, como conexiones sueltas, cables defectuosos o da-
flados, deben ser subsanados inmediatamente.

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

El modulo bésico y los componentes del sistema solo pueden conectarse a la red
eléctrica cuando estédn apagados.

Los cables de conexion eléctrica entre el médulo base y los componentes del sis-
tema solo pueden conectarse o desconectarse cuando el sistema esta apagado.
En caso de que se produzcan fallos en los componentes eléctricos, el analizador
debe desconectarse inmediatamente en el interruptor principal situado en la pa-
red posterior de la carcasa. El enchufe de alimentacion debe estar desconectado
de la toma de corriente.

2.4.4 Instrucciones de sequridad 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 presién 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 reparacion es necesario ce-
rrar el suministro de gas.

Después de la reparaciéon y el mantenimiento de los componentes del recipiente
y/0 instalaciéon 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 instalacién y montaje por cuenta propia!

13
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2.4.5 Manejo de materiales de trabajo y auxiliares

2.4.6

14

La entidad explotadora se responsabiliza de la seleccion 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.

®m  Se debe tener especial cuidado al manipular dcidos concentrados. Es necesario
observar siempre las indicaciones y prescripciones de las hojas de datos de sequ-
ridad al tratar con acido ortofosférico (H;PO,) y &cido clorhidrico (HCI).

El tubo de combustion se rellena con catalizador de platino o CeO, y lana de vidrio y
ceramica.

Prestar atencion al manipular materiales de trabajo que puedan formar polvo:

®  Almacenar sustancias peligrosas solo en recipientes cerrados.

®  Fvitar la formacion de polvo. Al aspirar polvo puede producirse irritacion de las
vias respiratorias.

®  |levar equipo de proteccion corporal (bata de laboratorio, guantes de proteccion,
gafas de seguridad). Trabajar debajo de la campana de extraccion o llevar una
mdscara de respiracion.

®  Recoger los residuos en contenedores cerrados y eliminarlos de acuerdo con la
normativa oficial.

Observe las siguientes indicaciones:

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

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

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

® |3 carcasa solo es apta para la desinfeccién 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.

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).
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El suministro de gas debe ser desconectado antes de los trabajos de manteni-
miento y reparaciéon (a menos que se describa lo contrario).

Se dejara que el equipo se enfrie suficientemente antes de llevar a cabo los tra-
bajos de mantenimiento y la sustitucion de los componentes del sistema.

Utilice unicamente 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 finalizacion de los tra-
bajos de mantenimiento y reparacion.

Vea también

Mantenimiento y cuidado [ 80]

2.5 Comportamiento en caso de emergencia

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.

15
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3 Funcionamiento y montaje

3.1 Estructura

El analizador es un equipo de sobremesa compacto, en el que todos los componentes
principales ya estan instalados de forma fija. La instalacion de medida incluye otros ac-
cesorios y reactivos.

El control del analizador y la evaluacion de los datos de medicion, se efectian a través
del software multiWin pro.

Todos los componentes del analizador que el usuario necesita para su funcionamiento o
mantenimiento son accesibles a través de las dos puertas de la parte frontal, el panel la-
teral izquierdo extraible o a través de la cubierta superior.

El analizador esta compuesto por los siguientes componentes principales:
Sistema de introduccion de muestras

Caja de gas y sistema de mangueras

Sistema de combustion

Secado y limpieza del gas de medicion

Detector

Elementos de indicaciéon y de manejo, conexiones

Electronica

Accesorios

8
9
10
Fig.1  Analizador, puertas frontales abiertas
1 Recipiente de condensado TIC 2 Bloque de refrigeracion
3 Trampas de agua 4 Trampa de halégenos
5 Bomba de inyeccion con valvula de 2 6 Indicadores LED
puertos
7 Bomba de acido fosférico 8 Bomba de condensado
9 Recipiente de reactivos para el acido 10 Bandeja colectora
fosférico

16
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Fig.2  Analizador, panel lateral izquierdo abierto

1 Caja degas 2 Sistema de combustion
3 Valvula de 5 trayectorias 4 Serpentin de condensacion

3.1.1 Sistema de introduccion de muestras

La alimentacion de muestras se realiza a través de una bomba de inyeccién con una val-
vula de 2 puertos. El volumen de la inyeccién es 50 ... 1000 pl.

Las conexiones de las mangueras estadn conectadas a la valvula de 2 puertos con las
atornilladuras Fingertight. El cuerpo inyector es de vidrio y se puede cambiar.

Fig. 3 Bomba de inyeccion
1 Conexién Fingertight 2 Vélvula de 2 puertos
3 Jeringa de dosificacion

Las mangueras de la valvula de 2 puertos estan unidas a los siguientes componentes:
= Manguera 8 con el recipiente de agua ultrapura
= Manguera AB con la vélvula de inversion

17
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3.1.2 Sistema de mangueras

Plano de mangueras

Componentes para el ajuste de
flujo

18

La conexidon entre los componentes individuales se realiza por medio de las mangueras
identificadas. Los nimeros y letras dentro de los circulos del sistema de mangueras con-
cuerdan con las marcas de las mangueras en el analizador.

Vélvula de aguja Vélvula de aguja

Caja de gas

Control de flujo
Trampas de agua
Control de flujo NPOC @_ B

SEHIS

|
!
® =
Agua ultrapura
Empa de halégenos

Valvula de distribucion _@

_@ Trampas de agua

Secado

@ Pe
N/

Bomba de &cido fosférico

Muestra

Horno

Recipiente TIC .)

@ @ W
Conexién “residuos”

Fig. 4  Plano de mangueras

Acido fosforico

FDistribucién

El analizador ajusta automaticamente el flujo de gas portador y requla el flujo de entra-
da mediante un MFC (controlador de flujo masico). Un MFM (medidor de flujo masico)
mide el flujo de gas portador en la salida del equipo. De este modo se realiza una com-
probacion automatica de las fugas. El resultado se muestra en el software en el panel
Estado del instrumento. Una trampa de agua protege la caja de gas del retroceso de los
gases de combustion himedos.

El flujo de purga del NPOC puede ajustarse con la valvula de aguja de la caja de gas. Solo
se puede acceder a la valvula de aguja después de retirar el panel lateral izquierdo. El
flujo de purga de NPOC se mide con un MFM y se muestra en el panel de Estado del
instrumento.

Fig.5  Ajuste del flujo de purga NPOC
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Bomba de condensado La bomba de condensado bombea el condensado y la solucién residual de la determina-
cion de TIC automéaticamente después de cada medicion. La bomba de condensado se
encuentra detrds de las puertas frontales, al lado de la trampa de halégenos.

Fig. 6 Bomba de condensado

Bomba de acido fosférico La bomba de &cido fosforico suministra acido fosforico (10 %) al depdsito de condensa-
do de TIC.

En el proceso, el 4cido fosforico se desgasta permanentemente.

Fig. 7  Bomba de acido fosférico

Técnica de conexion Dentro del equipo, la mayoria de las conexiones de gas se realizan mediante un conector
FAST (FAST - Fast, Save, Tight). Estos conectores realizan el traspaso hermético entre
las mangueras y las conexiones con diferentes didmetros. Los casquillos flexibles redu-
cen el peligro de rotura de vidrio frente a las rigidas atornilladuras de las mangueras.
Existen varios modelos de conectores.

19
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Fig.8  Conector FAST

Ademas, se utilizan las denominadas atornilladuras Fingertight. Estos empalmes sin bri-
das se componen de una junta cdnica y un perno hueco de plastico. Estas conexiones de
mangueras se obturan con solo apretar firmemente el perno hueco a mano.

Fig. 9  Atornilladura Fingertight

1 Manguera 2 Perno hueco

3 Cono de sellado

3.1.3 Sistema de combustion

El sistema de combustidn se encuentra detras de la pared lateral izquierda del analiza-
dor.

El horno de combustién es un horno horizontal calentado por resistencia para tempera-
turas de digestion de 950 °C.

El tubo de combustion (reactor) es de vidrio de silice. El catalizador y los materiales auxi-
liares se introducen en él. Si el catalizador pierde efectividad, el tubo de combustion de-
be llenarse de nuevo.

La cabeza del horno se monta en la abertura superior del tubo de combustién. En el ex-
tremo inferior se conecta el tubo de combustién mediante una pinza bifurcada con el
serpentin de condensacion.

Para soluciones con alto contenido en sal, la empresa Analytik Jena recomienda el kit de
sal opcional, que reduce significativamente el desgaste. El kit contiene un cabezal del
horno especial y un tubo de combustidn en el que se puede introducir un bote de sal.

20
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Fig. 10 Horno de combustion

3.1.4 Secadoy limpieza del gas de medicién

Serpentin de condensacion

Modulo de condensacion de
TIC

El serpentin de condensacion de vidrio se encuentra a la derecha, al lado del horno, y se
sujeta a la salida del tubo de combustion.

El serpentin de condensacion enfria el gas de medicién rapidamente. El vapor de agua
contenido en el gas de medicion se condensa. La mezcla agua-gas de medicion se lleva
mediante una manguera al recipiente de condensado de TIC.

Fig. 11 Serpentin de condensacion

1 Serpentin de condensacion 2 Manguera 1 para el recipiente de con-
densado de TIC

El médulo de condensacion de TIC se compone del recipiente de condensado de TICy un
bloque de refrigeracion. En el recipiente de condensado TIC se combinan el reactor de
TICy el separador de liquido-gas. Al mismo tiempo, el bloque de refrigeracién seca el
gas de medicion.

21



Funcionamiento y montaje

multi N/C 3300 (duo)

Trampas de agua

22

El médulo de condensacion TIC esta situado en la parte frontal izquierda. La introduc-
cion de la mezcla gas de mediciéon-agua se efectia con la conexidn superior izquierda de
la manguera 1.

La conexidn superior central del recipiente de vidrio esta conectada a la bomba de acido
fosférico. La bomba de acido fosférico alimenta acido fosférico .10 %) en el reactor de
TIC para cada determinacién de TIC.

El bloque de refrigeracién seca el gas de medicién mediante la congelacién del vapor de
agua. El gas de medicidn seco se conduce mediante la conexion superior desde el reci-
piente de condensado de TIC. El secado del gas de medicién no necesita mantenimiento.

La bomba de condensado o los desechos de la determinacion de TIC se bombean auto-
méticamente después de cada medicion mediante la salida lateral inferior del recipiente
de vidrio.

6
7
8
Fig. 12 Mobdulo de condensacion de TIC
1 Recipiente de condensado TIC 2 Conexion mangueral/ suministro de
gas de medicion del serpentin de con-
densacién

3 Blogue de refrigeracion

5 Trampas de agua

7 Conexion manguera BB/ suministro di-
recto de muestras para determinacién
de TIC

4 Conexion a trampas de agua

Conexion manguera AD/ suministro de
acido fosforico

Conexion en la bomba de condensado
(manguera de desechos 11)

Las trampas de agua eliminan los componentes que interfieren en el gas de medicion y
protegen el detector y la caja de gas. Las trampas de agua estdn montadas en el recorri-
do del gas detras del bloque de refrigeracion y/o de la caja de gas. Cada una de las tram-
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pas de agua consiste en una trampa de agua més grande y otro mas pequefia. La trampa
de agua mas grande (prefiltro TC) retiene los aerosoles durante su funcionamiento. La
trampa de agua mas pequefia (filtro de retencidn unidireccional) recoge el agua ascen-
dente.

1
— 2
|
Fig. 13 Trampas de agua
1 Filtro de retencién de un solo uso 2 Prefiltro TC
Trampa de halégenos La trampa de halégenos elimina los componentes que interfieren (halégenos, haluros

de hidrégeno) del gas de medicion. De este modo, también protege los detectores y el
flujdmetro. La trampa de haldgenos se instala en el recorrido del gas después del reci-
piente de condensado TICy de los colectores de agua.

La trampa de halégenos consiste en un tubo en U. Esté rellena con lana de cobre espe-

cial y lana de latén. El relleno de la trampa de halégenos debe renovarse como maximo
cuando la mitad de la lana de cobre se vuelva negra o la lana de latén se haya decolora-
do.

Fig. 14 Trampa de halégenos
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3.1.5 Deteccion

Detector NDIR

Procesamiento de los valores
de medicion con el procedi-
miento VITA

Detector de NO electroquimico
(ChD, opcional)

Detector de quimioluminiscen-
cia CLD (opcional)

24

El detector NDIR (detector de absorcion de infrarrojos no dispersos) se encuentra detrés
de la pared lateral derecha del analizador.

Los gases con moléculas de dtomos no similares poseen en la banda de frecuencia infra-
rroja bandas de absorcion especificas. Si se envia un haz de luz mediante la disposicién
de cubetas que contiene gases activos por infrarrojos, estos componentes de gases ab-
sorberan en las longitudes de onda una parte proporcional de la radiacién completa, se-
gun su concentraciéon en la mezcla de gas.

El receptor de radiacién incorporado en el detector NDIR utilizado es selectivo para CO,.

Las moléculas de CO, se registran técnicamente tanto tiempo como permanezcan en la
cubeta del detector NDIR. El flujo de gas de medicion puede fluctuar durante la medicion
de CO, porque, por ejemplo, las muestras liquidas se evaporan o condensan durante la
dosificacion. Por lo tanto, las moléculas de CO, se detectan temporalmente de forma es-
pectrométrica mas larga (a menor flujo de gas) o mas corta (a mayor flujo de gas).

El método VITA significa integracion acoplada al tiempo de permanencia para los anali-
sis de TOC. En el método VITA, el flujo de gas de medicién se registra en paralelo a la se-
fial NDIR. La sefial NDIR se normaliza por ordenador. Asi se compensan las fluctuaciones
de flujo que se producen a un flujo de gas constante. Solo entonces se produce la inte-
gracion.

Un flujémetro digital de gran precisiéon detecta el flujo de gas de medicién en las inme-
diaciones del detector NDIR.

Para la determinacién de TN, se puede aplicar el detector de NO electroquimico. El de-
tector de NO se encuentra en la parte posterior de la pared lateral del analizador. Este
analiza el contenido de 6xido nitrico (NO) en el gas de medicion.

Tras la oxidacion térmica de la muestra, el gas de medicion entra en el detector. En el
detector, los 6xidos de nitrogeno se difunden a través de una membrana altamente se-
lectiva hacia la célula de medicion electroquimica.

Los ¢xidos de nitrégeno se oxidan en el anodo. Como resultado, el flujo de corriente en-
tre los electrodos cambia proporcionalmente a la concentracion de 6xido nitrico. La mo-
dificacion del flujo de corriente se evaltia como sefial y a partir de ella se determina el
contenido de nitrégeno de la muestra analizada. El electrolito de la célula de medicion
sirve solo como catalizador y no se utiliza.

Para el funcionamiento del detector de NO electroquimico (ChD) se necesita una tension
de suministro. Aunque el analizador esté apagado, una tensién de apoyo debe mantener
el equilibrio electroquimico en el ChD. Para ello, se instala una bateria (U9VL) en el pa-
nel lateral derecho del analizador.

La ampliacién opcional del analizador con un detector de quimioluminiscencia posibilita
la determinacién de TN, EI CLD-300 se coloca como un equipo externo al lado del anali-
zador.

El gas de medicion originado por la oxidacion térmica de la muestra se seca y llega en-
tonces a la cdmara de reaccion del detector de quimioluminiscencia. Alli el mondxido de
nitrégeno contenido en el gas de medicion se oxida con ozono a diéxido de nitrégeno
excitado. Mediante la emision de cuantos de luz (luminiscencia), las moléculas del dioxi-
do de nitrégeno vuelven de nuevo a su estado inicial. Se registra la luminiscencia. La se-
fial es proporcional a la concentracién de 6xido nitrico. Esto permite determinar el con-
tenido total de nitrégeno de la muestra.
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En la digestion de la muestra para la determinaciéon de TN, no se puede contar con un
rendimiento de NO del 100 %. A medida que los gases de combustion se enfrian y se
condensan, también se forman ¢xidos de nitrégeno en estados de oxidacion més altos.

3.1.6 Elementos de indicaciéon y de manejo, conexiones

Indicador LED Un LED verde esta montado en la puerta izquierda del analizador. EI LED se ilumina des-
pués de encender el analizador e indica que esta listo para funcionar.

Fig. 15 LED de estado

La fila de diodos LED detras de la puerta derecha muestra los diferentes estados de fun-
cionamiento del analizador.

Fig. 16 Fila de diodos LED (puerta frontal derecha abierta)

1 Tension del controlador interno del 2 Tension del equipo
firmware
3 Iniciar ordenador interno 4 Calefaccion del horno encendida/apaga-
da
5 Termoelemento (se ilumina cuando esta 6 Comparador del horno (se ilumina cuan-
roto) do la temperatura es demasiado alta)

Interruptor principal y conexio-  El interruptor principal y las siguientes conexiones se encuentran en la parte trasera del
nes analizador:

®  (Conexidén a la red con fusible del equipo

®=  (Conexiones de los medios para los gases y los residuos

®  |nterfaces para conectar el PCy los accesorios

Un esquema situado a la mitad explica las diferentes conexiones.
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Placa de caracteristicas

3.1.7 Accesorios
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Fig. 17 Parte posterior del equipo

11

13

Interruptor principal "power switch"
Conexién de red "main plug"
Conexioén de gas "pump"

Puente para la conexién de gas del mé-

dulo POC
Conexion del médulo POC (opcional)

Desechos "waste"

(]
ad
oy [
11 10 9

Carga para los fusibles "FUSE"

Conexion de gas "analyte"

2

4

6 Conexion de gas "CLD"

8 Conexion para el gas portador "O,/Air"

10 Conexidn del conductor neutro en el au-

tomuestreador

12 Interfaz RS 232 para el automuestrea-

dor"sampler"

Interfaz RS 232 para CLD y los médulos 14 Interfaces USB 2.0 "PC"

de materia sélida "CLD/HT"

La placa de caracteristicas se encuentra en la parte posterior del equipo.

La placa de caracteristicas contiene la siguiente informacién:

®  Direccidon del fabricante, marca

Nombre del dispositivo, nimero de serie
Datos de conexion eléctrica
Marcados de conformidad
Simbolo de la Directiva RAEE

Para las mediciones con el analizador se necesitan los siguientes accesorios.
®  (Conductos de conexion, mangueras de conexion
®  Recipiente adecuado para los desechos y desaglie

®  Recipiente de reactivos con bandeja colectora para el acido fosférico (250 ml)
®  Recipiente de agua ultrapura (2,5 1)
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El recipiente de reactivos se coloca en la bandeja colectora detrés de la puerta derecha.
El recipiente de reactivos esté identificado con unos simbolos de seqguridad y con la de-
nominacion del contenido. El usuario debe llenarlo con acido fosférico (10 %).

3.2 Posibilidades de ampliacion del analizador

Automuestreador

Modulo POC

Médulo de materia sélida ex-

terno

Médulo de materia sélida TIC
manual

Los siguientes automuestreadores estan disponibles para el analizador:

®m  ASvario con diferentes tamafios de bandeja

AS vario ER con diferentes tamafios de bandeja y con lavado de canula
AS 10e para muestras 10

AS 21hp para muestras 21

EPA Sampler con funcién de perforacion

La ampliacién del analizador con un médulo POC permite la determinacion directa de
POC en muestras acuosas.

La ampliacion del analizador con el médulo de materia sélida externo HT 1300 permite
la digestion de muestras sélidas a temperaturas de hasta 1300 °C en el tubo de combus-
tién de cerdmica. Las navecillas de ceramica permiten pesar grandes cantidades de
muestras (hasta 3000 mg). Esto permite compensar las inhomogeneidades de la mues-
tra.

El TIC en muestras sélidas se puede determinar ampliando el analizador con el médulo
de materia sélida TIC. Las grandes cantidades de muestra pueden pesarse en un matraz
Erlenmeyer. Bajo agitacion magnética en una placa caliente, se afiade acido a la muestra
para descomponer los carbonatos y los hidrogenocarbonatos en CO,.

3.3  Funcionamiento y principio de medicion

El analizador es un instrumento compacto y potente para determinar el contenido de
carbono organico y/o el contenido de nitrégeno total en muestras acuosas.
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Fig. 18 Principio de funcionamiento

Las muestras se digieren a altas temperaturas en presencia de catalizadores especiales.
Esto significa que incluso los compuestos de carbono y nitrégeno muy estables y comple-
jos pueden convertirse cuantitativamente.

La parte alicuota de la muestra se dosifica directamente en la zona caliente del reactor
rellenado (tubo de combustion). Alli se produce, con ayuda del catalizador, la pirolisis y
oxidacion de las muestras en la corriente de gas portador. El gas portador sirve al mismo
tiempo como medio de oxidacion.

R+0, > CO, +H,0 (1)

R-N+ 0O, » NO + CO, + H,0 (2)

R-Cl+ O, > HCl + CO, + H,0 (3)

R - sustancia que contiene carbono

El gas de medicion se enfria en un serpentin de condensacion y el agua condensada se
separa en el siguiente recipiente de condensado de TIC. Después del secado y separacion
del gas de efecto corrosivo, el gas de medicién CO, se lleva al detector de NDIR y el NO al
detector de NO.

El carbono inorgénico se determina mediante inyeccion de una alicuota de la muestra en
el reactor de TIC acido y la expulsion del CO, formado mediante el detector NDIR.

La concentracion de CO, y NO se registra varias veces en un segundo. De esta sucesion
de sefiales se forma una integral en funcién del tiempo. La integral es proporcional a la
concentracién del carbono y/o nitrégeno en la solucién de medicion. Mediante una fun-
cién de calibracién anteriormente establecida se realiza entonces el calculo del conteni-
do de carbono y nitrégeno en la muestra.
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3.4 Procedimiento de medicion

3.4.1 Analisisde TC

3.4.2 Analisis de TOC

3.4.3 Analisisde TIC

En el software de control y evaluacion se puede combinar la determinacion de diferentes
parametros.

TC: Total Carbon (carbono total)

En el anélisis de TC se registra el contenido de carbono total en la muestra, es decir, el
carbono orgénico e inorgénico, asi como el carbono elemental.

La muestra se dosifica automaticamente en el tubo de combustién, se digiere y se detec-
ta el dioxido de carbono que se produce.

Paralelamente a la determinacion TC es posible la determinacion de TN,

TOC: Total Organic Carbon (carbono orgdnico total)

En el anélisis de TOC se registra el carbono total ligado orgdnicamente contenido en la
muestra.

La determinacién de TOC se produce en el analizador mediante el método diferencial.
Este se describe en la siguiente ecuacion.

TOC=TC-TIC

TOC: carbono orgéanico total
TC: carbono total

TIC: carbono inorgdnico total

De la misma muestra se determinan secuencialmente en dos mediciones el TICy el TC.
La diferencia calculada se muestra como TOC. Con el procedimiento diferencial se regis-
tran tanto los compuestos de carbono organicos volatiles como los no volétiles.

El andlisis de TOC puede aplicarse si la muestra contiene sustancias organicas facilmente
purgables como benceno, ciclohexano, cloroformo, etc. Si el contenido de TIC de la
muestra es significativamente mayor que el contenido de TOC, no debe utilizarse el ana-
lisis de TOC.

Paralelamente a la determinacion TOC es posible la determinacion de TN,.

TIC: Total Inorganic Carbon (carbono inorganico total)

En el anélisis de TIC se registra el carbono inorgdnico total de carbonatos e hidrocarbo-
natos asi como el CO, disuelto.

El cianuro, cianato, isocianato y las particulas de carbono no se registran.

Para la determinacion del carbono inorganico (TIC) se dosifica y digiere una alicuota de
la muestra en el reactor de TICy con &cido fosférico. EI CO, se purga y se detecta.
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3.4.4 Analisis de NPOC

NPOC: Non-purgeable Organic Carbon (carbono organico total no purgable)

En el anélisis de NPOC se registra el carbono orgdanico total no purgable contenido en la
muestra.

La muestra se acidifica con acido (HCI (2 mol/l)) a pH <2. El CO, formado se expulsa al
exterior, por ejemplo, en el automuestreador. El analizador determina entonces el car-
bono que queda en la muestra.

Con el CO, se pueden agotar también composiciones organicas altamente volatiles. El
analisis de NPOC no debe utilizarse si la muestra contiene sustancias orgénicas facil-
mente soplables.

Andlisis de NPOC segun el método NPOC plus

Este método estd especialmente indicado para la determinacion de bajos contenidos de
TOC en muestras con altos contenidos de TIC o con una alta proporcion de CO, disuelto.
Por lo general, se recomienda el andlisis de NPOC para el andlisis de tales muestras. Sin
embargo, para los contenidos altos o desconocidos de TIC, se necesita a veces bastante
tiempo (t > 10 min) para el agotamiento completo del CO,. Por lo tanto, el carbono liga-
do inorganicamente se sopla externamente con este método.

En cuanto al procedimiento, el método NPOC plus es una combinacién de los métodos
NPOCy de diferencia.
®  Acidifique la muestra fuera del analizador (pH <2).
®  Saque la mayor parte del diéxido de carbono formado en el exterior inmediatamen-
te antes del anélisis.
Prepare un método NPOC plus y analice las muestras.
El analizador determina el contenido de TCy TIC de las muestras preparadas y calcu-
la el contenido de NPOC a partir de la diferencia.

Como la mayor parte del carbono ligado inorganicamente se ha eliminado externamen-
te, el valor TIC determinado con este método es solo un valor calculado y no tiene rele-
vancia analitica.

Las sustancias organicas altamente volatiles se agotan igualmente durante la prepara-
cion de la muestra y, por tanto, no se determinan.

Paralelamente a la determinacién NPOCy NPOC plus es posible la determinacion de
TN,.

3.4.5 Analisis de DOC

DOC: Dissolved Organic Carbon (carbono organico disuelto)

En el anélisis del DOC, se determina el carbono orgdnico que queda en el filtrado des-
pués de filtrar la muestra. El filtro suele tener un tamafio de poro de 0,45 pm.

La muestra se filtra fuera del analizador y luego se analiza como una muestra de TOC

3.4.6 Analisis de POC

POC: Purgeable Organic Carbon (carbono orgénico purgable)

En el anélisis de POC se registra el total de carbono orgénico purgable. Con valores de
pH bajos, parte del carbono inorganico (carbonatos, bicarbonatos) también se convierte
en CO,. EI CO, se expulsa de la muestra junto con los componentes organicos volatiles.
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3.4.7

3.4.8

CSB

BSB5

COo2

TP

Andlisis de TN,

Para determinar el carbono organico soplable, se transfiere una alicuota de la muestra al
maodulo POC opcional. En el médulo POC, un gas portador expulsa los componentes vo-
[atiles de la muestra.

Los componentes soplados pasan por un tubo adsorbente. El tubo de adsorcidn aglutina
el CO, en la mezcla de gases y separa asi la proporcién de carbono ligado inorganica-
mente. Los compuestos organicos volatiles pasan por la tuberia. Se llevan al analizadory
alli se oxidan. EI CO, liberado se detecta.

TN,: Total Nitrogen bound (nitrégeno fijo total)

En el analizador se puede determinar el contenido de compuestos de nitrégeno en
muestras acuosas. En las muestras ambientales, pueden ser sales de amonio, nitritos y
nitratos; en las muestras farmacéuticas, aminoacidos y proteinas.

En la oxidacion termocatalitica se produce 6xido nitrico, que se puede determinar alter-
nativamente con el detector de quimioluminiscencia (CLD) o con el detector electroqui-
mico (ChD).

Otros parametros de suma

En el software de control y evaluacion, puede activar el célculo de pardmetros de suma
adicionales en los ajustes del método.

CSB (COD): Demanda quimica de oxigeno (del inglés, Chemical Oxygen Demand)

Para los métodos TOCy NPOC, puede activar el célculo de la DQO basado en el TOC o
NPOC.

Formula: ¢(CSB) = A x ¢(TOC) + B

Puede definir el aumento (A) y la interseccion de los ejes (B) para el calculo de la DQO,
configuracién por defecto: A = 3,000, B = 0,000.

BSB. (BOD:): Demanda bioquimica de oxigeno (del inglés, Biochemical Oxygen De-
mand)

Para los métodos TOCy NPOC, puede activar el calculo de la BSB5 basado en el TOC o
NPOC.

Formula: ¢(BSBs) = A x c(TOC) + B

Puede definir el aumento (A) y la interseccién de los ejes (B) para el calculo de la BSBs,
configuracién por defecto: A = 3,000, B = 0,000.

Para los métodos TICy las mediciones de liquidos, puede activar el célculo de la concen-
tracion de didxido de carbono basado en el TIC.

Férmula: c(CO,) = 2,833 x ¢(TIC)

TP: Proteina total
Para los métodos TN, puede activar el calculo del contenido total basado en el TN.
Férmula: c (proteina total) = A x c(TN)

Puede ajustar el factor para calcular el contenido total de proteinas entre 0y 10, confi-
guracién por defecto: A= 6,250 (sustancia de comparacion BSA - Albimina sérica bovi-
na).
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3.5

3.6

3.6.1
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Catalizadores

Calibracion

El catalizador apoya la combustion de las muestras como portador de oxigeno. Las ma-
terias sdlidas que son cataliticamente activas en el rango de temperatura 700 ... 950 °C
del horno pueden ser utilizados como catalizadores.

El catalizador de platino puede utilizarse universalmente en todo el rango de trabajo pa-
ra la determinacion de carbono y nitrégeno. Funciona de forma ¢ptima a una tempera-
tura de reaccion de 750 °C. Debido a su bajo blanco, el catalizador permite un analisis
seguro y preciso de los bajos contenidos de carbono y nitrégeno. El catalizador también
funciona eficazmente en el anélisis de aguas muy contaminadas.

Para minimizar el desgaste, se recomienda reducir la temperatura del horno a tempera-
turas inferiores al punto de fusion de las sales cuando la matriz salina es alta (por ejem-
plo, agua de mar).

Alternativamente, se puede utilizar un catalizador CeO, a una temperatura de reaccién
del 850 °C.

Estrategias de calibracion

Calibraciéon de multiples puntos con volimenes de muestras constantes

En muchas aplicaciones, la calibracién multipunto es adecuada con un volumen de dosi-
ficaciéon constante y varios estdndares de diferentes concentraciones.

El intervalo de calibracién puede abarcar un amplio rango de concentracion y debe de-
terminarse en funcién de las concentraciones previstas de la muestra. Se miden varios
estandares con el método elegido.

Calibracién de multiples puntos con concentracién constante

Ademas, también se puede efectuar una calibraciéon multipunto con volimenes de dosi-
ficacion variables y una calibracion constante. Esta estrategia de calibracién es especial-
mente interesante para las mediciones a concentraciones muy bajas (<1 mg/l) como es
comun en la industria farmacéutica.

Prepare una sola solucién estandar para el rango de calibracion. El analizador mide en-
tonces diferentes volimenes de este estandar. No baje del volumen estandar por debajo
de 2 ml.

Compruebe la calibracion mediante un sequndo estandar aplicado de forma indepen-
diente para excluir errores en la produccion del estandar.

Para las mediciones en el rango de bajas concentraciones (<10 mg/l), tenga en cuenta
el blanco del agua de reposicion.

Calibracién de punto unico

Para bajas concentraciones de TOC, como en la industria farmacéutica, la calibracién en
un solo punto ofrece una muy buena solucion. Una gran ventaja es que el blanco del dis-
positivo es bajo y el detector NDIR mide linealmente en un amplio rango de concentra-
cion.

Proceda de la siguiente manera para minimizar el error en la produccién manual de es-
tandares:

®m  Fstablece 3 estandares de igual concentracion.
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3.6.2

3.6.3

TC/NPOC

TIC

TOC

Factor diario

= Mide estos estandares.
®m  Determinar la curva de calibracién a partir del valor medio de los resultados.

Tenga en cuenta el blanco del agua de reposicién durante la calibracién de un punto.

Mediante el factor diario es posible comprobar y corregir la calibracién con ayuda de una
solucién patron. El software multiplica todos los resultados de las mediciones posterio-
res por este factor.

El factor diario F se calcula segun la siguiente ecuacion:
F /c

= Ceorico’ Creal

Métodos de calibracion

En el software puede calibrar cualquier pardmetro (TC, TOC, TIC, etc.) de un método. Sin
embargo, no es necesario calibrar todos los parametros.

Puede definir hasta tres funciones de calibracion lineal para diferentes rangos de con-
centracion por cada parametro. El software asigna automéaticamente los resultados de la
medicion al rango de calibracién correcto.

El software determina la funcion de calibracién relacionada con la masa m por muestra
inyectada. Determina las funciones de calibracién lineales o cuadraticas segun las si-

guientes ecuaciones por calculo de regresion:
Funcion de calibracion lineal: ¢ = (k; X |0 + ko) 7V
+ky)/V

Funcion de calibracion cuadrada: ¢ = (k, x 1., + k; x |

neto neto

c: Concentracion tedrica de la solucién patron

V:Volumen de muestra

l.eto: INtegral neta

ko, ky, ky: Coeficiente de calibracion

La integral neta es la integral bruta corregida por el blanco del agua de reposicion.

Puede establecer el tipo de regresion (lineal o cuadratica). Es posible seleccionar puntos
de medicién individuales o valores de medicion para el célculo de la calibracion actual
(seleccion del valor erratico manual). Si es necesario, puede determinar de nuevo los es-
tandares individuales o también afladir puntos de medicion adicionales a la calibracion.

Se calibra el canal de TC, directamente para el pardmetro TCy para el pardmetro NPOC

después de la purga de la muestra

Se aplica que la concentracion c;c es proporcional a la integral l;c: ¢rc = f(l1().

Se calibra el canal TIC.
Se aplica lo siguiente: ¢y = f(ly,c)

EI TOC se determina segun el método de la diferencia (TOC Dif). Por lo general, se deter-
minan funciones de calibracion separadas para los canales de TCy TIC.

El célculo de los resultados del analisis se realiza segun las funciones de calibracién de-
terminadas para TCy TIC. El contenido de TOC resulta de la siguiente ecuacion:

Goc = Ge ™ Gre
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NPOC plus

TNb

Los parametros TCy TIC pueden calibrarse simultdneamente. Para ello, se recomienda el
uso de estdndares mixtos como el carbonato/carbonato de hidrégeno y el ftalato de hi-
drégeno de potasio o la sacarosa.

Los canales TICy TC también pueden calibrarse sucesivamente con diferentes estanda-
res. Esto resulta practico si se deben calibrar rangos de concentracién completamente
diferentes para los canales TCy TIC.

El método NPOC plus se calibra como el método TOC (Dif). Antes del anélisis se debe
agotar el TIC de tal manera que la aplicacién del método diferencial sea ldgica.

Procedimiento:
= (alibracion separada de canal de TICy canal de TC
= Medicién de muestrasy calculo de los resultados del andlisis a través del software

- Soplar la muestra acidificada (3 ... 5 min)

Determinacion del TIC residual con la curva de calibracion

Determinacion del TC con la curva de calibracion

Célculo del TOC a partir de la diferencia entre TCy TIC

La calibracion dependiente de la matriz es la que mds se aproxima a las muestras reales.
Para ello, aflada la mayor cantidad posible de carbonato a las soluciones estandar hasta
que alcancen un contenido de TIC similar al de las muestras.

Se calibra el canal TN. Lo siguiente se aplica a la funcion de calibraciéon determinada: ¢;y
= f(ly).

3.6.4 Caracteristicas del proceso

Grado de determinaciéon

Limite de deteccion

Limite de determinacion

3.6.5 Otros calculos

Seleccion del valor errético

34

El coeficiente de determinacién permite evaluar la adecuacion de ajuste del modelo de
regresion. El coeficiente de determinacion se calcula como el cuadrado del coeficiente de
correlacion. El coeficiente de correlaciéon compara la dispersion de los puntos de medi-
cion de la calibracién de la funcidn de regresion con la dispersion general de la calibra-
cion.

El limite de deteccidn de la calibracién indica la concentracion més baja que se puede di-
ferenciar cualitativamente del punto nulo con una probabilidad dada previamente. El li-
mite de deteccién no debe ser en ninglin caso mas pequefio que el punto mas bajo de
medicion de la calibracion.

El limite de determinacion de la calibracién indica la concentracion mas baja que se pue-
de diferenciar cuantitativamente del punto nulo con una probabilidad dada previamen-
te.

Para todas las mediciones en las que se realizan inyecciones multiples, el promedio
(MW), la desviacion estandar (SD) y el coeficiente de variacion (VK) se calculany se
muestran. Se puede llevar a cabo, como méximo, una determinacién décupla por cada
muestra.

El software de control y evaluaciéon puede seleccionar automaticamente los valores atipi-
cos. Para ello, el usuario puede introducir un limite maximo para el coeficiente de varia-
cién o también para la desviacion estandar en el método.
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Promedio

3.7 Blancos

El analizador debera realizar el nimero minimo de mediciones acordado en el método.
Si la dispersion de los valores de medicién se sitla por encima del valor maximo acorda-
do (SD o VK), se producen mas inyecciones de la misma muestra hasta que el nimero
maximo indicado de mediciones se alcance.

Después de cada medicién, el software determina el coeficiente de variacion y la desvia-
cion estandar para todas las combinaciones de los valores medidos. Cuando el coeficien-
te de variacion o la desviacion estdndar son al menos una combinacién menor que el va-
lor maximo especificado, no se realiza ninguna otra medicién.

El software determina el resultado del anélisis a partir de la combinacién de valores de
medicion con el menor coeficiente de variacién o la menor desviacién estandar. Las me-
diciones no utilizadas se eliminan como valores atipicos.

Si se determinan carbono y nitrégeno paralelamente, la seleccion del valor erratico se
obtiene por separado para cada parametro.

El promedio del resultado final se calcula de las concentraciones indicadas para las de-
terminaciones Unicas tras la eliminacién de los valores erraticos.

3.7.1 Blancos del agua

Blancos del agua de prepara-
cion

Blanco de dilucion

Utilizacién del blanco de la di-
lucién

Especialmente para las mediciones a bajas concentraciones de TOC (en el rango de pg/
[), debe tenerse en cuenta el contenido de TOC del agua utilizada para preparar los es-
tandares. La concentracion del estdndar y el blanco del TOC del agua de reposicién sue-
len estar en el mismo orden de magnitud. El valor blanco se puede tener en cuenta en la
calibracion.

El contenido de TOC del agua de preparacién se mide por separado de la calibracion. A
continuacién, el software resta la integral media determinada para el agua de reposicion
por cada punto de medicién de la calibracién de la integral bruta determinada.

El software determina la funcion de calibracién a partir de las integrales netas. Matema-
ticamente esto corresponde a un movimiento paralelo de las rectas de calibracion.

neto lbruto agua de preparacion

El software también tiene en cuenta el valor reactivo del agua de reposicion a la hora de
determinar el factor diario.

Si hay que diluir la muestra, puede ser de interés el blanco del agua de dilucién. Este va-
lor puede determinarse por separado o introducirse manualmente en el software. El
software tiene en cuenta el blanco de dilucion al calcular la concentracién de las mues-
tras diluidas.

El blanco de dilucién puede cambiar con el tiempo vy, por tanto, debe volver a determi-
narse antes de iniciar una serie de mediciones. En caso contrario, el software utiliza el
Gltimo valor.

El blanco de dilucion se da siempre en el software normalizado a un 1 ml.

El software calcula la integral de agua de dilucién real para cada medicion basandose en
el blanco de dilucién, el volumen de muestra utilizado y la relacién de dilucion (lyggy). A
continuacion, el software resta la integral del agua de dilucién (l,4sy) de la integral bruta
determinada experimentalmente (1)

IVdBW = VdBW X (Vmuestra - NP/NV X Vmuestra)
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Datos de la dilucion

Calculo de la concentracion de
muestras

lef = lbruta - IvdBW
Vsw: Blanco de dilucién
\Y

l¢: Integral efectiva

muestra: VOlUMen de muestra
Ny: Numero de unidades de la muestra primaria
N,: Nimero de unidades de dilucion

l,uto: INtegral bruta

lygsw: INtegral de agua de dilucion

Proporciones de la muestra primaria: en proporciones totales (por ejemplo, 10 partes en
100 partes).

Esto significa que se afiaden 10 ml de muestra primaria a 100 ml de volumen total con
agua de dilucion.

Para una relacion de dilucién 1 en 1 resulta lygpy =0

En el calculo de la concentracion de la muestra ¢, se tienen en cuenta el volumen de
muestra utilizado y la relacion de dilucion:

c= m/Vmuestra X NV/NP
La siguiente ecuacion resulta para la funcién de calibracion lineal:
c=(ky x | + ko) 7V, x Ny/Np

Cuando el usuario diluye una muestra e introduce la proporcién de dilucién en el softwa-
re, este calcula automaticamente la concentracion de la muestra primaria sin diluiry la
incluye en el informe de anélisis.

muestra

3.7.2 Blanco del eluado

36

El blanco del eluado es un blanco especial para muestras de la validacion de limpieza o
de la produccion de eluado. Corresponde al contenido de TOC del agua ultrapura emple-
ada, que se utiliza, p.ej., para extraer/eluir swabs.

El blanco del eluado es un parametro fijo del método. El usuario puede activar o desacti-
var el blanco del eluado en el método. Opcionalmente, puede determinar el blanco del
eluado por separado e introducirlo manualmente en el software.

El blanco puede variar con el tiempo y se tiene que determinar nuevamente antes de ini-
ciar una serie de mediciones. En caso contrario, el software utiliza el tltimo valor.

El blanco del eluado se da siempre 1 ml normalizado.

Al realizar una calibracidn, no se tiene en cuenta el blanco del eluado. La calibracidn se
realiza con soluciones estandar habituales, en las que solo se considera el blanco del
agua de preparacion.

Si las muestras se miden con el lamado método del eluado, el software resta automati-
camente la integral del blanco de la integral de la medicion de la muestra.

P

bruta blanco del eluado

l¢: Integral efectiva
Iyt INtegral bruta

Blanco del eluado

lblanco del eluado*
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3.7.3 Blanco de navecilla

Para los métodos de materia sélida, el usuario puede determinar el blanco de la naveci-
|la. Para ello, introduce en el horno de combustién una navecilla vacia o con aditivos de
muestra y lo analiza.

El usuario puede determinar opcionalmente el blanco de la navecilla por separado e in-
troducirlo en el software de control y evaluacion.

El blanco del eluado puede variar con el tiempo y se tiene que determinar nuevamente
antes de iniciar una serie de mediciones. En caso contrario, el software utiliza el ultimo
valor.

3.8 Prueba de idoneidad del sistema

En la industria farmacéutica, las pruebas de idoneidad del sistema se utilizan para vali-
dar los métodos y dispositivos analiticos con el fin de documentar la idoneidad del pro-
cedimiento seleccionado.

Para el analisis de TOC en el rango de agua ultrapura con fines farmacéuticos como, p.
ej., WFI (agua para inyeccion), se determina la tasa de recuperacién de un compuesto
dificilmente oxidable en comparacion con un compuesto facilmente oxidable.

Las soluciones estandar, asi como sus concentraciones, se definen en las farmacopeas
correspondientes, p.ej. en la farmacopea europea o en la farmacopea de EE.UU. (USP,
United States Pharmacopeia). En estas se establece la sacarosa como facilmente oxida-
bley la p-benzoquinona como dificilmente oxidable. La relacién entre la tasa de recupe-
racion de p-benzoquinona y la tasa de recuperacion de sacarosa debera estar en el rango
de 85 ... 115 %. Solo entonces el procedimiento seleccionado es adecuado.

Procedimiento:

» Prepare una solucién de referencia de sacarosa y agua TOC con una concentracién de
500 pg/l. Esto corresponde a una concentracién de sacarosa 1,19 mg/I.

» Prepare una solucion de p-benzoquinona y agua TOC para la prueba de idoneidad del
sistema, que también tenga una concentracién de sacarosa 500 pg/I. Esto corres-
ponde a una concentracién de p-benzoquinona 0,75 mg/I.

» Determinar la concentracion de TOC de la solucidon de referencia, la solucion de ade-
cuacion del sistema y el agua de TOC en el modo seleccionado (método directo o di-
ferencial).

La eficiencia del sistema en tanto por ciento se calcula en base a la siguiente formula
E=(r,—ry)/(r,—ry) x100

E: eficiencia del sistema en %

r.. TOC de la solucion de referencia (sacarosa)

r. TOCde la solucion de adecuacion del sistema (p-benzoguinona)

r,. TOC del agua de TOC utilizada (valor reactivo normalizado del agua de preparacion)
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4.1.1

4.1.2
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Condiciones de colocacion

Condiciones ambientales

Este equipo de laboratorio esta previsto para su utilizacion en espacios interiores.
Evitar el contacto directo del equipo con la luz solar o con elementos de calefaccion.
Encarguese de que la sala sea climatizada en caso necesario.

El lugar de emplazamiento tiene que estar libre de corrientes de aire, polvo y vapo-
res corrosivos.

El aire interior debe ser lo mas bajo posible en TOCy NO,.

Evite las sacudidas mecdanicas y las vibraciones.

No coloque el equipo cerca de fuentes de interferencias electromagnéticas.
Coloque el equipo en una superficie resistente a los acidos y al calor.

Coloque la unidad de manera que sea facilmente accesible desde todos los lados.
Mantenga las ranuras de ventilacion libres y no las obstruya con otros equipos.

Las condiciones climaticas de la sala de funcionamiento deben cumplir los siguientes re-

quisitos:
Temperatura de funcionamiento +10 ... 35 °C (aire acondicionado recomen-
dado)
Humedad maxima 90 % en 30°C
Presion atmosférica 0,7 ...1,06 bar
Temperatura de almacenamiento 5..55°C
Humedad durante el almacenamiento 10 ... 30 % (utilizar agente secante)
Altura del inserto (maximo) 2000 m

Disefio del equipo y necesidad de espacio

El equipo basico y sus mddulos han sido concebidos como equipo de sobremesa. El espa-
cio necesario depende de todos los componentes utilizados en el puesto de medicién.

Los automuestreadores de liquidos AS 10e y AS 21hp estdn montados en la pared late-
ral derecha del equipo basico. Los automuestreadores pueden instalarse alternativa-
mente junto al equipo.

La distancia entre el sistema del equipo y un armario o estanteria que se encuentra enci-
ma debe ser de minimo 10 cm.

Més componentes de la estacion de medicion:

El ordenador, monitory la impresora se pueden colocar en una mesa separada.

Se coloca un contenedor de residuos resistente a los acidos sobre o debajo de la me-
sa.

Los automuestreadores AS vario, AS vario ER y EPA Sampler deben colocarse a la iz-
quierda del equipo bdsico.

El detector de nitrogeno CLD-300 se coloca a la derecha, al lado del equipo basico.
El moédulo de materia sélida HT 1300 se coloca a la derecha junto al equipo bésico.
El moédulo de materia sélida se puede instalar con la parte delantera o con su lado
izquierdo mirando hacia el frente.

El médulo de materia sélida TIC manual se coloca a la derecha del equipo bésico.

El automuestreador de solidos FPG 48 se coloca en el médulo de materia sélida

HT 1300.



multi N/C 3300 (duo) Instalacion y puesta en marcha

®  E| detector de nitrogeno ChD (aprox. 0,5 kg) estd instalado en el equipo basico.

Componente Dimensiones (ancho x pro- Peso
fundidad x altura)

Equipo base 513 x 547 x 464 mm 21kg

Sistema de medicion modular multi N/ 2215 x 650 x 464 mm (como 85 kg

C3300 duo minimo)

(equipo basico + automuestreadorAS 60 +
modulo de materia solida HT 1300 + auto-

muestreador FPG 48)

Automuestreador AS 10e 260 x320 x 390 mm 4,5 kg
Automuestreador AS 21hp 260 x 320 x 390 mm 4,5 kg
Automuestreador AS vario 350 x 400 x 470 mm 15 kg
Automuestreador AS vario ER (con lavado de 350 x 400 x 470 mm 15 kg
canulas)

EPA Sampler 500 x 540 x 550 mm 15 kg
Detector de nitrégeno CLD-300 296 x 581 x 462 mm 12,5 kg
Médulo de materia sélida HT 1300 510 x 550 x 470 mm 22 kg
Automuestreador FPG 48 500 x 550 x 460 mm 20 kg
Médulo de materia sélida TIC manual 300 x 550 x 470 mm 10 kg

AS vario

min. 700 mm
=N

I
T
35 cm 51cm TS[aem T 30em T 51cm ’ 30 ct

¢ 5

Fig. 19 Necesidad de espacio multi N/C 3300 con médulos

! P S
""""""""""""""""""""" ‘ZOOmm
E D
E
§ i 0 = H,i
= T , - =l o
< » » »i » »
. 350mm = 510 mm " h 550 mm T 500 mm "~ -

2280 mm

Fig. 20 Necesidad de espacio del sistema de medicién modular multi N/
C3300 duo
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4.1.3 Suministro de energia

ADVERTENCIA

Peligro debido a la corriente eléctrica

® F| equipo solamente se debe conectar a una toma de corriente con puesta a tierra,
de acuerdo con la informacion sobre la tension que figura en la placa de caracteristi-
cas.

® No utilice ningiin adaptador en la linea de alimentacién eléctrica.

El equipo se utiliza con una red de corriente alterna monofésica.

Antes de conectar el equipo a una toma de corriente, compruebe su tensién nominal pa-
ra asegurarse de que la tensién y la frecuencia requeridas coinciden con la fuente de ali-
mentacién disponible.

4.1.4 Suministro de gas

La entidad explotadora es responsable de que el suministro de gas presente las conexio-
nesy los manorreductores.

Se suministra la manguera de conexién:
®  Diametro externo 6 mm
®  Diametro interior 4 mm

4.2 Desembalaje y colocacion del equipo

El equipo es entregado por una empresa de transporte directamente en el lugar de em-
plazamiento del equipo. Si la entrega la realizase dicha empresa, habria que garantizar
la presencia de un instalador del equipo.

Se requiere que todas las personas previstas para el manejo del equipo estén presentes
en la formacién del servicio técnico.

El equipo solo puede ser colocado, instalado y reparado por Analytik Jena o por personal
autorizado por Analytik Jena.

Para la instalacion y puesta en marcha de su equipo, tenga en cuenta las advertencias en
la seccién "Indicaciones de sequridad”. Es fundamental que se respeten estas indicaciones
de sequridad para que la instalacién y el funcionamiento del puesto de medicién se efec-
tle sin ningun problema. Siga las advertencias e indicaciones que estadn colocadas en el
equipo o que muestre el programa de control y evaluacion.

Para un funcionamiento sin dificultades, asegurese de que se cumplan siempre las con-
diciones de uso.

4.2.1 Instalacién del analizador y puesta en funcionamiento

Después de la puesta en marcha inicial, es posible que desee transportar o almacenar la
unidad de nuevo. Puede volver a poner el analizador en funcionamiento de la siguiente
forma. Analytik Jena recomienda siempre una instalacién por parte del servicio de aten-
cion al cliente.

» Saque con cuidado el equipo basico, los accesorios y las unidades suplementarias del
embalaje de transporte. Conserve el embalaje para su posterior transporte.
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Coloque el analizador en el lugar previsto.
Retirar las cintas adhesivas de las puertas y las paredes laterales.

Retire las cintas adhesivas de la cubierta superior. Retire la tapa superior.

v v Vv WV

Abrir el panel lateral:

- Desenrosque los cuatro tornillos de fijacion. Los tornillos son imperdibles y per-
manecen sujetos a la pared.

- Retire la conexién de tierra de seguridad. Deposite el panel en un lugar sequro.
Quite todos los restos de cinta adhesiva y bolsas de proteccion.
Monte el horno de combustion.

Monte el serpentin de condensacién en el interior de la unidad.

v v Vv WV

Llene el tubo de combustion. Inserte el tubo de combustion en el horno de combus-
tion.

» Vuelva a cerrar la pared lateral izquierda del analizador:

— Conecte la conexion a tierra de proteccién a la pared lateral.

- Enrosque los tornillos en la parte inferior y luego en la parte superior. Apriete los
tornillos sucesivamente.

Abra las puertas frontales.
Instale la trampa de haldégenos y las trampas de agua.

Montar el recipiente de condensado TIC en la parte delantera.

v Vv Vv Vv

Conecte las canulas con las mangueras AAy 7. Apriete a mano las conexiones Fin-
gertight.

» Vuelva a colocar la tapa superior del horno.
» Coloque el recipiente de reactivos con la bandeja colectora en el analizador.
» Cierre las puertas del analizador.

v" El equipo esta preparado.

Vea también
Mantenimiento y cuidado [ 80]

4.2.1.1 Conexion del analizador

La conexiéon de red y las conexiones de medios se encuentran en la parte posterior del
analizador.

Un esquema situado a la mitad explica las diferentes conexiones.
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Fig. 21  Parte posterior del equipo
1 Interruptor principal "power switch" 2 Carga para los fusibles "FUSE"
3 Conexion de red "main plug" 4 Conexion de gas "analyte"
5 Conexion de gas "pump" 6 Conexion de gas "CLD"
7 Puente para la conexion de gas del mo- 8 Conexion para el gas portador "O,/Air"
dulo POC
9 Conexion del médulo POC (opcional) 10 Conexidén del conductor neutro en el au-
tomuestreador
11 Desechos "waste" 12 Interfaz RS 232 para el automuestrea-
dor"sampler"

13 Interfaz RS 232 para CLD y los médulos 14 Interfaces USB 2.0 "PC"
de materia sélida "CLD/HT"

Establezca la conexion a la red eléctrica

AVISO

Riesgo de dafios en el sistema electrénico sensible

® F| equipo y 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.
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AVISO

Dafios en el sistema electrénico debido a la condensacién de agua

Las grandes diferencias de temperatura pueden provocar la formacién de agua conden-
sada, lo que puede dafiar los componentes electrénicos del equipo.

® Deje que el equipo se aclimate al menos una hora a temperatura ambiente después
del almacenamiento o el transporte en un entorno mas frio antes de encenderlo.

» Conecte el cable de conexidn al cable de conexioén a la red situado en la parte trasera
del modulo de materia sélida.

» Conecte el enchufe de la red a una toma de corriente con contacto a tierra.

» No encienda todavia el equipo.

Conecte los gases

Usted es responsable de proporcionar la conexion de gas en el laboratorio. Asegure que
la presién previa del manorreductor esté ajustada entre 400 ... 600 kPa.

» Conecte el gas portador. Para ello, conecte la manguera de conexion suministrada al
reductor de presion del suministro de gas.

» Conecte la manguera de gas portador a la conexion de gas "O,/Air" en la parte trasera
del equipo.

- Paraello, introduzca la manguera en el cierre rapido.

- Para soltar la manguera mas tarde, presione el anillo rojo hacia atrds y extraer la
manguera de la conexion.

Conectar accesorios

ADVERTENCIA

Riesgo de quemaduras por acidos concentrados
Los acidos concentrados son muy corrosivos y algunos tienen un efecto oxidante.

m Utilizar gafas y ropa de proteccién cuando se manipulen &cidos concentrados. Traba-
jar debajo de la campana de extraccion.

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

Conectar el recipiente de reactivos y los accesorios como se indica a continuacion:

» Conecte la manguera de desechos a la conexidn "waste" situada en la pared trasera
del analizador. Guie el extremo libre de la manguera hacia un contenedor de resi-
duos adecuado.

» Abra las puertas delanteras del analizador.

» Llene el recipiente de reactivos con acido fosférico (10 %). Coloque la botella con la
bandeja colectora en el analizador.

» Conecte las mangueras 4 y AC al recipiente de reactivos con acido fosférico.

v' El analizador se ha puesto en funcionamiento.
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4.3 Conexion de accesorios

AVISO

Riesgo de dafios en el sistema electrénico sensible

® E| equipoy los demds 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.

4.3.1 automuestreador AS 10ey AS 21hp

Automuestreador AS 10e El automuestreador estd equipado con un plato de muestras giratorio 10 con un volu-
men de 50 ml. Opcionalmente, pueden utilizarse los recipientes de muestras con un vo-
lumen de 40 ml.

Fig. 22 Automuestreador AS 10e

El automuestreador se puede equipar con dos canulas. Esto permite que el automuestre-
ador sople automaticamente las muestras para el analisis de NPOC.

En el analisis de NPOC la muestra se acidifica fuera del analizador con acido diluido
hasta alcanzar un pH <2. El automuestreador expulsa los compuestos orgédnicos volatiles
y el CO2 formado de la muestra CO, con la ayuda del gas portador. El analizador deter-
mina entonces el carbono organico que queda.

El automuestreador funciona secuencialmente en el analisis de NPOC:
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= E| automuestreador primero sopla los compuestos organicos volatiles y el CO, de

una muestra.
®  Enunsegundo paso, el automuestreador toma la muestra preparada y la transfiere
al analizador a través de la manguera de aspiracion.

Automuestreador AS 21hp El automuestreador estd equipado con un plato de muestras giratorio 21 con un volu-
men de 50 ml. Opcionalmente, pueden utilizarse los recipientes de muestras con un vo-
lumen de 40 ml.

7

|

6

Fig. 23  Automuestreador AS 21hp

1 Casquillo (con 1 orificio) para sujetar la 2 Platos de muestras (giratorio, 21 mues-
canula de soplado tras)

3 Brazo del automuestreador con acciona- 4 Soporte de canulas
miento en Z

5 Casquillo (con 2 orificios) 6 Canula de aspiracion de muestras con

atornilladura
7 Canula de soplado con atornilladura

El automuestreador se puede equipar con dos canulas. Esto permite que el automuestre-
ador sople automaticamente las muestras para el analisis de NPOC.

El automuestreador se suministra con un soporte para dos canulas. El soporte mantiene
las dos canulas a distancia. Esto permite al automuestreador aspirar una muestra y so-
plar una segunda muestra en paralelo (soplado paralelo). El automuestreador puede
trabajar opcionalmente de forma secuencial en el andlisis de NPOC.
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Automuestreadores en marcha

Cubierta (opcional)

46

Fig. 24 Soplado paralelo (izquierda) y secuencial (derecha)

El automuestreador tiene un agitador magnético integrado. El agitador magnético ho-
mogeneiza automaticamente las muestras que contienen particulas antes de tomar la

muestra. La velocidad de agitacion se puede ajustar en el software en el método en los
parametros del proceso.

Ambos automuestreadores pueden fijarse en el lado derecho del analizador mediante el
soporte suministrado. Los automuestreadores pueden colocarse alternativamente junto
al analizador.

Fig. 25 Automuestreador unido al analizador mediante un soporte

La fuente de alimentacién externa suministra a los automuestreadores la tension de
funcionamiento (24 V CC). Los automuestreadores no tienen un interruptor de encendi-
do. La conexién con el analizador se realiza a través de la interfaz RS 232 situada en la
parte inferior del automuestreador.

Se ofrece una cubierta como accesorio opcional para ambos automuestreadores. La cu-
bierta protege la cdmara de muestras de las influencias ambientales de la atmdsfera del
laboratorio.
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4.3.1.1 Instalacion del automuestreador y puesta en funcionamiento

PRECAUCION

Riesgo de lesiones por piezas méviles

Existe riesgo de lesiones en la zona de desplazamiento del brazo automuestreador. Por
ejemplo, pueden aplastarse la mano o los dedos.

® Durante el funcionamiento, mantenga una distancia de sequridad respecto al auto-
muestreador.

AVISO

Riesgo de dafios al equipo

Si el brazo del automuestreador se obstruye durante el funcionamiento, los acciona-
mientos pueden destruirse.

= No toque el brazo del automuestreador durante el funcionamiento.

® Realice el ajuste manual solo con el equipo apagado.

» Apague el analizador antes de instalar el automuestreador.

» Enchufe la toma de tierra en la conexién en la parte trasera del analizador. Conecte
la toma de tierra al terminal situado en la parte inferior del automuestreador.

» Conecte el cable del lado de baja tensidn de la fuente de alimentacidn externa al co-
nector situado en la parte inferior del automuestreador. Todavia no conecte la fuente
de alimentacion a la red.

» Conecte el automuestreador al analizador mediante el cable de interfaz (interfaz en
la parte inferior del automuestreador e interfaz "sampler" en la parte posterior del
analizador).
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Fig. 26  Conexiones en la parte inferior del automuestreador

1 Cable de conexion para la conexion
equipotencial (toma de tierra)
3 Puerto al analizador

2 Conexion del cable de red

» Coloque el automuestreador con el soporte en el lateral del analizador.

Atornille el soporte con los dos tornillos moleteados situados en el lado derecho
del analizador.

Enganche el automuestreador en el soporte. Para ello, introduzca los dos tornillos
moleteados de la parte posterior del automuestreador en las ranuras del soporte.

g

Fig. 27 Fijar el automuestreador AS 21hp al soporte

1 Ranura para enganchar el automuestre-

2 Orificio para el montaje en el analizador
ador

3 Tornillo moleteado
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Comprobacién y ampliacién de
la configuracion

» Alternativa: El automuestreador se coloca a la izquierda al lado del analizador.

» Coloque el plato de muestras en el automuestreador. Aseglrese de que encaja en su
sitio.

» Coloque un recipiente de muestras en la posicién 1 del plato de muestras.

Solo para automuestreador AS 21hp: Coloque una barra de agitacion magnética en el
recipiente de la muestra.

» Inserte la cdnula en el soporte de cénulas. Para ello, pase las dos canulas por el cas-
quillo con dos orificios (para el soplado secuencial).

» Ajuste manualmente la altura de las cdnulas de manera que las puntas de estas que-
den de 1 a2 cm por encima del borde del recipiente en la posicion mas alta del brazo
del automuestreador y no rocen los recipientes al girar el plato de muestras.

» Fije las canulas apretando ligeramente la tuerca moleteada.
» Conecte los tubos del analizador a las canulas mediante conexiones Fingertight:

- Manguera AA - manguera de aspiracion de muestras
Manguera7 - Tubo de purga para mediciones NPOC

- Para ello, guie la manguera a través del perno hueco (véase la ilustracion).

- Deslice el cono de sellado en la manguera con el lado cdnico hacia el perno hue-
co. Es importante que la junta cénica y la manguera conecten perfectamente.

- Volver a atornillar la conexién Fingertight.

Fig. 28 Conexion fingertight
1 Manguera 2 Perno hueco

3 Cono de sellado

» Conecte la fuente de alimentacién a la red eléctrica.

v

Encienda los componentes del sistema de analisis. Inicie el software.

» Compruebe la configuracién del equipo a través del comando Instrumento | Admi-
nistrar instrumentos en la ventana Administrar instrumentos.

» Sies necesario, cambie la configuracion del equipo o cree una nueva:
- Haga clic en el boténAfadir para crear una nueva configuracién de equipo.

- Edite la configuracion del equipo en la vista detallada Configuracion del instru-
mento.

- Enel menu desplegable seleccione el Tipo de muestreador en el automuestrea-
dor.

- Enel menu desplegable seleccione el Tamaiio del rack: en la bandeja de mues-
tras.

» Seleccione el volumen del recipiente de muestras en el menu desplegable Tamafio
del vial (mL):. El software ajusta el volumen muerto en consecuencia. Ajuste el volu-
men muerto en Volumen muerto (mL):.
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Ajuste del automuestreador

»
»

Guarde la configuracion del equipo haciendo clic en el boton M.

Active la configuracién del equipo haciendo clic en Establecer como predetermina-
do como configuracion estandar.

Durante el ajuste, se regula la profundidad de inmersién de las canulas para que estas se
sumerjan de forma 6ptima en los recipientes de muestras. Ajuste el automuestreador
durante la puesta en marcha y después de cada reequipamiento, transporte o almacena-

miento.

» Inicie el software.

» Coloque el recipiente de muestras en la posicion 1.

» Para el automuestreador AS 21hp, coloque la barra agitadora magnética en el reci-
piente de la muestra.

» Con el comando Instrumento | Alineacidn del muestreador active la ventana Aline-
acion del muestreador.

» Seleccione la posicion de ajuste Posicién 1 en el cuadro de lista del area Posicién del
muestreador.

» Haga clic en el botdn Solicitar valores actuales para consultar los valores de despla-
zamiento actuales.

» Cambie la profundidad de inmersion de las canulas con el control arriba-abajo - su-
perior / + inferior en incrementos de 0,1 mm.

» Después de cada cambio, haga clic en el botén Mover para comprobar la profundi-
dad de inmersion.

» Con el automuestreador AS 21hp, mantenga una distancia de unos 0,5 cm de la ba-
rra de agitacion magnética para que esta pueda moverse libremente y no dafie las
canulas.

» Después de ajustar los valores de desplazamiento, haga clic en el botén Confirmar

para guardarlos. Cierre la ventana.

v' El automuestreador esta listo para funcionar.

4.3.1.2 Conversion para el soplado paralelo (AS 21hp)

50

El automuestreador AS 21hp esta equipado con un soporte para canulas que puede sos-
tener dos canulas y mantenerlas a distancia. El automuestreador se puede convertir fa-
cilmente a la funcién de "soplado en paralelo" recolocando las canulas.
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Fig. 29 Soplado paralelo (izquierda) y secuencial (derecha)

» Introduzca las canulas en las dos posiciones del soporte de canulas segun la figura
(izquierda). Solo fije las canulas ligeramente con los tornillos moleteados.

» Coloque dos recipientes de muestra en las posiciones 1y 2 de la bandeja de muestras
bajo las dos cénulas.

» Coloque barras de agitacion magnética en los recipientes.

» Ajuste la altura de las cdnulas manualmente para que las puntas de las cdnulas estén
de 1 a 2 cm por encima del borde del recipiente en la posicion mas alta del brazo del
automuestreador y no puedan rozar los recipientes al girar el plato de muestras.

» Fije las canulas apretando ligeramente las tuercas moleteadas.

» Conecte los tubos a las canulas mediante conexiones Fingertight:

Manguera de aspiracion de muestras AA: conexion a la canula a través de la posicion
1

Manguera de descarga para mediciones de NPOC 7: conexion a la canula a través de
la posicion 2

» Compruebe la configuracién y ajuste el automuestreador. Instalacién del automues-
treador y puesta en funcionamiento

Vea también

Instalacion del automuestreador y puesta en funcionamiento [ 47]

4.3.2 Automuestreador AS vario

PRECAUCION

Riesgo de lesiones por piezas méviles

Existe riesgo de lesiones en la zona de desplazamiento del brazo automuestreador. Por
ejemplo, pueden aplastarse la mano o los dedos.

® Durante el funcionamiento, mantenga una distancia de sequridad respecto al auto-

muestreador.
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AVISO

Dafios en la unidad debido a la puesta en marcha con bloqueo de transporte

Si se pone en marcha el equipo con el bloqueo de transporte puesto, se pueden dafiar
los accionamientos.

m Retire el bloqueo de transporte antes de la puesta en marcha.

AVISO

Riesgo de dafios al equipo

Si el brazo del automuestreador se obstruye durante el funcionamiento, los acciona-
mientos pueden destruirse.

= No toque el brazo del automuestreador durante el funcionamiento.

® Realice el ajuste manual solo con el equipo apagado.

Para el automuestreador estan disponibles 6 bandejas de muestras. Para cada bandeja
de muestras existe un soporte de canula adecuado. Las canulas se pueden lavar median-
te la aspiracion de muestra y/o agua ultrapura antes de cargar la muestra.

Para el modelo AS vario ER estan disponibles 4 bandejas de muestras.

El automuestreador se coloca junto al analizador. Se puede equipar con 2 canulas.
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Fig. 30  Estructura del automuestreador AS vario
1 Manguera de conexién al analizador 2 Manguera de conexion al analizador
(tubo de purga para las mediciones de (manguera de aspiracion de muestras)
NPOC)
3 Soporte para canulas 4 Brazo del automuestreador
5 Recipiente de muestras 6 Plato de muestras
7 Casquillo 8 Cénula

El modelo AS vario ER es especialmente adecuado cuando se van a examinar muestras
liquidas con un alto contenido de particulas solidas. El modelo esta equipado con un la-
vado de canulas adicional, con el cual se pueden lavar las canulas por fuera con agua ul-
trapura. En el automuestreador también se tiene que instalar el suministro de agua ul-
trapura para el lavado de las canulas. El lavado de canulas se puede utilizar para todos
los métodos de medicion, asi como especialmente para el anélisis de NPOC con purga
realizada paralelamente. Hay un bloque de recipientes de enjuague adecuado para cada
bandeja de muestras. Cuando utilice otros platos de muestras, simplemente desenros-
que el bloque con los recipientes de enjuague del automuestreador y sustituyalo.
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Fig. 31 Estructura del automuestreador AS vario ER

1 Canula para la conexién al tubo flexible 2 Soporte de canula (aqui con el no. 72
de aspiracion de muestras

3 Plato de muestras para 72 4 Recipiente de agua ultrapura

5 Lavado de canulas 6 Canula para la conexion al tubo flexible

de purga para mediciones de NPOC

Retirada del elemento de pro-  Para el transporte, el automuestreador estd asegurado con un tornillo de fijacién en la
teccion para el transporte parte inferior del automuestreador. Guarde el elemento de proteccion para un futuro
transporte.

Fig. 32  Proteccién para el transporte

1 Proteccién para el transporte 2 Tornillo M3x12
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Puesta en marcha del auto-
muestreador

Ponga el automuestreador de lado y coléquelo de forma segura.

Desenrosque el tornillo con la llave Allen suministrada. Retire el bloqueo de trans-
porte (pieza de plastico de color rojo).

Vuelva a colocar el automuestreador en la placa base.

Apague el analizador antes de instalar el automuestreador.

Enchufe la toma de tierra en la conexion en la parte trasera del analizador. Conecte
la toma de tierra al terminal situado en la parte trasera del automuestreador.

Conecte el cable del lado de baja tension de la fuente de alimentacion externa al co-
nector situado en la parte trasera del automuestreador. Todavia no conecte la fuente
de alimentacion a la red.

Conecte el automuestreador al analizador mediante el cable de interfaz (interfaz en
la parte trasera del automuestreador e interfaz "sampler" en la parte posterior del
analizador).

Conecte el tubo flexible de desagiie a la boquilla de desaglie en la parte posterior del
automuestreador. Introduzca el otro extremo del tubo flexible en el orificio de la tapa
de la botella de residuos.

3 /AVISO! Cologue el tubo flexible de desagiie con una pendiente continua. Si fuera
necesario, acorte la manguera. El tubo flexible no debe tener contacto con el liquido.

Coloque la bandeja de muestras en el automuestreador. Aseglrese de que encaja en
su sitio.

Compruebe si en el brazo del automuestreador se ha instalado el soporte de canulas
apropiado. El nimero grabado en el lado inferior deben coincidir con el méximo nu-
mero de recipientes de muestras en el plato de muestras.

Introduzca las cdnulas con un casquillo adecuado en el soporte de canulas.

Para mediciones de NPOC con purga realizada en paralelo: Introduccién de una ca-
nula con casquillo en cada una de las dos posiciones del soporte de canulas (Fig. 30
53).

Para mediciones de NPOC con purga no realizada en paralelo: Introducciéon de ambas
canulas en un casquillo con 2 agujeros en la posicién derecha (véase mas abajo, no
apropiado para AS vario ER ).

Fig. 33  Casquillo con dos canulas para el soplado no paralelo

»

Ajuste manualmente la altura de las cdnulas de manera que las puntas de estas que-
den de 1 a2 cm por encima del borde del recipiente en la posicion mas alta del brazo
del automuestreador y no rocen los recipientes al girar el plato de muestras.

Fije las canulas apretando ligeramente la tuerca moleteada.
Conecte los tubos del analizador a las cdnulas mediante conexiones Fingertight:

- Manguera AA - manguera de aspiracion de muestras
Manguera7 - Tubo de purga para mediciones NPOC

- Para ello, guie la manguera a través del perno hueco (véase la ilustracion).
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Comprobacién y ampliaciéon de
la configuracion

Instalacién del lavado de canu-
las

56

- Deslice el cono de sellado en la manguera con el lado cénico hacia el perno hue-
co. Es importante que la junta cdnica y la manguera conecten perfectamente.

— Volver a atornillar la conexion Fingertight.

Fig. 34 Conexion fingertight

v

1 Manguera 2 Perno hueco

3 Cono de sellado

Conecte la fuente de alimentacioén a la red eléctrica.

Encienda los componentes del sistema de analisis. Inicie el software.

Compruebe la configuracion del equipo a través del comando Instrumento | Admi-
nistrar instrumentos en la ventana Administrar instrumentos.

Si es necesario, cambie la configuracion del equipo o cree una nueva:
- Haga clic en el boténAfadir para crear una nueva configuracién de equipo.

- Edite la configuracion del equipo en la vista detallada Configuracion del instru-
mento.

- Enel menu desplegable seleccione el Tipo de muestreador en el automuestrea-
dor.

- Enel menu desplegable seleccione el Tamaiio del rack: en la bandeja de mues-
tras.

Seleccione el volumen del recipiente de muestras en el menu desplegable Tamafio
del vial (mL):. El software ajusta el volumen muerto en consecuencia. Ajuste el volu-
men muerto en Volumen muerto (mL):.

Guarde la configuracion del equipo haciendo clic en el boton M.

Active la configuracion del equipo haciendo clic en Establecer como predetermina-
do como configuracion estandar.

Para cada bandeja de muestras hay un soporte de canulas y un bloque de recipientes de
lavado La bandeja, el soporte de cdnulas y el bloque estdn marcados con el nimero de la
cantidad méxima de muestras, por ejemplo, 72.
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Activacion del lavado de canu-
las para mediciones

Fig. 35 Lavado de canulas en el modelo AS vario ER

1 Conexion de agua ultrapura 2 Conexion para residuos

3 Bloque desmontable con recipientes de
lavado

» Coloque el blogue correspondiente con los recipientes de enjuague en el automues-
treador.

- Para facilitar el montaje, humedezca la junta térica de la parte inferior del bloque
con agua.

- Fije el bloque al automuestreador con los dos tornillos allen.

» Enrosque la conexidn para agua ultrapura en la conexion (1) y sumerja el otro extre-
mo del tubo flexible en la botella de agua ultrapura.

» Conecte la manguera de desechos a la conexién (2). Sumerja el extremo de la man-
guera en el contenedor de residuos.

Ed ;AVISO! Coloque el tubo flexible de desagiie con una pendiente continua. Si fuera
necesario, acorte la manguera. El tubo flexible no debe tener contacto con el liquido.

» Ajuste el automuestreador antes de la primera puesta en marcha.

» Crear un método nuevo.

» Enla pestaiia Propiedades del paso en Enjuague inverso defina el nimero de ciclos
de lavado. Un ciclo de lavado suele ser suficiente.

Vea también

Ajuste del automuestreador AS vario [ 82]
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4.3.3 EPASampler

PRECAUCION

Riesgo de lesiones por piezas moéviles

Existe riesgo de lesiones en la zona de desplazamiento del brazo automuestreador. Por
ejemplo, pueden aplastarse la mano o los dedos.

® Durante el funcionamiento, mantenga una distancia de sequridad respecto al auto-
muestreador.

AVISO

Riesgo de dafios al equipo

Si el brazo del automuestreador se obstruye durante el funcionamiento, los acciona-
mientos pueden destruirse.

® No toque el brazo del automuestreador durante el funcionamiento.

® Realice el ajuste manual solo con el equipo apagado.

El automuestreador tiene una funcién de perforacion para los recipientes de muestra
con tapa de septo. El automuestreador se puede equipar con 1 ... 2 canulas.

Estructura

Fig. 36  Automuestreador EPA Sampler

1 Mangueras de conexién con el analiza- 2 Bandeja de muestras
dor
3 Recipiente de lavado 4 Soporte
5 (énulas especiales 6 Brazo del automuestreador con soporte
de canulas
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Fig. 37 Parte trasera del automuestreador

1 Estribo de agitacion 2 Brazo del automuestreador
3 Placa de caracteristicas 4 Conexiones eléctricas
1 2

Fig. 38 Conexiones eléctricas

1 Conexidn a la fuente de alimentacién 2 Interruptor principal
3 Conexién del analizador 4 No utilizado
5 Conexion del agitador

Puesta en marcha del auto- » Retire el bloqueo de transporte:

muestreador . . . .
— Retire los dos tornillos avellanados con la llave Allen SW3 incluida.

- Retire todo el estribo de bloqueo para el transporte y gudrdelo para su posterior
transporte.
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Fig. 39  Proteccion para el transporte

1 Brazo del automuestreador 2 Estribo de proteccion de transporte
3 Tornillos

» Monte el estribo del agitador:

- Monte el estribo del agitador en el angulo de la parte posterior del brazo del au-
tomuestreador.

» Atornille el estribo del agitador con los tornillos avellanados adjuntos (M4x10) con
la llave Allen (SW 2,5).

- Apriete los tornillos uniformemente para que el soporte pueda alinearse.

- Conecte el cable del agitador al puerto "agitador" en la parte posterior del auto-
muestreador.

®
Fig. 40 Monte el estribo del agitador

1 Angulo del brazo del automuestreador 2 Tornillos avellanados
3 Estribo de agitacion
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Coloque el automuestreador junto al analizador. Coloque el automuestreador de tal
manera que también haya suficiente espacio detras del equipo para el rango de des-
plazamiento del brazo del automuestreador.

Conecte el cable del lado de baja tension de la fuente de alimentacion de la mesa a la
conexién en la parte trasera del automuestreador. Todavia no conecte la fuente de
alimentacion a la red.

Conecte el cable de datos serial suministrado a la interfaz "sampler" situada en la par-
te posterior del automuestreador. Conecte el otro extremo del cable de datos a la in-
terfaz del automuestreador.

Enchufe la toma de tierra en la conexién en la parte trasera del analizador.

Conecte la manguera de desechos suministrada al recipiente de lavado del auto-
muestreador y a un recipiente apropiado para los desechos o a un desagie.

I ;AVISO! Coloque el tubo flexible de desagiie con una pendiente continua. Si fuera
necesario, acorte la manguera. El tubo flexible no debe tener contacto con el liquido.

Monte el recipiente de lavado en el automuestreador.
Coloque la bandeja de muestras en el lugar previsto para ello.

Observe la colocacion de la bandeja: El etiquetado es legible cuando se estd frente al
equipo. Los dos pasadores negros de centrado de la superficie de apoyo del auto-
muestreador sobresalen en los orificios de la base de la bandeja.

Introduzca las canulas de perforacion y el soporte en el brazo del automuestreador.

Tense la altura de las canulas en el soporte, de modo que las puntas no lleguen a su-
mergirse en los recipientes (posicion base).

Fig. 41 Posicion de la canula para las mediciones de NPOC con soplado paralelo
(izquierda) y no paralelo (derecha)

» Fije las canulas apretando ligeramente la tuerca moleteada.

» Conecte los tubos del analizador a las canulas mediante conexiones Fingertight:

- Manguera AA - manguera de aspiracién de muestras
Manguera7 - Tubo de purga para mediciones NPOC

- Paraello, guie la manguera a través del perno hueco (véase la ilustracion).
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Comprobacién y ampliaciéon de
la configuracion

43.4 Modulo POC

Datos técnicos
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- Deslice el cono de sellado en la manguera con el lado cénico hacia el perno hue-
co. Es importante que la junta cdnica y la manguera conecten perfectamente.

— Volver a atornillar la conexion Fingertight.

Fig. 42 Conexion fingertight

v

1 Manguera 2 Perno hueco

3 Cono de sellado

Conecte la fuente de alimentacion a la red eléctrica. Encienda el automuestreador.

Encienda los componentes del sistema de analisis. Inicie el software.

Compruebe la configuracion del equipo a través del comando Instrumento | Admi-
nistrar instrumentos en la ventana Administrar instrumentos.

Si es necesario, cambie la configuracion del equipo o cree una nueva:
- Haga clic en el boténAfadir para crear una nueva configuracién de equipo.

- Edite la configuracion del equipo en la vista detallada Configuracion del instru-
mento.

- Enel menu desplegable seleccione el Tipo de muestreador en el automuestrea-
dor.

- Enel menu desplegable seleccione el Tamaiio del rack: en la bandeja de mues-
tras.

Seleccione el volumen del recipiente de muestras en el menu desplegable Tamafio
del vial (mL):. El software ajusta el volumen muerto en consecuencia. Ajuste el volu-
men muerto en Volumen muerto (mL):.

Guarde la configuracion del equipo haciendo clic en el boton M.

Active la configuracion del equipo haciendo clic en Establecer como predetermina-
do como configuracion estandar.

Ajuste el automuestreador antes de la primera puesta en marcha.

Vea también

Ajuste EPA Sampler [ 84]

El médulo POC se usa para el funcionamiento manual.

Pardmetros POC

Principio de digestion Purga y finalmente oxidacion termocatalitica
Volumen de muestra 1ml

Introduccion de muestras Inyeccion de flujo, manual
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Estructura Los médulos POC constan de los siguientes componentes:

POC: reactor con membrana autosellante
Cénula de absorcion de muestras especial para los viales de septo
Adsorbedor de CO, con LiOH

Fig. 43 Médulo POC para el funcionamiento manual

1 Canula con asa 2 Recipiente de residuos

3 Recipiente de muestras con membrana 4 Reactor POC
autosellante

5 Tubo de adsorcion con LiOH

4.3.4.1 Instalacion del modulo POC

La instalacion deficiente puede provocar graves dafios. Si los gases se conectan incorrec-
tamente, pueden producirse descargas eléctricas y explosiones.

La instalacion y la puesta en marcha del equipo y de sus componentes del sistema
solo puede llevarla a cabo el servicio técnico de Analytik Jena o personal especializa-
do autorizado y formado por la empresa.

Los trabajos de instalacién y montaje por cuenta propia estan terminantemente
prohibidos.

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.

Las piezas sueltas deben retirarse de los componentes del sistema y empaquetarse
por separado.
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4.3.4.2 Calibracion POC

Procedimiento

64

Después de conectar el modulo POC para el funcionamiento manual, el gas
portador fluye continuamente por el reactor POC en el tubo de combustion
del analizador.

Es mejor retirar el reactor cuando se mide en otros modos de funcionamien-
to (TC, NPOC, ...).

» Coloque el mddulo a la izquierda del médulo basico.

» Instale el tubo de adsorcién de CO, entre la manguera 50 (extremo supe-
rior del tubo de adsorcion) y la manguera 45 (extremo inferior).

» Conecte la manguera 50 al reactor POC.

» Conecte el modulo POC con el analizador. Retire el puente de las man-
gueras en las conexiones de gas para el médulo POC en la parte posterior
del analizador.

» Conecte la manguera 44 con el reactor POCy la conexion 44 del analiza-
dor. La manguera sobresale casi hasta el suelo en el reactor POC.

» Conecte la manguera 45 del modulo POC con la conexion 45 del analiza-
dor.

A iADVERTENCIA! No confunda las conexiones de gas.

» Conecte la manguera de desechos 51 en el extremo inferior del reactor
TIC. La manguera de desechos se conecta con una pinza para manguera.

P Sustituya la canula de aspiracion estdndar de la manguera AA por la ca-
nula especial con ranura de ventilacion.

Vea también

Comprobacion de la estanqueidad del sistema [ 93]

Recomendacion: realizar una calibracion con sacarosa.

» Crear un método POC.
» Realice una calibracién con un método NPOCy estandares de sacarosa.

» Cree una secuencia para la medicién con el comando Medicion | Afladir nueva se-
cuencia.

» Con el comando Afadir por método cree un paso de medicion con el método POC
preparado.

» Seleccione el paso de medicion en la tabla secuencial. En el panel Propiedades del
paso | pestafia Calibracion seleccione la calibracién en el menu desplegable en POC.

También se puede realizar una calibracion con las soluciones patrén de diclorometano.
Sin embargo, la alta volatilidad del diclorometano puede ocasionar resultados inexactos.
Recomendacién: Calibre el método POC directamente pipeteando los estandares de di-
clorometano en el médulo POC.
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4.3.5 Detector de quimioluminiscencia (CLD)

Instalacién en el analizador
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Fig. 44 Detector de quimioluminiscencia (CLD)

1 LED de estado 2 Interruptor de red

3 Compartimento de fusibles 4 Alimentacion eléctrica

5 Conexion RS 232 para el analizador 6 Conexion de servicio

7 Interruptor de programacion (solo para 8 Conexion para el gas portador (O,, air/
servicio técnico) limpio sintético)

9 Conexion de gas del analizador "sample 10 Salida de muestras (gas) "out"
in"

11 Cartucho adsorbente (eliminacién de
NO, del aire de escape)

PRECAUCION

Peligro de intoxicacién por ozono

El generador de ozono incluido en la unidad produce ozono (0s). Cuando se utiliza de la
forma prevista, el destructor de ozono posterior destruye el gas toxico. Las diferentes

medidas de seguridad llevan a una desconexion automatica del generador de ozono. No
obstante:

® Si hay un olor penetrante a ozono, apague el aparato inmediatamente y avise al
centro de servicio técnico

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

» Coloque el detector junto al analizador.
» Conecte el gas portador a la conexion de gas con acoplamiento rapido.
» Realice la conexion de gas entre el detector y el analizador:

- Conexion "sample in"en el detector

— Conexion "CLD" en el analizador
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Comprobacién y ampliacién de
la configuracion

» Conecte la interfaz "CLD/HT" en la parte posterior del analizador a la interfaz RS 232
del detector mediante el cable de datos en serie suministrado.

» Encienda el detector. EI LED de estado indica que esté listo para funcionar.

» Encienda los componentes del sistema de anélisis. Inicie el software.

» Compruebe la configuracién del equipo a través del comando Instrumento | Admi-
nistrar instrumentos en la ventana Administrar instrumentos.

» En caso necesario, modifique la configuracion del equipo o cree una nueva configura-
cion del equipo para la determinacion de TN, con detector de quimioluminiscencia
(CLD):

- Haga clic en el boténAfadir para crear una nueva configuracién de equipo.

- Edite la configuracion del equipo en la vista detallada Configuracion del instru-
mento.

- En el menu desplegable bei Sensor N: seleccione la opcién .

» Guarde la configuracién del equipo haciendo clic en el botén M.

» Active la configuracion del equipo haciendo clic en Establecer como predetermina-
do como configuracion estandar.

4.3.6 Modulo de materia solida externo

Conexion del analizador
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AVISO

Siga las instrucciones de los accesorios

Hay un manual separado para los accesorios, que proporciona informaciéon importante y
medidas para evitar el peligro.

® Para la instalacién, siga las instrucciones de los accesorios por separado.

La instalacion del sistema de medicién modular multi N/C 3300 duo para el analisis au-
tomatizado de materia solida se describe en las instrucciones de uso separadas del mé-
dulo de materia soélida HT 1300.

» Coloque el médulo de materia sélida junto al analizador.

» Establezca la conexidn "analyte" en el médulo de materia sélida con la conexion
"analyte" situada en la pared trasera del analizador.

» Establezca la conexidn "pump" en el médulo de materia sélida con la conexién "pump"
situada en la pared trasera del analizador.

» Conecte la manguera de conexidn para el oxigeno en el manorreductor del suminis-
tro de gasy en la conexién de gas "oxygen"en la parte posterior del médulo de mate-
ria sélida. Ajuste una presién inicial en el manorreductor 400 ... 600 kPa.

» Conecte el cable de datos serial suministrado a la interfaz "CLD/HT" situada en la par-
te posterior del equipo del automuestreador. Conecte el otro extremo del cable de
datos al modulo de materia solida.

» Encienda los componentes del sistema de anélisis. Inicie el software.

» Active el comando Instrumento | Administrar instrumentos. Cree una configuracion
de equipo para el anélisis de materia solida haciendo clic en el botén Afadir.

» Seleccione en tipo Furnace la opcién Horizontal externa del mend desplegable.
Guarde la configuracion del equipo.
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» Active la configuracion del equipo haciendo clic en el botén Establecer como prede-
terminado como configuracion estandar.

6
5 ei® L

Fig. 45 Conexiones en el panel trasero del médulo de materia sélida

1 Puerto al analizador 2 Alimentacion eléctrica
3 Salida del gas de medicion "OUT" 4 Entrada de oxigeno "O,"
5 Conexién de bomba "pump" 6 Conexion del gas de medicion "analyte"

4.4 Uso del kit de sal

Para soluciones con alto contenido en sal, la empresa Analytik Jena recomienda el kit de
sal opcional, que reduce significativamente el desgaste. El kit contiene un cabezal del
horno especial y un tubo de combustién en el que se puede introducir un bote de sal.

La muestra liquida se dosifica en el bote de sal. Cuando la muestra se evapora, la sal
permanece en el bote de sal.

PRECAUCION

Irritacion de la piel y las vias respiratorias por el polvo

La esterilla HT y el catalizador tienden a formar polvo. Puede producirse irritacion tras la
inhalacion del polvo o el contacto con la piel.

® Evitar la formacion de polvo.
® | |levar ropa de proteccién guantes.

® Trabajar debajo de la campana de extraccion o llevar una méscara de respiracion.
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AVISO

El sudor en la mano acorta la vida util del tubo de combustion

A través de las sales alcalinas (presentes en el sudor en la mano) se producen cristaliza-
ciones en el vidrio de silice al calentar el horno de combustion. Con ello, se reduce la vida
util del tubo de combustion.

® |ntente no tocar el tubo de combustion limpio con la mano cuando se rellene. Lleve
guantes protectores.

® | [ene solo los tubos de combustién completamente secos.

® Limpie las huellas dactilares con un pafio humedecido con alcohol puro.

AVISO

Peligro de daiios en el detector

El catalizador puede emitir gases durante el primer calentamiento, lo que se puede reco-
nocer por la formacion de neblina en el recipiente de condensado TIC.

® Recaliente el catalizador a la temperatura de funcionamiento durante aproximada-
mente 30 min durante el primer calentamiento.

® Mientras tanto, corte el recorrido del gas en las trampas de agua de la parte frontal
para proteger el detector de gases.

Llenado del tubo de combustion

@i
VL » Para llenar el tubo de combustion se puede fijar a un tripode.

» Introduzca la red de platino (1) en el tubo de combustion y colédquela con
L cuidado en la parte inferior, en el centro con una varilla de vidrio.

N La red de platino retiene el catalizador. Observe que ningin catalizador
pueda llegar al recorrido del gas.

4 » Coloque con cuidado el catalizador de platino (2) a unos 4 cm de altura
sobre la red de platino.

3 » Separe la esterilla HT (3) y dividala en dos piezas redondas.

» Introduzca la mitad de la esterilla HT enrollada en el tubo de combustion
2 y empuUjela con una varilla de vidrio hasta cubrir el catalizador.

» Solo presione la esterilla ligeramente sobre el catalizador.

» Coloque la otra mitad de la esterilla HT en el bote de sal. La esterilla HT
1 sirve de proteccién contra salpicaduras.

» Utilice unas pinzas para introducir el bote de sal (4) en el tubo de com-
bustién y coloquelo sobre el relleno del catalizador.
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Montaje del cabezal del horno

Monte el cabezal del horno en el tubo de combustion antes de introducir el
tubo de combustién en el horno.

»

Introduzca la junta térica en la parte superior del cabezal del horno desde
abajo.

Empuje la tuerca de unién en el tubo de combustién relleno. Deslice el
rebaje de la tuerca de unién sobre la lenglieta de vidrio del tubo de com-
bustion.

Fije el tubo de combustion en la tuerca de unién con un cuarto de vuelta.

Coloque el cabezal del horno en el tubo de combustion.

Presione ligeramente el cabezal del horno contra el tubo y enrosque a
mano. Sujete firmemente la tuerca de unién para que la lengiieta de vi-
drio no se deslice en el fusible.

Atornille la conexion del gas portador (1) al lateral del cabezal del horno
mediante la conexién Fingertight.

Introduzca la canula del horno (2) en el cabezal del horno desde arriba.
Atornille la conexién Fingertight con el tubo de muestra a la canula.

Insercion del kit de sal en el horno

PRECAUCION
Riesgo de quemaduras en el horno caliente, el cabezal del horno y el tubo de
combustion

® Apague el equipo y deje que se enfrie antes de retirar el tubo de combustién e intro-
ducir el kit de sal.
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Desconecte el analizador en el interruptor principal. Extraiga el enchufe
de alimentacion de la toma de corriente. Cierre el suministro de gas en el
manorreductor del laboratorio.

Abra la pared lateral izquierda del analizador. Si es necesario, desplace
los moédulos accesorios a un lado. Tenga cuidado de no doblar las man-
gueras de conexion.

- Afloje los cuatro tornillos de fijacion. Los tornillos son imperdibles y
permanecen sujetos a la pared.

- Retire la conexién de tierra de seguridad. Deposite el panel en un lu-
gar seguro.

Desmonte el tubo de combustidn estandar. Retire el soporte cerdmico del

tubo de combustién estandar.

Coloque el separador en el horno de combustion.

Introduzca el tubo de combustion con el cabezal del horno en el horno de
combustion.

Una el extremo inferior del tubo de combustién y la entrada del serpentin
de condensacion (union con esmerilado esférico (3)).

Asegure la conexion con esmerilado esférico con la pinza de horquilla (2).
Apriete a mano el tornillo moleteado (1).

Conecte la manguera de gas portador al conector FAST de la pared de la
carcasa.
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Afloje el tornillo moleteado (2) del soporte (1).

Empuje la valvula de cambio (3) hacia la izquierda hasta que la valvula de
cambio toque la conexién de la canula del horno.

Si es necesario, ajuste la altura de la vélvula de cambio. Para ello, afloje
los dos tornillos Allen del lado derecho.

Fije la valvula de cambio en la posicion correcta.

Atornille a mano la conexion Fingertight a la valvula de cambio.

Coloque la cubierta superior en el analizador.

Cierre la pared lateral.
- Conecte la conexion a tierra de proteccidn a la pared lateral izquierda.

- Presione ligeramente los tornillos en la parte inferior primero y luego
en la parte superior. Apriete los tornillos sucesivamente.

Abra el suministro de gas. Inserte el enchufe en la toma de corriente y
encienda el analizador con el interruptor general.

Compruebe la estanqueidad del sistema.

v' El analizador vuelve a estar listo para el funcionamiento.

1 | iAVISO! El cabezal del horno del kit de sal es de pléstico resistente a la temperatura.
El cabezal del horno puede deformarse bajo cargas térmicas muy elevadas.

Cuando trabaje con el kit de sal, ajuste una temperatura maxima del horno de tempera-
tura del horno 720 °C en el método.

Vea también

Desmontaje del tubo de combustion [ 94]
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5 Manejo

5.1 Indicaciones generales

ADVERTENCIA

Riesgo de quemaduras por acidos concentrados
Los acidos concentrados son muy corrosivos y algunos tienen un efecto oxidante.

m Utilizar gafas y ropa de proteccién cuando se manipulen &cidos concentrados. Traba-
jar debajo de la campana de extraccion.

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

®  Fn el andlisis de muestras con alto contenido en acido o sal, se pueden producir ae-
rosoles en el recipiente de condensado de TIC. Entonces, la capacidad de la trampa
de halégenos se agota rapido. Ademas, la trampa de agua se puede dafiar. Por con-
siguiente, ambos componentes se tienen que cambiar con frecuencia. Si es posible,
diluir esa clase de muestras antes de la medicion, por ejemplo, 1:10. Como alterna-
tiva, utilice un volumen de muestra menor.

®  Para soluciones con alto contenido en sal, Analytik Jena recomienda el kit de sal op-
cional, que reduce significativamente el desgaste de los consumibles. El kit se utiliza
para digerir soluciones salinas a la temperatura maxima 720 °C.

®  Encaso de una fuerte formacion de aerosoles, el analizador es protegido inmediata-
mente por la trampa de aerosoles incorporada (trampa de agua) y se interrumpe au-
toméaticamente el suministro de gas portador. Ademas de proteger el analizador,
desconecte la manguera de la trampa de agua de la parte delantera.

®  Para acidificar las muestras, utilice acido puro de analisis (HCl (2 mol/I)) y preparelo
a partir de acido concentrado y agua TOC.

®  Los automuestreadores utilizan los siguientes volumenes de acido para la acidifica-
cion automatica de las muestras:

Volumen del recipiente de muestras Volumen de acido
12 ml 50 pl

20ml, 22 ml 100 pl

100 ml 500 pl

Todos los demas recipientes de muestras 166 pl

®  Para la determinacién de TIC, solo se puede utilizar acido ortofosférico (H;PO, 10
%), compuesto por acido concentrado (p. A).y agua de TOC.

®  Losestdndares adecuados son soluciones de las siguientes sustancias: Hidrogenofta-
lato de potasio, carbonato sédico/hidrocarbonato sédico o sacarosa.

®  Para preparary almacenar las soluciones, solo se deben utilizar recipientes de vidrio
limpios y libres de particulas (matraz aforado, recipientes de muestras).

m Al preparar y almacenar soluciones con concentraciones muy bajas (<1 mg/l) tenga
en cuenta que los componentes del aire del laboratorio (CO,, vapores organicos)
modifican la concentracion de las soluciones. Las siguientes medidas ayudan a evi-
tarlo:

- Mantenga el volumen libre por encima de los liquidos, el llamado espacio de ca-
beza, lo mas pequefio posible.
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- En el modo de automuestreador, cubra los recipientes de la bandeja de mues-
tras con papel de aluminio. Esto es especialmente importante en el modo dife-
rencial porque las muestras estan en la bandeja de muestras durante mas tiem-

po.
- Elimine la fuente de vapores organicos.

- Opcional: Llene el espacio de cabeza por encima de las muestras con gas inerte.

5.2 Encender el analizador

AVISO

Peligro de dafos al equipo por lana de cobre consumida

Se pueden producir dafios en las piezas electronicas y opticas por productos de combus-
tion agresivos en caso de que se haya consumido la lana de cobre en la trampa de halé-
genos.

® ;Solo maneje la unidad con una trampa de haldégenos que funcione correctamente!

® Sustituya todo el relleno de la trampa de halégenos, cuando la mitad de la lana de
cobre o la lana de latén se haya descolorido.

El software puede ayudarle con una lista de comprobacion al poner en marcha el siste-
ma analizador a diario. Para ello, configure la lista de comprobacion en Programa |
Ajustes en el area Inicializacion del instrumento.

Compruebe antes de encender el analizador:

®  La manguera de desechos se conecta a un bidon de residuos adecuado. El flujo libre
esta garantizado. La capacidad del contenedor de residuos es suficiente.

= E| suministro de gas estd conectado reglamentariamente y la presion previa es de
400 ... 600 kPa.

= Hay suficiente acido fosférico en el recipiente de reactivos. Se requiere un volumen
de acido 0,5 ml por cada determinacién de TIC.

= Latrampa de halégenos estd conectada, rellena de lana de latén y de cobre. No se
utiliza lana de latén ni de cobre con lana de silice.
Todas las mangueras estan conectadas correctamente.
Todos los accesorios opcionales (automuestreador, médulos de materia sélida, etc.)
estan conectados.

Proporcione las muestras y encienda el analizador de la siguiente forma:
» Abra la valvula del manorreductor del suministro de gas.

» Encienda el ordenador.

» Encienda los componentes del sistema de anélisis.

»

Por ultimo, conecte el analizador en el interruptor principal. El analizador esta listo
para funcionar cuando el LED de estado de la puerta delantera izquierda se ilumina
en verde.

» Abra el software con el comando Iniciar | multiWinPro o haciendo doble clicen el
icono del software en el escritorio.

» Introduzca su nombre de usuario y contrasefia en la ventana de inicio de sesion. Con-
firme el mensaje con OK.
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Standby
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Inicialice el sistema de analisis haciendo clic en el botén Inicializa el instrumento en
el panel Controles del instrumento.

Si la opcién Autoinicializacion al inicio esta activada en Programa | Ajustes, el soft-
ware inicializa automaticamente el sistema de andlisis con el arranque del software.

v’ El software inicializa el sistema de anélisis y activa la configuracion estandar.

En caso necesario, modifique la configuracién del equipo con el comando Instrumen-
to | Administrar instrumentos. Active la configuracion del equipo deseada haciendo
clic en el boton Establecer como predeterminado o haciendo doble clic.

Espere a la fase de calentamiento (30 min).

El sistema de analisis no esta listo para la medicion después de la fase de calenta-
miento si los componentes se muestran en color en el panel Estado del instrumen-
to. A continuacion, vaya a la solucién de problemas. Primero compruebe que todas
las mangueras estén colocadas fijamente.

Establezca el flujo de purga para las mediciones de NPOC.

Para ello, active el flujo de purga con el comando Instrumento | Pasos de control
unico | Purga.

Configure el flujo de purga en la valvula de aguja "NPOC".

Ajuste el automuestreador después de cada conversion. Para ello, abra la ventana
Alineacion del muestreador con el comando Instrumento | Alineacion del muestre-
ador.

v’ El sistema de analisis esta listo para medir.

Vea también

Eliminacion de errores [ 113]

Apagado del analizador

Ponga el sistema analizador en modo de espera para pausas de medicién de 230 min,
por ejemplo, mientras evalua los resultados de medicion o durante la noche.

En el modo de espera, el software desconecta el flujo de gas y reduce la temperatura del
horno a la temperatura de espera.

4
4

Seleccione el comando Instrumento | Standby.

0: Haga clic en el panel Controles del instrumento en el botén Instrumento en es-
pera o apagado.

- En Standby seleccione la opcién Standby .
- Defina la Temperatura de espera en [°C].
Aclare el analizador cuando se mide sin automuestreador:

— Active la casilla Enjuague inverso. Sujete la cdnula de aspiracion en el bidén de
residuos.

Enjuague el analizador, para medicién con automuestreador AS vario, EPA Sampler:

- Active la casilla Enjuague inverso. El contenido de la manguera de aspiracion de
muestras se lava a contracorriente automaticamente en el recipiente de lavado.

Enjuague el analizador, para medicion con automuestreador AS 10e, AS 21hp:

- Alfinal de la secuencia, realizar una medicién de una prueba de agua ultrapura.
(Los automuestreadores no disponen de recipiente de lavado, el cual es necesario
para el lavado a contracorriente).
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» Cierre el cuadro de didlogo con OK.
v El software se mantiene abierto. El sistema analizador se pone en espera.
Apagado Apague el sistema de analisis antes de periodos prolongados de inactividad, por ejem-

plo, los fines de semana o durante las vacaciones.

El software desconecta el flujo de gas y bombea el recipiente de condensado TIC. El hor-
no se enfria a temperatura ambiente.

»

»
»

Seleccione el comando Programa | Cerrar.

0: Cierre el software con el icono X (arriba a la derecha).
O: Seleccione el comando Instrumento | Apagar.

0: Haga clic en el panel Controles del instrumento en el botén Instrumento en es-
pera o apagado.

En Standby seleccione la opcion Apagar .
Aclare el analizador cuando se mide sin automuestreador:

- Active la casilla Enjuague inverso. Sujete la canula de aspiracién en el bidén de
residuos.

Enjuague el analizador, para medicién con automuestreador AS vario, EPA Sampler:

- Active la casilla Enjuague inverso. El contenido de la manguera de aspiracion de
muestras se lava a contracorriente automaticamente en el recipiente de lavado.

Enjuague el analizador, para medicion con automuestreador AS 10e, AS 21hp:

- Alfinal de la secuencia, realizar una medicién de una prueba de agua ultrapura.
(Los automuestreadores no disponen de recipiente de lavado, el cual es necesario
para el lavado a contracorriente).

Cierre el cuadro de didlogo con OK.

v' El software se cierra. El sistema analizador se apaga. Ahora puede desconectar
los componentes del sistema analizador en sus interruptores principales.

Espera/apagado al final de la Al final de una secuencia, puede apagar automaticamente el sistema analizador o po-
medicion nerlo en modo de espera. Por ejemplo, pueden ahorrar gas y energia al medir durante la
noche.

»

Utilice el comando Medicién | Afiadir nueva secuencia para crear una nueva secuen-
cia.

Espera: Al final de la secuencia, utilice el boton Aiadir paso de control para definir
el paso de control Instrumento en standby. Defina en el panel Propiedades del pa-
so la temperatura de espera

Si es necesario, utilice el paso de control Despertar para que el sistema analizador
vuelva a estar listo para funcionar a la hora deseada

Apagado: Defina al final de la secuencia el paso de control Apagar instrumento.

5.4 Realizacion de la medicion

5.4.1 Creacién de secuencia y medicién con aplicacion manual de muestras

Consideraciones preliminares:

Los valores de ensayo cambian con el tiempo. Por lo tanto, debera decidir si vuelve a
medir los valores de ensayo al principio de la secuencia.
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Si es necesario, puede corregir la calibracién con un factor diario. Para ello, mida
una o varias soluciones patrén al principio de la secuencia para determinar el factor
o factores diarios. El software transfiere automaticamente los factores diarios a la
calibracion.

Prepare uno o varios métodos para la aplicacion manual de muestras. Para ello, acti-
ve la casilla Medicién manual.

Una secuencia puede contener pasos de muestra con diferentes métodos. Sin embar-
go, los liquidos y los sélidos no pueden medirse en una secuencia.

Alternativa: Active la casilla Medicién manual solo al crear la secuencia en los para-
metros del método.

Utilice el comando Medicion | Aladir nueva secuencia para crear una nueva secuen-
cia.

Si es necesario, asigne una secuencia vacia a la configuracion del equipo.
Si no efectta ninguna seleccién, el software asigna automaticamente la secuencia a
la configuracién del equipo activo.

. . . = . ' L .
- Abra haciendo clic en el icono @ Ventana Seleccionar la configuracion del ins-
trumento.

- Enlatabla Vista general seleccione la configuracién del equipo. Confirme la se-
leccion con OK.

v’ El software restringe la seleccion de métodos en los que se puede medir con la
configuracién del equipo.

Para la medicién manual de materia solida active en el panel Propiedades de la se-

cuencia la casilla Es mediacion de sélidos.

También puede abrir una secuencia ya preparada. Abra la ventana Administrar se-
cuencias con el comando Medicién | Secuencias. En la tabla Vista general seleccione
una secuencia preparada. Abra la secuencia haciendo doble clic o con Cargar.

Utilice el método Afadir por método para crear pasos de medicion en una secuencia.

Seleccione el método desde el menu desplegable o en la ventana Aiadir por méto-
do.

Introduzca la denominacién de la muestra en la tabla de secuencias haciendo doble
clicen el paso de medicion o en el panel Propiedades del paso, pestafia Paso.

La denominacion por defecto es: Tipo de método + numero de paso.
Opcionalmente, se puede afiadir un comentario.

Si es necesario, cree varios pasos de muestra con el comando Anadir multiples pasos
(en el menu contextual).

- Seleccione el método en la ventana Afadir multiples pasos a secuencia.
— Defina el numero de pasos de medicién en Recuento de pasos:.

- Parala denominacién de pasos defina una palabra raiz comin en Nombre base:.
La denominacién por defecto es: Muestra + tipo de método.

- Active la casilla usar nimeros para numerar los pasos de medicién.
- Transfiera los pasos de medicién a la secuencia haciendo clic en Crear pasos.

Para las muestras diluidas manualmente, introduzca la relacion de dilucién en Nu-
merador de relacién de dilucion y Denominador de relacion de dilucion: Propor-
ciones de la muestra primaria en partes totales.

El programa tiene en cuenta la dilucion al calcular los resultados.

Si es necesario, seleccione uno o varios pasos de medicién en la tabla de secuenciasy
ajuste la configuracion del método en el panel Propiedades del paso.
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En el panel Propiedades del paso, pestafia Calibracion seleccione la calibracion para
calcular los resultados de la medicién en el menu desplegable para cada canal de me-
dicién.

Visualice los valores de ensayo en la pestafia Blancos de cada canal de medicién. En
caso necesario, modifique los valores de ensayo.

El software ajusta autométicamente los resultados de la medicién para los valores de
ensayo. Si no se redefinen los valores de ensayo al inicio de la secuencia, el software
utiliza los ultimos valores de ensayo.

El software crea pasos de medicién con el tipo de muestra Sample an. Seleccione el
paso de medicion y, tras hacer clic en el botén Tipo de muestra seleccione otro tipo
de muestra, por ejemplo, Factor diario en el menu desplegable

En el panel Propiedades del tipo de paso puede especificar opcionalmente valores
de limite inferior y superior para el resultado de la medicidn. Seleccione acciones del
menu desplegable si se supera el limite, por ejemplo, cancelar para la cancelacién de
la medicion.

Después de hacer clic en Tabla de resultados seleccione la tabla de resultados en el
menu desplegable. O: Utilice Crear nueva tabla de resultados para crear una nueva
tabla de resultados.

Si no selecciona una tabla de resultados, el software guarda los resultados en la tabla
de resultados preestablecida. Para ver la configuracién por defecto consulte: Progra-
ma | Ajustes | Tabla de resultados

Compruebe la coherencia de la secuencia finalizada haciendo clic en el icono £@. El
software comprueba si los pasos de medicion creados pueden medirse.

Si es necesario guarde la secuencia con el icono 4. Defina un nombre para la se-
cuencia en la ventana Guardar como y confirme con OK. El software asigna el nom-
bre correspondiente a la ventana.

Proporcione las muestras. Para las mediciones de liquidos, sumerja la canula de aspi-
racion en la muestra. Para las mediciones NPOC, introduzca también una cénula de
aspiracion en la muestra.

Antes de comenzar la mediciéon: Compruebe la disponibilidad del equipo en el panel
Estado del instrumento.

Comience la medicion haciendo clic en el icono » . Siga las instrucciones que apare-
cen en la pantalla.

v El sistema analizador procesa la secuencia. Puede afiadir més pasos a la secuen-
cia durante la medicion.

El software muestra graficamente los resultados de la medicion en curso durante el re-
gistro y en una tabla de resultados en la seccion inferior de la ventana.

En el panel Resultados del paso puede ver los resultados de las muestras medidas ante-
riormente. Tras procesar la secuencia, vera los resultados en el menu Resultado.

5.4.2 Crearcion de secuencia y medicion con aplicacién automatica de muestras

Consideraciones preliminares:

Los valores de ensayo cambian con el tiempo. Por lo tanto, debera decidir si vuelve a
medir los valores de ensayo al principio de la secuencia.

Si es necesario, puede corregir la calibracién con un factor diario. Para ello, mida
una o varias soluciones patrén al principio de la secuencia para determinar el factor
o factores diarios. El software transfiere automéaticamente los factores diarios a la
calibracion.
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Prepare uno o varios métodos para la medicion.
Una secuencia puede contener varios pasos de medicion con diferentes métodos. Sin
embargo, los métodos para liquidos y sélidos no pueden medirse en una secuencia.

Prepare las muestras en la bandeja de muestras.

Utilice el comando Medicién | Afiadir nueva secuencia para crear una nueva secuen-
cia.
Si es necesario, asigne una secuencia vacia a la configuracion del equipo.

Si no efectta ninguna seleccién, el software asigna automaticamente la secuencia a
la configuracion del equipo activo.

. . . D . . . .
- Abra haciendo clicen el icono t® Ventana Seleccionar la configuracién del ins-
trumento.

- Enlatabla Vista general seleccione la configuracién del equipo. Confirme la se-
leccion con OK.

v’ El software restringe la selecciéon de métodos en los que se puede medir con la
configuracién del equipo.

También puede abrir una secuencia ya preparada. Abra la ventana Administrar se-
cuencias con el comando Medicién | Secuencias. En la tabla Vista general seleccione
una secuencia preparada. Abra la secuencia haciendo doble clic o con Cargar.

Utilice el método Afadir por método para crear pasos de mediciéon en una secuencia.

Seleccione el método desde el menu desplegable o en la ventana Aiadir por méto-
do.

Introduzca la denominacién de la muestra en la tabla de secuencias haciendo doble
clicen el paso de medicion o en el panel Propiedades del paso, pestafia Paso.

La denominacion por defecto es: Tipo de método + numero de paso.
Opcionalmente, se puede afiadir un comentario.

Si es necesario, cree varios pasos de muestra con el comando Afadir multiples pasos
(en el menu contextual).

- Seleccione el método en la ventana Afadir multiples pasos a secuencia.
— Defina el numero de pasos de medicién en Recuento de pasos:.

- Parala denominacion de pasos defina una palabra raiz comin en Nombre base:.
La denominacién por defecto es: Muestra + tipo de método.

- Active la casilla usar nimeros para numerar los pasos de medicién.
- Transfiera los pasos de medicién a la secuencia haciendo clic en Crear pasos.

El software crea pasos de medicién con el tipo de muestra Sample an. Seleccione el
paso de medicion y, tras hacer clic en el botén Tipo de muestra seleccione otro tipo
de muestra, por ejemplo, Factor diario en el menu desplegable

En Propiedades del paso pestafia Paso en Posicion de la muestra defina la posicion
de la bandeja de muestras.

Puede ocupar posiciones en la bandeja del automuestreador més de una vez en una
secuencia.

Si es necesario, seleccione uno o varios pasos de medicién en la tabla de secuenciasy
ajuste la configuraciéon del método en el panel Propiedades del paso.

Para las muestras diluidas manualmente, introduzca la relacion de dilucién en Nu-
merador de relacién de diluciéon y Denominador de relacion de diluciéon: Propor-
ciones de la muestra primaria en partes totales.

El programa tiene en cuenta la dilucién al calcular los resultados.
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» En el panel Propiedades del paso, pestaiia Calibracién seleccione la calibracion para
calcular los resultados de la medicién en el menu desplegable para cada canal de me-
dicién.

» Visualice los valores de ensayo en la pestaiia Blancos de cada canal de medicion. En
caso necesario, modifique los valores de ensayo.

El software ajusta autométicamente los resultados de la medicién para los valores de
ensayo. Si no se redefinen los valores de ensayo al inicio de la secuencia, el software
utiliza los ultimos valores de ensayo.

» En el panel Propiedades del tipo de paso puede especificar opcionalmente valores
de limite inferior y superior para el resultado de la medicidn. Seleccione acciones del
menu desplegable si se supera el limite, por ejemplo, cancelar para la cancelacién de
la medicion.

» Haga clicen el botén Afadir paso de control para afiadir pasos de control como
pausas o pasos de lavado adicionales a la secuencia.

» Afiada los pasos de control Enjuague inverso, Standby o Apagar instrumento al fi-
nal de la secuencia para apagar el sistema de analisis una vez procesada la secuencia.

» Después de hacer clic en Tabla de resultados seleccione la tabla de resultados en el
menu desplegable. O: Utilice Crear nueva tabla de resultados para crear una nueva
tabla de resultados.

Si no selecciona una tabla de resultados, el software guarda los resultados en la tabla
de resultados preestablecida. Para ver la configuraciéon por defecto consulte: Progra-
ma | Ajustes | Tabla de resultados

» Compruebe la coherencia de la secuencia finalizada haciendo clic en el icono £@. El
software comprueba si los pasos de medicion creados pueden medirse.

» Sies necesario guarde la secuencia con el icono 4. Defina un nombre para la se-
cuencia en la ventana Guardar como y confirme con OK. El software asigna el nom-
bre correspondiente a la ventana.

» Antes de comenzar la medicién: Compruebe la disponibilidad del equipo en el panel
Estado del instrumento.
» Comience la medicién haciendo clic en el icono » .

v’ El sistema analizador procesa la secuencia. Puede afiadir mas pasos de medicion
o de control a la secuencia durante la medicion.

El software muestra graficamente los resultados de la medicion en curso durante el re-
gistro y en una tabla de resultados en la seccion inferior de la ventana.

En el panel Resultados del paso puede ver los resultados de las muestras medidas ante-
riormente. Tras procesar la secuencia, verd los resultados en el ment Resultado.
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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

80

Analizador

Intervalo de manteni-
miento

Semanalmente

Medida de mantenimiento

Limpiary conservar el equipo.

Limpiar el recipiente de reactivos y la bandeja colectora.
Comprobar que todos los tornillos de fijacion estén coloca-
dos fijamente.

Cada 12 meses

Sustituya la bateria del detector electroquimico de NO (ChD,
opcional) en el panel lateral derecho del analizador.

Sistema de alimentaciéon de muestras y automuestreador

Intervalo de manteni-
miento

Trimestralmente

Medida de mantenimiento

Comprobar la estanqueidad de la bomba de jeringa.

Cada 12 meses

Limpiar la jeringa dosificadora (antes si es necesario).

Cuando sea necesario

En la primera puesta en marcha, en el cambio de bandeja de
muestras o en el reinicio tras el transporte y el almacena-
miento: Ajuste el automuestreador.

Sistema de mangueras

Intervalo de manteni-
miento

Diariamente

Medida de mantenimiento

Compruebe el indicador de flujo de gas en el panel Estado
del instrumento.

Semanalmente

Compruebe que las conexiones de las mangueras estén bien
apretadas.

Trimestralmente

Revisar la bomba de condensado y la bomba de acido fosfé-
rico para ver si hay fugas.

Cada 12 meses

Sustituir manguera de bombeo.
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Sistema de combustion

Intervalo de manteni- Medida de mantenimiento
miento
Cada 12 meses = Limpiar el tubo de combustién (antes si es necesario).

Al cambiar el tubo de combustion: Cambiar el catalizador.

En caso de necesidad Después del mensaje del software como maximo: Compro-
bar la eficacia del catalizador y sustituirlo.
®m  (Cuando se cambie el catalizador: Comprobar si tiene dafios

el tubo de combustién y limpiarlo.

Kit de sal opcional

Intervalo de manteni- Medida de mantenimiento
miento

Si es necesario, = |impiar el bote de sal.

después de aprox. = (Cambiar el catalizador.

500 inyecciones

Secado y limpieza del gas de medicion

Intervalo de manteni- Medida de mantenimiento
miento
Diariamente = Compruebe el llenado de la trampa de haldgenos.

Cuando la mitad de la lana de cobre o la lana de laton se co-
loree, cambie el relleno.

Trimestralmente = Compruebe si el recipiente de condensacion TICy el serpen-
tin de condensacion presentan grietas o dafios.

Cada 6 meses m  (Cambiar las trampas de agua del frontal y de la caja de gas.

Cada 12 meses ®  |impie el recipiente de condensacion TICy el serpentin de

condensacion (antes si es necesario).

Médulo POC
Intervalo de manteni- Medida de mantenimiento
miento
Mensualmente, si fuese = Comprobacién de la funcionalidad del adsorbedor.
necesario antes = Comprobacién de la estanquidad del modulo.

Cambiar el septo en el puerto POC.

En caso de necesidad Si el material del adsorbedor estd apelmazado, cambie el

adsorbedor.

Detector de quimioluminiscencia (CLD)

Intervalo de manteni- Medida de mantenimiento
miento
Cada 12 meses m  Systituir el cartucho absorbedor.
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6.2  Ajuste e instalacion

6.2.1 Instrucciones generales para el ajuste del automuestreador

Durante el ajuste, las cdnulas se ajustan a la bandeja de muestras para que se sumerjan
de forma éptima en los recipientes de muestra o de lavado.

El ajuste del automuestreador es necesario:

®  antes del primer inicio

®  Después de cambiar la bandeja de muestras.

B tras una nueva puesta en marcha después de un transporte o almacenamiento

El ajuste del automuestreador AS 10e und AS 21hp se describe en la instalacion y en la
puesta en marcha.

Vea también

Instalacion del automuestreador y puesta en funcionamiento [ 47]

6.2.2 Ajuste del automuestreador AS vario

AVISO

Peligro de dobleces
Las canulas pueden doblarse durante el ajuste.

® Antes del ajuste, afloje las atornilladuras de las canulas.

» Inicie el software.

» Con el comando Instrumento | Alineacion del muestreador active la ventana Aline-
acion del muestreador.

» Alinee las canulas:

» Seleccione la posicion de ajuste Aguja en el cuadro de lista del area Posicion del
muestreador.

» Haga clic en el botdn Solicitar valores actuales para consultar los valores de despla-
zamiento actuales.

» Con - superior / + inferior ajuste las canulas de modo que queden unos 2 cm por en-
cima de los puntos de ajuste.

» Después de cada cambio, haga clic en el botén Mover para comprobar el ajuste.

» Alinee las canulas dobldndolas cuidadosamente hacia los dos puntos de ajuste.
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Fig. 46  Puntos de ajuste en la bandeja de muestras

» Ajuste la profundidad de inmersién de la aguja de aspiraciéon de la muestra en el reci-
piente de lavado y en un recipiente de muestra a la posicion 1 de la bandeja de

muestras:
= o
@ Sampler adjustment
Sampler adjustment AS Vario[72] at MultiNC 3300
Sampler Locations Move to position
Position Offset X Offset Y Offset Z Select position : 1 =
e
Rinse 0Omm Omm 132 mm
position1
- higher / + lower 0 = 139

Fig. 47 Ventana Alineacion del muestreador

» Elija la posicion de ajuste Enjuagar en el cuadro de lista del drea Posiciéon del mues-
treador.

» Modifique la profundidad de inmersion de la canula con el control arriba-abajo - su-
perior / + inferior hasta que la canula se sumerja al menos 1 cm en el recipiente de
lavado. Después de cada cambio, haga clic en el botén Mover.

» Para el automuestreador AS vario ER: Baje la canula lo maximo posible en el reci-
piente de lavado para que la cadnula quede suficientemente lavada con agua ultrapu-
ra.

» Después de ajustar los valores de desplazamiento, haga clic en el botén Confirmar
para guardarlos. Cierre la ventana.

» Seleccione la posicion de ajuste Posicidn 1 en el cuadro de lista del area Posicion del
muestreador.

» Coloque un vial de muestras con barra agitadora magnética en la posicion 1 de la
bandeja de muestras.
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» Baje las canulas a la posicion 1 con el control arriba-abajo - superior / + inferior
hasta que la barra agitadora pueda seguir girando sin obstaculos (distancia aprox.
5 mm).

» Después de ajustar los valores de desplazamiento, haga clic en el boton Confirmar
para guardarlos. Cierre la ventana.

» Para comprobar las posiciones, seleccione la Posicion 1y Posicion de residuos: en el
area Mover a posicion y desplacese haciendo clic en Mover.

v’ El automuestreador esta ajustado.

Ajustar el automuestreador para la acidificacién automatica

El automuestreador puede acidificar automéaticamente las muestras para las mediciones
de NPOC. La profundidad de inmersion de la canula en el vial de muestra depende del
ajuste a la posicion 1.

» Abrir la ventana Alineacion del muestreador.
» Calibre la posicion de ajuste Posicion 1.

» Coloque un recipiente de muestras en la posicién acida. Para ver la posicién de acido,
consulte: Posicion del acido En el d&rea Mover a posicion.

» Desplace y compruebe la posicién haciendo clic en Mover.
» Aplique los valores de desplazamiento haciendo clic en el botén Confirmar.

» Compruebe los valores de desplazamiento con medicién de prueba NPOC con acidifi-
caciéon automaética.

» Preste atencion a que la canula perfore la tapa de la muestra durante la acidificacién,
pero que no se sumerja en el liquido de muestra.

6.2.3 Ajuste EPA Sampler
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AVISO

Peligro de dobleces
Las canulas pueden doblarse durante el ajuste.

® Antes del ajuste, afloje las atornilladuras de las canulas.

Tense la altura de las canulas en el soporte, de modo que las puntas no lleguen a sumer-
girse en los recipientes (posicion base).

Para el ajuste, la canula de aspiracién de muestras debe ajustarse en la posicion 1 en la
bandeja de muestras. La alineacion se obtiene al aumentar o disminuir los valores x, y, z.

Para los viales de muestra con tapa de septo, se necesitan agujas especiales de aspira-
cion y soplado de muestras con funcién de perforacion: Agujas de perforaciéon con ranu-
ra de ventilacion.
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Fig. 48 Instalar canulas (aqui: 2 canulas para el soplado paralelo)

» Instale el soporte y las canulas de aspiracion de muestras en el soporte de canulas.
Afloje los tornillos de bloqueo de las cdnulas antes de ajustarlas. Sujete las canulas
en el soporte para que la punta de la cdnula no se sumerja en el recipiente de mues-
tra.

» Con el comando Instrumento | Alineacion del muestreador active la ventana Aline-
acion del muestreador.

» Ajuste la profundidad de inmersién de la aguja de aspiracion de la muestra en el reci-
piente de lavado y en un recipiente de muestra a la posicion 1 de la bandeja de
muestras.

» Seleccione la posicion de ajuste Posicidn 1 en el cuadro de lista del drea Posicion del
muestreador.

» Haga clic en el botdn Solicitar valores actuales para consultar los valores de despla-
zamiento actuales.

» Cambie los valores de desplazamiento en incrementos de 0,1 mm con el control arri-
ba-abajo - atras / + adelante, - izquierda / + derecha y - superior / + inferior.
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Fig. 49 Ajuste posicion 1

»

Ajuste primero la posicion 1 sin vial de muestra. Coloque la barra agitadora magnéti-
ca en la posicion 1 de la bandeja de muestras.

Alinee la canula con el control arriba-abajo - atras / + adelante y - izquierda / + de-
recha, de modo que la cdnula quede centrada sobre la posicién 1.

Introduzca el vial de muestra con tapdn roscado y tapa de septo, por ejemplo, una
vial de muestra EPA, en la posicion 1 de la bandeja de muestras.

Ajuste la profundidad de inmersidn de la aguja especial con el control arriba-abajo -
superior / + inferior de forma que queden visibles aprox. 2 cm de la rendija de venti-
laciéon por encima del septo.

La ranura de ventilacion debe estar por encima y por debajo del septo. De lo contra-
rio, no es posible igualar la presion dentro del vial de muestra.

Después de ajustar los valores de desplazamiento, haga clic en el botén Confirmar
para guardarlos. Cierre la ventana.

Seleccione la posicion de ajuste Enjuagar en el cuadro de lista del drea Posicion del
muestreador.

Ajuste la canula en la posicion de lavado de modo que la cdnula quede sumergida en
el centro del recipiente de lavado.

Ajuste la profundidad de inmersion de la canula especial de forma que la rendija de
ventilacion quede visible en el borde superior del recipiente de lavado.

Después de cada cambio, haga clic en el botén Mover para comprobar el ajuste.

Después de ajustar los valores de desplazamiento, haga clic en el botén Confirmar
para guardarlos. Cierre la ventana.

Para comprobar las posiciones, seleccione la Posiciéon 1y Enjuagar en el drea Mover
a posicion y desplacese haciendo clic en Mover.

v' El automuestreador esta ajustado.

Ajustar el automuestreador para la acidificacién automatica

El automuestreador puede acidificar automéaticamente las muestras para las mediciones
de NPOC. La profundidad de inmersién de la canula en el vial de muestra depende del
ajuste a la posicion 1.

»

Abrir la ventana Alineacion del muestreador.
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» Calibre la posicion de ajuste Posicién 1.

» Coloque un recipiente de muestras en la posicion acida. Para ver la posicion de &cido,
consulte: Posicion del acido En el d&rea Mover a posicion.

» Desplace y compruebe la posicion haciendo clic en Mover.
» Aplique los valores de desplazamiento haciendo clic en el botdn Confirmar.

» Compruebe los valores de desplazamiento con medicién de prueba NPOC con acidifi-
cacion automatica.

» Preste atencion a que la canula perfore la tapa de la muestra durante la acidificacion,
pero que no se sumerja en el liquido de muestra.

6.2.4 Ajuste del flujo de purga NPOC

PRECAUCION

Peligro de quemaduras por el horno

Para ajustar el flujo de purga del NPOC, debe abrir el panel lateral del analizador. Existe
el riesgo de que se produzcan lesiones con el horno caliente.

® Cuando ajuste el flujo de purga del NPOC en la caja de gas, mantenga una distancia
segura del horno de combustién caliente.

El flujo de purga de NPOC estd predeterminado a aprox. 170 ... 190 ml/min. Segun la
tarea de medicién, se puede aumentar o disminuir el flujo de purga NPOC mediante la
vélvula de aguja NPOC. La vélvula de aguja NPOC se encuentra detrés de la pared lateral
izquierda, a la izquierda, al lado del horno de combustion.

Ajuste el flujo de purga de NPOC como se indica a continuacion:

Fig. 50 Conexion a tierra de proteccion en la pared lateral

» Abra la pared lateral izquierda del analizador. Si es necesario, desplace los mddulos
accesorios a un lado. Tenga cuidado de no doblar las mangueras de conexidn.

- Afloje los cuatro tornillos de fijacion. Los tornillos son imperdibles y permanecen
sujetos a la pared.

- Retire la conexién de tierra de seguridad. Deposite el panel en un lugar sequro.

» Con el comando Instrumento | Pasos de control tinico abra la ventana Pasos de
control unico.

» Paralaalimentaciéon de muestras con el automuestreador: En el drea Purga de
muestra en Posicion de la muestra seleccione cualquier posiciéon de la bandeja de
muestras en la que deba observarse el flujo de purga.

» Coloque en esta posicion un vial de muestras con agua ultrapura.

» Parala alimentaciéon de muestras manual: Introduzca el tubo de purga 7 en un reci-
piente de muestras lleno de agua ultrapura.
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Ajuste el tiempo de purga en Tiempo de purga: 1 ... 900 s.

Haga clic en el botén Purga.

Afloje el tornillo de ajuste de la vélvula de aguja NPOC.

Ajuste el flujo de purga NPOC deseado:

- Aumentar el flujo de purga NPOC: Gire la vélvula de aguja hacia la izquierda.
- Reducir el flujo de purga NPOC: Gire la vélvula de aguja hacia la derecha.

Compruebe la indicacion del flujo en el panel Estado del instrumento. El flujo de
purga actual de NPOC se muestra en Purga:.

Vuelva a apretar el tornillo de ajuste de la valvula de aguja.
Cierre la pared lateral.
- Conecte la conexion a tierra de proteccién a la pared lateral izquierda.

- Presione ligeramente los tornillos en la parte inferior primero y luego en la parte
superior. Apriete los tornillos sucesivamente.

Fig. 51 Ajuste del flujo de purga NPOC

6.3 Mantenimiento de la bomba de inyeccion
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Abrir las puertas del analizador.

Con el comando Instrumento | Pasos de control tinico abra la ventana
del mismo nombre.

Haga clic en el 4rea Mover jeringa para cambiar posicion en el boton
Posicion de cambio de jeringa.

v’ Lajeringa se vacia y se coloca en la posicién de cambio.
Desenroscar la valvula (1) y retirarla del accionamiento (3).
Separar el cilindro de vidrio (2) y el pistén (4) y limpiar.

Coloque el eje de pistones de la jeringa de dosificaciéon en el acciona-
miento .

Enroscar el cilindro de vidrio en la vélvula.

v' El analizador vuelve a estar listo para el funcionamiento.

6.4 Cambiar manguera de bombeo

PRECAUCION

Peligro de causticacién al cambiar las mangueras
Es posible que auin haya pequefias cantidades de soluciones acidas en las mangueras.
® Al sustituir las mangueras se deben usar guantes protectores y ropa protectora.

® Recoger el liquido derramado con un pafio absorbente.

Compruebe la estanqueidad de las mangueras de la bomba cada 3 meses y sustitiyalas
como maximo después de 12 meses.

Bomba de condensado

Salga del software de control y evaluacién o desconecte el flujo de gas
con el comando Instrumento | Flujo de gas desactivado.

Abrir las puertas del analizador.
Presione el soporte de la bomba de condensado hacia la izquierda.

Extraiga las mangueras 10y 11 de las conexiones.
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Correa

Ranura

Base de metal
Guia de manguera
Abrazadera

Manguera de bombeo

Retirar la correa con la manguera de bombeo del cuerpo de la bomba.

Comprobar que la manguera de bombeo y las conexiones no presenten
huellas de desgaste o fisuras. Si se escapa humedad de la manguera de
bombeo o de las conexiones, es necesario sustituir la manguera de bom-
beo.

Limpiar el cuerpo de la bomba y el portador de rollos con agua ultrapura.

Comprobar que el cuerpo de la bomba y el portador de rollos no presen-
ten abrasiones.

Presionar la manguera de bombeo nueva y todavia intacta en la correa.
Alinee las abrazaderas de las mangueras hacia abajo cuando las instale.

Introduzca la guia de la manguera en la ranura de la correa.

Coloque la correa alrededor del cuerpo de la bomba.

Presione la correa con una mano hacia arriba. Con la otra mano, gire el
soporte a la derecha hasta que se bloquee en su lugar.

Vuelva a deslizar la manguera 10y 11 sobre las boquillas.

Vuelva a abrir el suministro de gas y compruebe la estanqueidad del sis-
tema.

v’ La bomba vuelve a estar lista para el funcionamiento.
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Bomba de acido fosforico

» Salga del software de control y evaluacién o desconecte el flujo de gas
con el comando Instrumento | Flujo de gas desactivado.

» Retire la manguera de la bomba como para la bomba de condensado.

» Las mangueras ACy AD se conectan con ayuda de las conexiones Finger-
tight de la bomba. Desenrosque las mangueras con conexiones Finger-
tight de la bomba.

» Comprobar que la manguera no presente huellas de desgaste o fisuras.

» Instale la manguera de la bomba como se describe. Vuelva a enroscar las
mangueras ACy AD a la bomba.

» Vuelva a abrir el suministro de gas y compruebe la estanqueidad del sis-
tema.

v' La bomba vuelve a estar lista para el funcionamiento.

6.5 Cambiar las conexiones de las mangueras

Los conectores FAST conectan las mangueras a las piezas de vidrio. Para insertar man-
gueras finas en los conectores hay un dispositivo auxiliar de insercion. Se adjunta al ana-
lizador. Después de cambiar la manguera, compruebe que el sistema no tenga fugas

» Deslice el conector FAST sobre la canula del dispositivo auxiliar de inser-
cion. El orificio estrecho apunta hacia arriba.
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» Inserte la manguera en la canula del dispositivo auxiliar de insercion.

» Deslice el conector FAST de la cénula en la manguera.

é » Extraiga la manguera de la cdnula del dispositivo auxiliar de insercion.
I Saque la manguera del conector FAST lo suficiente para que ya no sobre-

salga en la perforacion mas ancha.
Q\*

‘- - \|
Conector FAST angular Con los conectores FAST en angulo, no empuje los extremos de la manguera mas alla de

la longitud de la pata del conector. De lo contrario, el flujo de gas se vera obstruido.

Fig. 52  Conector FAST, acodado

1 Conector FAST angular 2 Manguera
3 Boquillas de vidrio

Uniones Fingertight » Cuando se sustituyan las conexiones Fingertight, utilice tnicamente extremos de
manguera de corte recto, redondos y sin estrias.

» Deslice el cono de sellado en la manguera con el lado cénico hacia el perno hueco. Es
importante que la junta cdnica y el extremo de la manguera conecten perfectamente.

» Noincline el perno hueco al introducirlo y apriételo solo con la mano.
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Fig. 53 Reemplace los tornillos Fingertight

1 Manguera 2 Perno hueco
3 Cono de sellado conico

6.6 Comprobacion de la estanqueidad del sistema

AVISO
Peligro de fuga de gas

Si el flujo de salida es significativamente inferior al de entrada, el sistema de equipo tie-
ne una fuga de gas.

® Compruebe todos los puntos de conexion, por ejemplo, con una solucién tensioacti-
va espumosa.

= No haga funcionar el equipo hasta que se haya eliminado la fuga de gas.

La estanqueidad del sistema se comprueba automaticamente en la salida de gas del
analizador.

» Encienda el analizador.

» Abre el suministro de gas portador en el manorreductor.

» Inicie el software de control y evaluacion.

» Compruebe la indicacion de flujo en el panel Estado del instrumento:
- Entrada: (flujo de entrada) 160 ml/min
- Salida: (flujo de salida) 150 ... 170 ml/min

6.7 Cambiar el catalizador

Si el catalizador pierde su eficacia, debe rellenar el tubo de combustién con catalizador
nuevo.

El software indica cuando el intervalo de mantenimiento del convertidor catalitico ha ex-
pirado después del intervalo de mantenimiento maximo 1500. Entonces hay que com-
probar si es necesario cambiar el catalizador.

Elimine el catalizador viejo segtn las normas de eliminacion.

Vea también
Desechado [ 127]
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6.7.1 Desmontaje del tubo de combustion

PRECAUCION

Riesgo de quemaduras en el horno caliente, el cabezal del horno y el tubo de
combustion

® Apague el equipo y deje que se enfrie antes de proceder a su instalacién y manteni-
miento.

» Desconecte el analizador en el interruptor principal. Extraiga el enchufe
de alimentacion de la toma de corriente. Cierre el suministro de gas en el
manorreductor del laboratorio.

» Abra la pared lateral izquierda del analizador. Si es necesario, desplace
los moédulos accesorios a un lado. Tenga cuidado de no doblar las man-
gueras de conexion.

- Afloje los cuatro tornillos de fijacion. Los tornillos son imperdibles y
permanecen sujetos a la pared.

- Retire la conexién de tierra de seguridad. Deposite el panel en un lu-
gar seguro.

» Retirar la canula de gas portador del conector FAST en la pared izquierda.

» Desenroscar la conexion fingertight de la canula del horno de la vélvula
de inversion.

» Afloje el tornillo moleteado del soporte de la valvula de cambio.

» Empuje la valvula de inversion hacia la derecha. Asi se extrae la cdnula
del horno de la valvula de inversion.
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» Afloje la junta esmerilada (3) en la parte inferior del horno de combus-
tidn, que conecta el tubo de combustién con el serpentin de condensa-
cion.

» Para ello, afloje el tornillo moleteado (1) y retire la pinza de la horquilla

(2).

» Extraiga el tubo de combustion con cuidado hacia arriba del horno de combustion.

» Desenrosque el cabezal del horno del tubo de combustion. Retire la tuerca de union,
el anillo de presidn y los tres anillos de sellado.

» Retire el relleno del catalizador usado. Compruebe el tubo de combustién para ver si
hay una fuerte cristalizacion, grietas y dreas astilladas. Solo vuelva a usar tubos de
combustién intactos.

» Enjuague a fondo el tubo de combustién vacio con agua ultrapura y déjelo secar bien.

6.7.2 Llenado del tubo de combustion

PRECAUCION

Irritacion de la piel y las vias respiratorias por el polvo

La lana de silice, la esterilla HT y el catalizador tienden a formar polvo. Puede producirse
irritacion tras la inhalacién del polvo o el contacto con la piel.

® Evitar la formacién de polvo.
® | levar ropa de protecciéon guantes.

® Trabajar debajo de la campana de extraccion o llevar una mdscara de respiracion.

AVISO

El sudor en la mano acorta la vida util del tubo de combustion

A través de las sales alcalinas (presentes en el sudor en la mano) se producen cristaliza-
ciones en el vidrio de silice al calentar el horno de combustién. Con ello, se reduce la vida
util del tubo de combustion.

® |ntente no tocar el tubo de combustion limpio con la mano cuando se rellene. Lleve
guantes protectores.

® | |ene solo los tubos de combustion completamente secos.

® Limpie las huellas dactilares con un pafio humedecido con alcohol puro.
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AVISO

Peligro de dafios en el detector

El catalizador puede emitir gases durante el primer calentamiento, lo que se puede reco-
nocer por la formacién de neblina en el recipiente de condensado TIC.

® Recaliente el catalizador a la temperatura de funcionamiento durante aproximada-
mente 30 min durante el primer calentamiento.

® Mientras tanto, corte el recorrido del gas en las trampas de agua de la parte frontal
para proteger el detector de gases.

Llenado del tubo de combustion para muestras convencionales
» Parallenar el tubo de combustion se puede fijar a un tripode.

» Llene lalana de vidrio de silice (1) de aproximadamente 1 cm de altura
en el tubo de combustiéon, empujela cuidadosamente con una varilla de
vidrio y presidnela.

La lana de vidrio retiene el catalizador. Observe que ningun catalizador

] 3 pueda llegar al recorrido del gas. Tampoco hay que rellenar la lana de vi-
drio con demasiada fuerza.
» Coloque con cuidado el catalizador de platino (2) a unos 4 cm de altura
sobre la lana de vidrio de silice.
» Enrolle la esterilla HT (3) por el lado estrecho.
El rollito debe tener un didmetro de aprox. 13 mmy una altura de 2 cm,
] de modo que se deje introducir facilmente en el tubo de combustién.
a 1 » Introduzca la estera HT enrollada en el tubo de combustiéon y empujela
e con una varilla de vidrio hasta cubrir el catalizador.

» Solo presione la esterilla ligeramente sobre el catalizador.

La temperatura de trabajo recomendada para este relleno es 750 °C.
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Llenar el tubo de combustién, para muestras con altas cargas de

sal

En el caso de las muestras con una alta carga de sal, el catalizador se intro-
duce en una red de platino.

»
4

»

Para llenar el tubo de combustion se puede fijar a un tripode.

Introduzca la red de platino en el tubo de combustion y empujela con cui-
dado con una varilla de vidrio.

La red de platino retiene el catalizador. Observe que ningun catalizador
pueda llegar al recorrido del gas.

Coloque con cuidado el catalizador de platino (2) a unos 4 cm de altura
sobre la red de platino.

Enrolle la esterilla HT (3) por el lado estrecho.
El rollito debe tener un didmetro de aprox. 13 mm y una altura de 2 cm,
de modo que se deje introducir facilmente en el tubo de combustion.

Introduzca la estera HT enrollada en el tubo de combustién y empujela
con una varilla de vidrio hasta cubrir el catalizador.

Solo presione la esterilla ligeramente sobre el catalizador.

La temperatura de trabajo recomendada para este relleno es 720 ... 750 °C.

Si utiliza en su lugar el kit de sal opcional, el desperdicio de consumibles serd
menor.

Llene el tubo de combustion especial con catalizador de CeO,

El tubo de combustion especial tiene un didmetro mayor (26 mm).

4
4

Para llenar el tubo de combustion se puede fijar a un tripode.

Llene la lana de vidrio de silice (1) de aproximadamente 1 cm de altura
en el tubo de combustion, empujela cuidadosamente con una varilla de
vidrio y presiénela.

La lana de vidrio retiene el catalizador. Observe que ningun catalizador
pueda llegar al recorrido del gas. Tampoco hay que rellenar la lana de vi-
drio con demasiada fuerza.

Coloque con cuidado el catalizador de CeO, (2) a unos 4 cm de altura so-
bre la lana de vidrio de silice. Como alternativa, utilice el catalizador de
platino.

Cubra el catalizador con una capa de lana de vidrio de silice (3) de aproxi-
madamente 1 cm de altura. Empuje la lana de vidrio hacia abajo con una
varilla'y presione solo ligeramente sobre el catalizador.

Llene el tubo de combustion con trozos de vidrio de silice (4) hasta una
altura de aprox. 1 cm.

Cubra los trozos de vidrio de silice con una pieza redonda hecha de esteri-
lla HT (5).

La temperatura de trabajo recomendada para este relleno es 850 °C.
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6.7.3 Montaje del tubo de combustion

AVISO

El sudor en la mano acorta la vida util del tubo de combustion

A través de las sales alcalinas (presentes en el sudor en la mano) se producen cristaliza-
ciones en el vidrio de silice al calentar el horno de combustién. Con ello, se reduce la vida
util del tubo de combustion.

® |ntente no tocar el tubo de combustion limpio con la mano cuando se rellene. Lleve
guantes protectores.

® | |ene solo los tubos de combustion completamente secos.

® Limpie las huellas dactilares con un pafio humedecido con alcohol puro.

AVISO

Evitar problemas de fugas

Debido a ligeras variaciones en el didmetro exterior de los tubos de combustién, puede
que no sea posible volver a instalar un tubo de combustién nuevo de forma completa-
mente estanca con juntas toricas ya utilizadas.

m Utilice siempre juntas toricas nuevas (402-815.102) al instalar un tubo de combus-
tion nuevo.

Monte el cabezal del horno en el tubo de combustién antes de introducir el tubo de
combustion en el horno.

» Empuje la tuerca de unién (1) en el tubo de combustion.

1
» Coloque el anillo de presién (2) en la tuerca de unién.
5 El lado cénico del anillo de presién debe mostrar hacia arriba.
» Deslice las tres juntas anulares revestidas (3) sobre el tubo de combus-
3 tion.

Compruebe que los anillos obturadores se cierran con precision en el bor-
de del tubo de combustién.
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Cologue con cuidado el cabezal del horno en el tubo de combustion hasta
el tope.

Presione ligeramente el cabezal del horno contra el tubo y enrosque a
mano la tuerca de unioén. La canula del horno y la cdnula de gas portador
ya estan acopladas al cabezal del horno.

Para el tubo de combustion estandar (diametro 16 mm) coloque el so-
porte cerdmico en la abertura superior del horno de combustién. No utili-
ce el soporte cerdmico para el tubo de combustidn especial con cataliza-
dor CeO, (didmetro 26 mm).

Introduzca el tubo de combustion con el cabezal del horno en el horno de
combustion.

Una el extremo inferior del tubo de combustién y la entrada del serpentin
de condensacion (unién con esmerilado esférico (3)).

Asegure la conexion con esmerilado esférico con la pinza de horquilla (2).
Apriete a mano el tornillo moleteado (1).

Conecte la conexion de gas portador a la conexién en la pared del equipo
a través del conector FAST.

Empuje la valvula de cambio hacia la izquierda hasta que la vélvula de
cambio toque la conexién de la canula del horno.

Enrosque la cdnula del horno con la conexion Fingertight firmemente en
la valvula de inversion.

Fije la valvula de inversion (3) en esta posicion. Para ello, apriete el torni-
llo moleteado (2) en el soporte (1) con la mano.

Coloque la cubierta superior en el analizador.
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Cierre la pared lateral.
- Conecte la conexion a tierra de proteccion a la pared lateral izquierda.

- Presione ligeramente los tornillos en la parte inferior primero y luego
en la parte superior. Apriete los tornillos sucesivamente.

Abra el suministro de gas. Inserte el enchufe en la toma de corriente y
encienda el analizador con el interruptor general.

Compruebe la estanqueidad del sistema.

v' El analizador vuelve a estar listo para el funcionamiento.

6.8 Mantenimiento del kit de sal opcional

Debe limpiar el kit de sales y cambiar el catalizador si se producen problemas analiticos,
como un cambio en la forma de los picos o una mala recuperacion de las soluciones es-
tandar. Estos problemas dependen en gran medida de la composicion salina, la carga de
sal de las muestras y los ajustes del método, como el volumen de inyeccion y la tempera-
tura del horno.

PRECAUCION

Riesgo de quemaduras en el horno caliente, el cabezal del horno y el tubo de
combustién

® Apague el equipo y deje que se enfrie antes de proceder a su instalacién y manteni-
miento.

PRECAUCION

Irritacion de la piel y las vias respiratorias por el polvo

La esterilla HT y el catalizador tienden a formar polvo. Puede producirse irritacion tras la
inhalacion del polvo o el contacto con la piel.

® Fvitar la formacién de polvo.
® | |evar ropa de proteccion guantes.

® Trabajar debajo de la campana de extraccion o llevar una mdscara de respiracion.
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» Retire el kit de sal del equipo.

» Desmonte el cabezal del horno Compruebe si la junta térica del cabezal
del horno esté obstruida. Cambiar si fuese necesario.

» Retire el bote de sal con unas pinzas. Enjuagar con agua ultrapura y dejar
secar bien. Cuando analice soluciones que contengan metales pesados,
U elimine el agua de enjuague de acuerdo con la normativa local.

— » Retire el relleno del catalizador usado.

1 » Compruebe el tubo de combustidn para ver si hay una fuerte cristaliza-
cion, grietas y areas astilladas. Solo vuelva a usar tubos de combustion in-
tactos.

» Enjuague afondo el tubo de combustién vacio con agua ultrapura y déje-
lo secar bien.

» Llene el tubo de combustién con catalizador.

» Coloque el bote de sal con la esterilla HT e insértelo en el tubo de com-
bustion.

» Vuelva a montar el kit de sal e introddzcalo en el equipo.

Vea también
Cambiar el catalizador [ 93]
Uso del kit de sal [ 67]

6.9 Montaje y desmontaje del horno de combustion

6.9.1 Desmontaje del horno de combustién

PRECAUCION

Riesgo de quemaduras en el horno caliente, el cabezal del horno y el tubo de
combustion

® Apague el equipo y deje que se enfrie antes de proceder a su instalacién y manteni-
miento.

» Desconecte el analizador en el interruptor principal. Extraiga el enchufe
de alimentacion de la toma de corriente. Cierre el suministro de gas en el
manorreductor del laboratorio.

» Abra la pared lateral izquierda del analizador. Si es necesario, desplace
los modulos accesorios a un lado. Tenga cuidado de no doblar las man-
gueras de conexion.

- Afloje los cuatro tornillos de fijacion. Los tornillos son imperdibles 'y
permanecen sujetos a la pared.

- Retire la conexién de tierra de seguridad. Deposite el panel en un lu-
gar seguro.
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Vea también

Retire la tapa superior.

Desmonte el tubo de combustién. Arrastre la valvula de inversién hacia la
derecha, de manera que no moleste durante el desmontaje.

Retire el serpentin de condensacion.

Suelte el enchufe del horno de combustion.

Afloje los tornillos moleteados que fijan el horno a la base del equipo.
Levante el horno del analizador.

Vuelva a colocar los tornillos moleteados en la base de la unidad para que
no se pierdan.

Desmontaje del tubo de combustion [ 94]

Mantenimiento del serpentin de condensacion [ 104]

6.9.2 Montaje del horno de combustién

102

Abra la pared lateral izquierda del analizador. Retire la tapa superior.

Afloje el tornillo moleteado del soporte de la vélvula de cambio. Deslice la
valvula de cambio hacia la derecha para que no interfiera con la instala-
cion.

Afloje los tornillos moleteados de la parte inferior del aparato que fijan el
horno.

Introduzca el horno en el centro. Alinee la parte frontal del horno en pa-
ralelo a la pared del equipo

Fije el horno con los tornillos moleteados. Apriete el tornillo moleteado
con la mano.

Conecte el enchufe para el horno de atomizacidn en su conexion, situada
a la derecha, abajo, en la parte posterior de la pared del equipo.

Monte el tubo de combustion.
Instale el serpentin de condensacion.

Lleve la manguera de aspiracion de muestras y el tubo de purga a través
de la abertura superior. Coloque la cubierta superior. Conecte las man-
gueras con el automuestreador.



multi N/C 3300 (duo) Mantenimiento y cuidado

Cierre la pared lateral.
- Conecte la conexion a tierra de proteccion a la pared lateral izquierda.

- Presione ligeramente los tornillos en la parte inferior primero y luego
en la parte superior. Apriete los tornillos sucesivamente.

Abra el suministro de gas. Inserte el enchufe en la toma de corriente y
encienda el analizador con el interruptor general.

Compruebe la estanqueidad del sistema.

v' El analizador vuelve a estar listo para el funcionamiento.

6.10 Limpieza del recipiente de condensado TIC

ADVERTENCIA

Riesgo de quemaduras por acido fosférico

En el recipiente de condensado de TIC hay acido fosférico. El acido fosférico irrita los
ojos, la piel y las membranas mucosas.

m Utilizar gafas y ropa de proteccién cuando se manipulen acidos concentrados. Traba-
jar debajo de la campana de extraccion.

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

Comprobar a intervalos regulares si el recipiente de condensado de TIC presenta sedi-

mentos. Limpie el recipiente de condensado TIC solo si las muestras ya no se expulsan
correctamente.
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Salga del software de control y evaluacion o desconecte el flujo de gas
con el comando Instrumento | Flujo de gas desactivado.

Abrir las puertas del analizador.

Retirar la manguera de conexion en la trampa de agua (1) del recipiente
de condensado de TIC.

Saque las mangueras 1, AD y BB con conectores FAST del recipiente de
condensado TIC.

Retirar la manguera de desechos 11 de la conexidn del recipiente de con-
densado en la parte inferior.

Afloje los dos tornillos moleteados (2) en la tapa del bloque de refrigera-
cion. Retire la tapa y saque el recipiente de condensado TIC.

Compruebe si hay depdsitos y grietas en el recipiente de condensado de
las TICy aclarelo con agua ultrapura.

Coloque las mangueras segun la ilustracion:

- Deslice la manguera de desechos 11 al menos 1 cm sobre la conexién
lateral inferior del recipiente de condensado de TIC.

- Retire las mangueras 1, AD y BB con conectores FAST de las conexio-
nes del deposito de condensados TIC. Empuje los conectores FAST al
menos 1 cm.

- Empuje la manguera 1 casi hasta el fondo del recipiente de condensa-
do TIC.

- Fijar la manguera de conexion (1) entre el recipiente de condensado
de TICy las trampas de agua.

Inserte el recipiente de condensado TIC en el bloque de refrigeracion. Fije
la tapa del bloque de refrigeracién con los dos tornillos moleteados.

Vuelva a activar el suministro de gas con el comando Instrumento | Flujo
de gas activado.

v El depésito de condensados TIC esta listo para volver a utilizarse.

6.11 Mantenimiento del serpentin de condensacién
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Desmontaje y limpieza

PRECAUCION

Riesgo de quemaduras en el horno caliente, el cabezal del horno y el tubo de
combustion

® Apague el equipo y deje que se enfrie antes de proceder a su instalacién y manteni-
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» Desconecte el analizador en el interruptor principal. Extraiga el enchufe
de alimentacion de la toma de corriente. Cierre el suministro de gas en el
manorreductor del laboratorio.

» Abra la pared lateral izquierda del analizador. Si es necesario, desplace
los moédulos accesorios a un lado. Tenga cuidado de no doblar las man-
gueras de conexion.

- Afloje los cuatro tornillos de fijacion. Los tornillos son imperdibles y
permanecen sujetos a la pared.

- Retire la conexidn de tierra de seguridad. Deposite el panel en un lu-
gar seguro.

» Retire la manguera 1 del conector FAST del serpentin de condensacién.

» Afloje lajunta esmerilada (3) en la parte inferior del horno de combus-
tién, que conecta el tubo de combustion con el serpentin de condensa-
cion.

» Para ello, afloje el tornillo moleteado (1) y retire la pinza de la horquilla

(2).

» Retire el serpentin de condensacién del analizador con cuidado. Saque la parte infe-
rior de la abertura del horno de combustion.

» Separe el conector FAST de las boquillas de vidrio del serpentin de condensacion.
» Comprobar si el serpentin de condensacion presenta depdsitos o fisuras.

» Enjuagar el serpentin de condensacion con agua ultrapura y dejar secar bien.
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Instalacion

Desplace la manguera 1 en el conector FAST.

Deslice el conector FAST sobre las boquillas de vidrio del serpentin de
condensacion.

Coloque el serpentin de condensacion al lado derecho del horno de com-
bustion. La valvula esférica del serpentin se muestra adentrandose en la
perforacion inferior del horno.

Una el extremo inferior del tubo de combustién y la entrada del serpentin
de condensacion (unién con esmerilado esférico (3)).

Asegure la conexion con esmerilado esférico con la pinza de horquilla (2).
Apriete a mano el tornillo moleteado (1).

Cierre la pared lateral.
- Conecte la conexion a tierra de proteccidn a la pared lateral izquierda.

- Presione ligeramente los tornillos en la parte inferior primero y luego
en la parte superior. Apriete los tornillos sucesivamente.

Abra el suministro de gas. Inserte el enchufe en la toma de corriente y
encienda el analizador con el interruptor general.

v' El analizador vuelve a estar listo para el funcionamiento.

6.12 Sustitucién de las trampas de agua

Sustituya las trampas de agua en funcién de la matriz de muestras, pero a como maximo

tras 6 meses.

Las trampas de agua estan formadas por un prefiltro y un filtro de retencion desechable.
Cambie siempre los dos trampas de agua. Tenga en cuenta que las trampas de agua solo
cumplen su funcién si se insertan en el orden y la direccién correctos.

Compruebe la estanqueidad del sistema después de cambiar las trampas de agua.

Sifoén de agua en la parte de- Puede cambiar las trampas de agua en el panel frontal mientras el equipo esta encendi-
lantera do, pero no durante una medicion.
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Fig. 54 Sustituir la trampa de agua de la parte frontal

1 Racor Luer a la manguera 2 2 Filtro de retencién de un solo uso
3 Prefiltro como trampa de aerosoles 4 Pinza
5 Conexién de manguera al recipiente TIC

» Abrir las puertas del analizador.

» Afloje la union roscada superior de la manguera con un movimiento de giro. Retire la
conexion de la manguera inferior.

» Montar las nuevas trampas de agua:

- Lainscripcion "INLET" en la gran trampa de agua (trampa de aerosol) debe apun-
tar hacia abajo.

- La etiqueta de la pequefia trampa de agua (filtro de retencién desechable) debe
apuntar hacia arriba.

Conecte la trampa de agua grande a la manguera inferior.
Presione las trampas de agua dentro de las pinzas en la pared del equipo.
Apriete el racor Luer en la pequefia trampa de agua superior.

Compruebe la estanqueidad del sistema.

v Vv Vv v Vv

Vuelva a cerrar las puertas frontales.

Trampas de agua en la cajade  Delante de la caja de gas estan montadas dos trampas de agua (prefiltro y filtro de re-

gas tencion de un solo uso). Estas protegen la caja de gas contra aerosoles o agua ascen-
diente en caso de fallos de la presion de gas. Para cambiar las trampas de agua se tiene
que abrir la pared lateral izquierda del analizador.

PRECAUCION

Peligro de quemaduras por la alta temperatura del horno

® Apague el equipo y deje que se enfrie antes de proceder a su instalacién y manteni-
miento.
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Fig. 55 Sustituir las trampas de agua de la caja de gas

v v Vv WV

1 Conector FAST 2 Pinza en la caja de gas
3 Prefiltro (trampa de aerosoles) 4 Filtro de retencion de un solo uso
5 Conexién Luer

Apague el software de control y evaluacion.

Apague el analizador en el interruptor principal. Extraiga el enchufe de alimentacion
de la toma de corriente. Deje que el analizador se enfrie.

Abra la pared lateral izquierda del analizador. Si es necesario, desplace los mddulos
accesorios a un lado. Tenga cuidado de no doblar las mangueras de conexion.

- Afloje los cuatro tornillos de fijacion. Los tornillos son imperdibles y permanecen
sujetos a la pared.

- Retire la conexién de tierra de seguridad. Deposite el panel en un lugar sequro.
Extraiga las trampas de agua de ambas pinzas de la caja de gas.

Saque el conector FAST superior de las trampas de agua.

Retire la trampa de agua de la parte inferior del racor Luer.

Montar las nuevas trampas de agua:

- Lainscripcion "INLET" en la gran trampa de agua (trampa de aerosol) debe apun-
tar hacia arriba.

- La etiqueta de la pequefia trampa de agua (filtro de retencion desechable) debe
apuntar hacia abajo.

Conecte la trampa de agua grande al conector FAST superior.

Conecte la pequefia trampa de agua al racor Luer de la parte inferior.
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» Presione las trampas de agua dentro de las pinzas en la caja de gas.
» Cierre la pared lateral.
- Conecte la conexion a tierra de proteccién a la pared lateral izquierda.

- Presione ligeramente los tornillos en la parte inferior primeroy luego en la parte
superior. Apriete los tornillos sucesivamente.

» Inserte el enchufe en la toma de corriente y vuelva a encender el analizador en el in-
terruptor general.

» Compruebe la estanqueidad del sistema.

v" Se han cambiado las trampas de agua de la parte delantera y la caja de gas.

Vea también

Comprobacion de la estanqueidad del sistema [ 93]

6.13 Sustitucion de la trampa de halégenos

AVISO

Peligro de daiios al equipo por lana de cobre consumida

Se pueden producir dafios en las piezas electrénicas y opticas por productos de combus-
tion agresivos en caso de que se haya consumido la lana de cobre en la trampa de hal6-
genos.

® ;Solo maneje la unidad con una trampa de haldégenos que funcione correctamente!

® Sustituya todo el relleno de la trampa de halégenos, cuando la mitad de la lana de
cobre o la lana de laton se haya descolorido.

Para la sustitucion de la lana de cobre y de laton, el analizador puede permanecer en-
cendido.

Fig. 56 Sustitucion de la trampa de halégenos

1 Conector FAST a la manguera 2 2 Conector FAST a la manguera 3
3 Lana de cobre 4 Pinza
5 Lana de latén 6 Pinza
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Abrir las puertas del analizador.

Suelte los conectores FAST de la trampa de haldgenos y extraiga el tubo en U de las
pinzas.

Extraiga la lana de cobre y de laton gastada con unas pinzas o con un pequefio gan-
cho del tubo en U.

Compruebe si hay fisuras en el tubo en U. Reutilizar solo un tubo en U que esté en
perfectas condiciones.

De ser necesario, lavar el tubo en U con agua ultrapura y dejarlo secar bien.

Introducir la lana de cobre y de latédn nueva en el tubo en U utilizando unas pinzas o
un pequefio gancho.

- Cambiar todo el contenido del tubo en U. No rellene la lana de cobre y latén con
demasiada fuerza, pero tampoco deje grandes cavidades.

Cubrir la lana de latén y de cobre con algodén.
Vuelva a presionar el tubo en U relleno con cuidado en las pinzas.

Vuelva a conectar las mangueras de gas a la trampa de halégenos con conectores
FAST:

- Manguera 2 en las patas con lana de cobre (conexién con la trampa de agua)
- Manguera 3 en las patas con lana de latén (conexion con el detector)
Compruebe la estanqueidad del sistema.

Vuelva a cerrar las puertas del analizador.

6.14 Mantenimiento del médulo POC
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Comprobacién de la funcionalidad del adsorbedor

El adsorbedor LiOH pueden apelmazarse con el tiempo.

Compruebe mensualmente el funcionamiento del adsorbedor. Compruebe con mas fre-
cuencia las muestras con alto contenido de carbono inorgénico.

»

Preparar un estandar de mezcla TIC de carbonato/carbonato de hidrogeno (100 mg/
l).

Cargue un método POC en el software.

Mida la solucién estandar.

Si el resultado es mayor de 0,1 mg/I, el adsorbedor ya estd gastado. Entonces, cambe
el adsorbedor.

Comprobacién de la estanquidad del médulo

AVISO
Peligro de fuga de gas

Si el flujo de salida es significativamente inferior al de entrada, el sistema de equipo tie-
ne una fuga de gas.

® Compruebe todos los puntos de conexion, por ejemplo, con una solucién tensioacti-

Va espumaosa.

® No haga funcionar el equipo hasta que se haya eliminado la fuga de gas.
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La estanqueidad del sistema se comprueba automaticamente en la salida de gas del
analizador.

» Encienda el analizador.

» Abre el suministro de gas portador en el manorreductor.

» Inicie el software de control y evaluacion.

» Compruebe la indicacién de flujo en el panel Estado del instrumento:
- Entrada: (flujo de entrada) 160 ml/min
- Salida: (flujo de salida) 150 ... 170 ml/min

» Si el flujo disminuye o el flujo de salida es significativamente menor que el de entra-
da, compruebe todas las conexiones de las mangueras y los septos. Eliminar la fuga.

v’ El sistema del equipo es estanco.

6.15 Mantenimiento del detector de quimioluminiscencia (CLD)

Cambie cada 12 meses el cartuchos absorbedor en la parte trasera del detector. El cartu-
cho limpia el gas que sale a través de la salida "out" del detector.

El cartucho estd Ileno de carbdn activado y cal de soda. No abra el cartucho. Deseche en-
tero el cartucho usado segun la normativa local.

Fig. 57 Sustitucion del cartucho absorbedor
» Retire la manguera del cartucho.
» Saque el cartucho de la pinza de sujecion.

» Desenrosque la conexiéon de manguera en la parte superior del cartucho.
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» Deseche entero el cartucho usado de la manera debida.
» Enrosque la conexion de manguera en la parte superior del nuevo cartucho.

» Presione el nuevo cartucho en la pinza de sujecion. Conecte el cartucho con la man-
guera proveniente de la salida "out".

v' El detector vuelve a estar listo para la medicién.
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7 Eliminacion de errores

AVISO

Riesgo de dafios al equipo

En los siguientes casos, pongase en contacto con el servicio de atencion al cliente:

® E| fallo no puede ser corregido mediante las acciones para la eliminacion de errores

descritas.

® E| fallo se repite unay otra vez.

® F| mensaje de error no esta incluido en la lista que se muestra a continuacién o en la
lista se remite al servicio de atencién al cliente para la eliminacién del error.

Una vez que el equipo esté encendido, se realiza la supervisién del sistema. Después del
inicio del software de control se muestran fallos del dispositivo por medio de mensajes
de error. Los mensajes de error estan compuestos por un cédigo de error y un mensaje.

A continuacion se describe una serie de posibles errores que el usuario puede solucionar,
en parte, por si mismo. Confirme el mensaje de errory lleve a cabo las acciones para la

eliminacion del fallo.

El software almacena archivos de registro. Ponga los archivos de registro a disposicion
del servicio de atencion al cliente previa consulta en caso de averia.

» Utilice los comandos Ayuda | Registros | Carpeta del registro de aplicacion Y Carpe-
ta del registro de trafico para abrir las carpetas con los archivos de registro.

» Envie los archivos de registro actuales al servicio de atencion al cliente por correo
electronico. Para ello, utilice el comando Ayuda | Servicio de contacto.

7.1  Mensajes de error del software

Cadigo de error: Mensaje de error

Causa

®  Conexidn averiada entre el programa in-
terno y externo

Codigo de error: Mensaje de error

Causa
®m  Problemas con el hardware interno

=  Trampa de agua ocupada.

1: Incomplete command from the PC
2: PC command without STX

3: PC command without *

4: PC command CRC error

5: PC command invalid command

6: PC command invalid MESS command

Solucion

Inicializar el analizador.

7: COM 2 not found
8: COM 3 not found
9: COM 4 not found

Solucion

Encender/apagar el analizador.

Inicializar el analizador nuevamente.
Compruebe si vuelve a producirse un
error de presién de gas. Si no, renovar
las trampas de aqua.
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Cédigo de error: Mensaje de error

= No hay flujo de gas en la salida del gas
de muestra debido a que la manguera se
ha doblado para la gasificacion de la
muestra

7: COM 2 not found
8: COM 3 not found
9: COM 4 not found

= Compruebe la manguera. Si es necesa-
rio, elimine el doblez.

®  Obstruccién del serpentin de condensa-
cion con bolas de catalizador

= |nterrumpa el flujo de gas de muestra
entre el tubo de combustién y el serpen-
tin de condensacion. Compruebe si vuel-
ve a producirse un error de presion de
gas. Si no es asi, enjuague el serpentin
de condensacién con agua ultrapura.

m Al cambiar el catalizador, tener en cuen-
ta que haya suficiente lana de vidrio de
silice como primera capa.

= Tubo de combustién con demasiada sal.
(Cuando se analizan muestras con un al-
to contenido de sal, esta puede acumu-
larse en el tubo de combustion).

®  Esterilla HT gastada debido al analisis de
muestras con alto contenido de salini-
dad.

m  Sustituir la esterilla HT en el tubo de
combustion o cambiar el catalizador. Se-
leccione la medida dependiendo del nu-
mero de mediciones con el relleno actual
del catalizador y la actividad de este.

®  Obstruccion del suministro de gas al
horno.

= Limpiar el suministro de gas al horno.

Cddigo de error: Mensaje de error

Causa

11: Time error turning valve

Solucion

®  |avélvula de inversién no se gira.
®  |avélvula de inversion no para de girar-
se.

®  |nicializar el analizador nuevamente.

Cédigo de error: Mensaje de error

Causa

12: Incorrect version number

Solucion

®  Laversion del software de control y el
software del ordenador interno no coin-
ciden.

®m  Fjecutar la actualizacion de software.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

13: No connection to sampler

Solucién

= Automuestreador apagado.
= (able de conexion no conectado o defec-
tuoso.

®  Encender el automuestreador e iniciali-
zar el analizador
= (Controlar el cable de conexion.

Cddigo de error: Mensaje de error

Causa

15: Flow-error / no carrier gas

Solucion

®  Conexidn de gas no disponible o defec-
tuosa.

®m  (Conecte el gas portador. Compruebe la
presién previa.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

20: No connection to optics (NDIR)

21: CRC error optics

22: Status error optics

26: Optics error; incorrect command return

Solucion

= Error de comunicacion

= |nicializar el analizador.
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Cédigo de error: Mensaje de error

= Detector NDIR defectuoso

20: No connection to optics (NDIR)

21: CRC error optics

22: Status error optics

26: Optics error; incorrect command return

m  |nformar al servicio técnico.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

24: Optics error, analog values out of range

Solucién

® | osvalores analégicos del detector se
encuentran fuera del rango de trabajo.

Comprobar la calidad del gas portador.
Inicializar el analizador y comprobar los
valores analdgicos con el test de compo-
nentes.

Causa

Solucion

®  |osvalores analégicos del detector se
encuentran fuera del rango de trabajo.

Comprobar la calidad del gas portador.
Para los métodos de materia solida y la
conexion del moédulo HT 1300: Ajuste el
caudal de gas portador mas alto que el
flujo de aspiracion.

®  |nicializar el analizador y comprobar los
valores analdgicos con el test de compo-
nentes

Cédigo de error: Mensaje de error

Causa

30: No connection to N sensor

Solucion

= El detector de nitrégeno no esta encen-
dido.

= (able de conexién no conectado o defec-
tuoso.

= (Conexion incorrecta

Encender el detector.
= (Controlar el cable de conexion.
= Controlar la conexion.

Cddigo de error: Mensaje de error

Causa

40: No connection to the syringe pump

Solucién

= No hay comunicacion entre el analizador
y la bomba de inyeccion.

= |nicializar el analizador.
®  Apagar ordenador, reiniciar e inicializar
analizador.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

80: No connection to temperature contro-
ller

Solucion

= Sin conexion con el modulo de materia
sélida

®  E|l mddulo de materia sélida no esta en-
cendido.

m  (Conexion incorrecta

Controlar el cable de conexion.
Encienda el modulo de materia sélida
opcional.

= Controlar la conexion.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

82: Thermocouple HT furnace interruption
(HT)

Solucion

= Flemento térmico defectuoso

m  |nformar al servicio técnico.

u Horno no conectado

= (Conectar el horno.

= Temperatura demasiado alta en el hor-
no

= |nformar al servicio técnico.

115



Eliminacion de errores

multi N/C 3300 (duo)

116

Cédigo de error: Mensaje de error

Causa

84: Communication error HT furnace tem-
perature controller

Solucién

®  Error de comunicacion

m  |nformar al servicio técnico.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

86: No external furnace found

Solucién

®  Sin conexion con el médulo de materia
sélida

= Controlar el cable de conexidn.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

111: Rotator error

Solucion

= Accionamiento mal colocado, por ejem-
plo, atascado.
= Accionamiento defectuoso.

= |nicializar el analizador.
= Sino se puede corregir el error, notifi-
quelo al servicio técnico.

Coédigo de error: Mensaje de error

Causa

112: Swivel drive error

Solucion

®  Accionamiento mal colocado, por ejem-
plo, atascado.
= Accionamiento defectuoso.

= |nicializar el analizador.
= Sino se puede corregir el error, notifi-
quelo al servicio técnico.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

113: Lifting drive error / Sampler: z drive
error (steps lost)

Solucién

= Accionamiento mal colocado, por ejem-
plo, atascado.
= Accionamiento defectuoso.

= |nicializar el analizador.
= Sino se puede corregir el error, notifi-
quelo al servicio técnico.

Codigo de error: Mensaje de error
Causa

114: Rack detection error

Solucion

=  Bandeja de muestras mal colocada.

= Vuelva a colocar la bandeja de muestras,
tenga cuidado con los bloqueos.
= |nicializar el analizador.

Cédigo de error: Mensaje de error

Causa

115: Wrong rack

Solucion

® | abandeja de muestras estd mal ajusta-
da en el software.

= Verifique los ajustes en la configuracion
del equipo.

®  En caso necesario, ajuste otra bandeja
de muestras.

Cddigo de error: Mensaje de error

Causa

116: Unknown sampler command

Solucion

®  Error de comunicacion

m  |nformar al servicio técnico.

Cddigo de error: Mensaje de error

Causa

201: Restart the internal program

Solucion

= Error del programa interno

= |nicializar el analizador.
®  [En caso de que se produzca mds veces,
observar cuando aparece el error.

Causa

Solucién

®  Error de comunicacion
= Bomba de inyeccion defectuosa

®  |nicializar el analizador.
®  |nformar al servicio técnico.
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Cédigo de error: Mensaje de error

Causa

409: Syringe pump: pump sluggish

Solucién

®m  Obstruccion de una tuberia flexible

m  Buscar la causa del error y eliminar.
= Limpiar o sustituir la tuberia flexible.
= |nicializar el analizador.

=  Bomba de inyeccion defectuosa

m  |nformar al servicio técnico.

Cddigo de error: Mensaje de error

Causa

410: Syringe pump: valve sluggish

Solucion

=  Bomba de inyeccion defectuosa
= Valvula rota

m  |nformar al servicio técnico.

Codigo de error: Mensaje de error

Causa

415: Syringe pump: invalid command

Solucion

= Error de comunicacion

= |nicializar el analizador.

= Bomba de inyeccion defectuosa

= |nformar al servicio técnico.

7.2 Error de estado

Los errores de estado se muestran en el panel del equipo Estado del instrumento.

Indicaciones de error

In 160 ml/min; Out < 150 ml/min

Causa

Solucion

= Tuerca de unién en el tubo de combus-
tién o esclusa no ajustada correctamen-
te (después de cambiar el catalizador).

= Suministro de gas portador en el cabezal
de horno o esclusa no ajustada correcta-
mente (después de cambiar el cataliza-
dor).

=  Anillos obturadores en el tubo de com-
bustion defectuosos (deformados grave-
mente) o no desplazados (después de
cambio de catalizador).

m  Conector FAST en recipiente de conden-
sado de TIC no estanco

®=  Conexidn en el sistema de trampas de
agua suelta (tras cambio de trampas de
agua o montaje de trampa de halége-
nos)

= Comprobar la integridad, deformacion
de las atornilladuras. Apretar si fuese
necesario.

= Comprobar suministro de gas portador,
especialmente el conector FAST en la
pared del analizador y unién por torni-
llos en el horno.

= Compruebe todas las juntas de las tram-
pas de agua. En caso necesario sustituir
el conector FAST.

m (Conexion del tubo de combustidn, ser-
pentin de condensacién o atornilladuras
no estancos

= Comprobar conexion del tubo de com-
bustién o serpentin de condensacion, es-
pecialmente la fijacion de pinza de hor-
quilla.
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®  Tubo de combustion defectuoso (des-
gaste, roturas en el borde)

®  Recipiente de condensado de TIC defec-
tuoso (roturas en las conexiones)

= Compruebe las piezas de vidrio. Cambiar
si fuese necesario.

= Trampas de agua llenas

m  Sustituir las trampas de agua.

= Manguera de la bomba de condensado
no estanca

= Comprobar la bomba de condensado.
Cambiar la manguera si fuese necesario.

Indicaciones de error

In 160 ml/min; Out < 150 ml/min;
Out > 170 ml/min

Causa

Solucién

= MFM (flujometro masico) defectuoso

= Comprobar el flujo, si es posible, con un
flujometro masico externo, para confir-
mar el error.

= |nformar al servicio técnico.

= Elrelleno de la trampa de halégenos es-
ta agotado.

= (Controlar trampa de halégenos.

Indicaciones de error

In < 160 ml/min; Out < 150 ml/min

Causa

Solucién

= Sin gas portador
Tuberia flexible no estanca

®  Abrir el suministro de gas portador en el
manorreductor.

® | ocalizar el punto no estanco y reparar-
lo.

®  Presion previa del suministro de gas
portador demasiado baja

®  Ajuste correctamente la presion previa
del gas portador.

= Elinterruptor de presion del analizador
se ha disparado, simultédneamente con
el mensaje de error 10: Gas pressure
error.

m  Vereliminacion 10: Gas pressure error

= MFC defectuoso

m  |nformar al servicio técnico.

Indicaciones de error

In < 160 ml/min;Salida:155 ... 165 ml/min

= Sin gas portador

®  Abrir el suministro de gas portador en el
manorreductor.

®  Presion previa del suministro de gas
portador demasiado baja

m  Ajuste correctamente la presion previa
del gas portador.

= MFM defectuoso

m  |nformar al servicio técnico.

Indicaciones de error

In 160 ml/min; Out > 170 ml/min

Causa

Solucion

m  Refrigeracion Peltier insuficiente

= Compruebe la refrigeracion desde arriba
en el recipiente de condensado TIC. La
formacién de condensacion en el bloque
de refrigeracion indica que la refrigera-
cién esta funcionando.

= MFC defectuoso

m  |nformar al servicio técnico.

Indicaciones de error

In; Out = 0 ml/min

Causa

Solucion

®m  Obstruccion de una tuberia flexible

®m  Retire y enjuague la linea de manguera
bloqueada. Luego vuelva a instalarlo.
= Cambiar la tuberia flexible obstruida.

= Ninguin método cargado.

= (Cargar método.

Indicaciones de error

Valores del detector NDIR resaltados en color
en el panel Estado del instrumento
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Los valores analdgicos del detector se
encuentran en el limite del rango de tra-
bajo.

Compruebe la trampa de halégenos. Si
es necesario, renovar el relleno.
Péngase en contacto con el equipo de
aplicaciéon para obtener consejos sobre
las instrucciones de aplicacion de la ma-
triz de muestras dificiles.

Aunque los valores analdgicos se muestren en amarillo, puede sequir midiendo. El indi-
cador le avisa de que el detector esta saliendo del rango de trabajo 6ptimo.

Los niveles de los valores analdgicos estan disminuyendo lentamente debido al envejeci-
miento. Si los valores descienden en unos pocos anélisis, es probable que los componen-

tes del gas de andlisis estén daflando el detector.

7.3

Errores del equipo

En esta seccion se describen varios errores de los equipos y problemas analiticos, algu-
nos de los cuales el usuario puede resolver por si mismo. Los errores del equipo descritos
suelen ser claramente visibles. Los problemas analiticos suelen llevar a resultados de
medicion inverosimiles. Si las propuestas para solucionar los problemas no tienen éxito y
si estos problemas ocurren con frecuencia, informe al servicio técnico de Analytik Jena.

Error

Trampas de agua llenas

Causa

Solucién

La vida util de la trampa de agua ha ex-
pirado.

Medicion de muestras con fuerte forma-
cion de aerosoles

Sustituir la trampa de agua.

Error

Valores de medicion dispersos

Causa

Solucion

Relleno tubo de combustion agotado.

Cambiar el catalizador.

Dosificacion defectuosa.

Comprobar dosificacion.

Canula dafiada.

Cambiar la canula.

Muestras no homogéneas

Templar las muestras frias antes del
analisis.
Filtrar las muestras antes del analisis.

Agitaciéon insuficiente

Agitar muestras con particulas. Para las
mediciones con automuestreador, ajus-
tar la velocidad de agitacion en el méto-
do.

Las muestras sensibles se ven afectadas
por el aire ambiente.

Evitar la entrada de CO, o vapores orga-
nicos procedentes del aire ambiente.
Comprobar las condiciones ambientales
y eliminar la fuente de interferencia.
Tapar los recipientes de muestras en el
automuestreador con papel de aluminio.
Gasear el espacio de cabeza de la mues-
tra en medicion manual.

Deriva de la base NDIR:

criterios de integraciéon desfavorables
El software interrumpe la medicion de-
masiado pronto.

Comprobar los ajustes del método.
Si es necesario, aumente el tiempo ma-
ximo de integracion.
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Error

Canula defectuosa

Causa

Solucion

®  (Cénulas de inyeccion afectadas por la
matriz de muestras y temperatura du-
rante la inyeccion.

= (Céanula obstruida.

= Esnormal que las canulas se emparien.

m  Sustituir la canula cuando la muestra ya
no se dosifique en forma de chorro, sino
que se pulveriza.

Error El automuestreador no extrae la muestra
sin burbujas de aire.
Causa Solucion

®  Recorrido de aspiracién de muestras no
estanco

= Compruebe las conexiones de las man-
gueras.

®  Sjesnecesario, apriete las conexiones
de manguera sueltas a la cdnulaoala
valvula de la bomba de jeringa.

®  (Cénula de aspiracién de muestras obs-
truida.

®  Desmontar la canula y limpiarla en bafio
ultrasénico.
= (Cambiar la canula.

®  Jeringa de dosificacion no estanca
®  |as faldas obturadoras PTFE del sello
estan dafiadas.

= Desmontary comprobar la jeringa de
dosificacion.
= (Cambiar jeringa de dosificacion.

Error

Dosificacion incompleta en los reactores

Causa

Solucion

= Recorrido de dosificacion no estanco

= Compruebe las conexiones de las man-
gueras. Si es necesario, apriete las cone-
xiones sueltas: bomba de inyeccion -
valvula de inversion, valvula de inversién
- canula de inyeccion, vélvula de inyec-
cion - recipiente de condensado de TIC

Error

Contaminacion por arrastre

Causa

Solucion

®  |avado insuficiente de la jeringa

®  Limpiar la jeringa de dosificacion con la
muestra antes de la siguiente inyeccion.
Para ello, edite el método en la ventana
Administrar métodos e introduzca "3"
en la pestafia Réplicas para la primera
medicion; el lavado no suele ser necesa-
rio para todas las mediciones posterio-
res. Introduzca “0" aqui.

Error

Resultados demasiado bajos (general)

Causa

Solucién

®  (atalizador gastado.

= Cambiar el catalizador.

®m  Sjstema no estanco

= Comprobar la estanqueidad.

= Dosificaciéon erronea.

= Comprobar dosificacion.

= Muestras con particulas no agitadas o
muy poco agitadas.

®  Agitar muestras con particulas.
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Error Resultados bajos en los analisis TC, TOC,
NPOC, analisis TNb (los analisis TIC estan
bien)

Causa Solucién

= (atalizador gastado.

= Cuando se utiliza el catalizador de plati-
no y las mediciones en modo diferencial
(de muestras neutras a ligeramente al-
calinas):
El catalizador puede regenerarse.
Inyectar seis veces agua ultrapura acidi-
ficada (analisis de pH <2).
Recomendacion: Mida uno o dos viales
de muestra con agua ultrapura acidifica-
da por serie de analisis.
Cambiar el catalizador.
Realice el calibrado después de cambiar
el catalizador.

Error Resultados muy bajos en los analisis TIC
(analisis TC, TOC, NPOC en orden)
Causa Solucién

= No hay &cido fosférico en la botella de
reactivo

®  |lene la botella.

= Dosificaciéon erronea de la muestra

= Comprobar dosificacion.

Error Resultados muy bajos en los analisis de
TNb
Causa Solucién

= (atalizador gastado.

= Cambiar el catalizador.

® | aconcentracion de la muestra estd por
encima del rango calibrado.

Preste atencion al rango calibrado.
Utilizar calibracién cuadratica.
Calibrar seguin las opciones en funcién
de la matriz.
= Sjesposible, utilizar concentraciones
bajas en el anélisis de sustancias desco-
nocidas. Si es posible, diluir la muestra.
= Utilizar aire sintético como gas portador.

Error Forma inusual del pico en los anélisis de TC
y TNb
Causa Solucién

®  (atalizador gastado.

®  Nota: Simultdneamente se producen re-
sultados demasiado bajos. Regenerar o
cambiar el catalizador.

®  (riterios de integraciéon desfavorables

= Comprobar criterios de integracion en el
método.

®  Sobrepasar el rango de medicion de CLD

®  Diluir muestra.

= Dosificaciéon erronea.

®  Enlaalimentacién de muestras manual:
Prestar atencién de inyectar de manera
uniforme.

Error Analisis de TNb con CLD defectuoso (los
analisis de TC estan bien)
Causa Solucién

= Conexidon de manguera entre el analiza-
dory el detector defectuosa
®  Generador de ozono defectuoso

= Compruebe la conexion de las mangue-
ras.
= nformar al servicio técnico.

121



Eliminacion de errores

multi N/C 3300 (duo)

122

Error Bomba de condensado o bomba de acido
fosférico no estanca
Causa Solucién

= (Conexiones de manguera no estancas
= Manguera de bombeo defectuosa

= Comprobar las conexiones.
m  Sustituir la manguera.

Error Las lamparas de control 5V, 24 V en la tira
de LED no se encienden.
Causa Solucion

= Erroren la alimentacién eléctrica o en el
sistema electronico

= (Controlar las conexiones eléctricas.
= (Controlar la alimentacion eléctrica del
laboratorio.

= Fusible defectuoso

®  |nformar al servicio técnico.

Error El LED de estado del analizador no se en-
ciende.
Causa Solucion

= El programa interno no se ha iniciado.

®  Apague el analizador y vuelva a encen-
derlo en el interruptor principal.

Error La luz de control de la calefaccion en la tira
de LED no se enciende.
Causa Solucion

= Equipo en espera con temperatura de
espera = temperatura ambiente

= |nicializar el equipo

= Elemento térmico defectuoso (horno).
Se enciende la luz de control "Termopar
roto" en la barra de LED.

= |nformar al servicio técnico.

= Componente electrénico defectuoso

= |nformar al servicio técnico.

= Horno de combustidon no esta conectado
correctamente.

= Comprobar la conexién del horno de
combustion.
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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 Preparacion del analizador para el transporte

PRECAUCION

Riesgo de quemaduras en el horno, el cabezal del horno y el tubo de combus-
tion

El horno de combustion sigue caliente después de apagar el equipo. Existe peligro de
quemaduras.

® Deje que el equipo se enfrie antes de retirar el horno de combustién.

PRECAUCION

iPeligro de lesion!
Existe el riesgo de lesiones por rotura de vidrio al manipular piezas de vidrio.

® Tengan especial cuidado con las piezas de vidrio.

AVISO

Peligro de daiios al equipo debido a un material de embalaje inadecuado
® Transporte el equipo y sus componentes solo en el embalaje original.

® Vacie el equipo completamente antes de transportar y ponga todos los seguros de
transporte.

® Es necesario incluir un agente secante apropiado en el embalaje para evitar dafios
por humedad.

Preparar el analizador para el transporte como se indica a continuacion:
» Apague el analizador a través del software propio del analizador.
» Desconecte el analizador en el interruptor principal. Deje que el equipo se enfrie.

» Desconecte el suministro de gas. Extraiga el enchufe del equipo de la toma de co-
rriente.

» Desconectar todos los cables y mangueras de gas de la parte trasera del analizador.

» Abrir las puertas del analizador.
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Retire el recipiente de reactivos y la bandeja colectora, asi como otros accesorios
sueltos. Limpie la(s) manguera(s) con una toalla de papel limpia.

A iPRECAUCION! Las mangueras contienen residuos de acido.

Separe las canulas de los tubos. Ponga las canulas en el paquete de cénulas.
EH AVISO! Empaquetar cuidadosamente las canulas. Las canulas se pueden doblar.

Saque las mangueras de las conexiones de la trampa de halégenos. Retire la trampa
de halégenos de las pinzas.

Desmontar y vaciar el recipiente de condensado TIC.

Empaquetar los extremos de los tubos abiertos en bolsas protectoras y asegurarlos
en el analizador, por ejemplo, con cintas adhesivas.

Abrir el panel lateral:

- Desenrosque los cuatro tornillos de fijacion. Los tornillos son imperdibles y per-
manecen sujetos a la pared.

- Retire la conexidn de tierra de seguridad. Deposite el panel en un lugar sequro.

Retire con cuidado el serpentin de condensacion del soporte, vacielo y déjelo en un
lugar seguro.

Desmonte el tubo de combustion.
Desmonte el horno de combustion.

Empaquete los extremos libres de la manguera dentro de la unidad en una bolsa pro-
tectora y fijelos al analizador con cinta adhesiva.

Cerrar la pared lateral izquierda del analizador:
- Conecte la conexion a tierra de proteccion a la pared lateral.

- Enrosque los tornillos en la parte inferior y luego en la parte superior. Apriete los
tornillos sucesivamente.

Coloque la cubierta del horno superior y fijela con cinta adhesiva.
Cierre las puertas frontales del analizador.

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

Empaquetar al analizador y los accesorios en el embalaje original.

v' El analizador esta embalado de forma segura para su transporte.

Vea también
Mantenimiento y cuidado [ 80]

8.1.2 Preparar el automuestreador AS vario para transportarlo
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AVISO

Dafios en el equipo durante el transporte sin bloqueo
El equipo puede dafiarse si se transporta sin un seguro de transporte.

® Aplique siempre el bloqueo de transporte antes de transportarlo.
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Fig. 58 Asegurar el automuestreador para el transporte
1 Proteccion para el transporte 2 Tornillo M3x12

» Poner el automuestreador de lado y colocarlo de forma seqgura.

» Gire el brazo del automuestreador en sentido horario hasta el tope.
v’ Las unidades estén en la posicion correcta.

» Introduzca el sequro para el transporte en el orificio de la chapa de fondo hasta dar
con el tope.

» Asegure el bloqueo de transporte con el tornillo y la llave Allen suministrados.
» Empaque el automuestreador en su embalaje original.

v' El automuestreador se puede transportar con seguridad.

8.1.3 Recolocacion 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. Levante y lleve el equipo Gnicamen-
te en pareja.

® Agarre el equipo firmemente con ambas manos en la parte inferior y levantelo al
mismo tiempo.

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

®  ;Existe peligro de lesion por piezas no aseguradas apropiadamente!
Antes de mover el equipo, retire todas las piezas sueltas y desconecte todas las co-
nexiones de la unidad.

= Por motivos de sequridad, son necesarias dos personas para transportar el equipo,
que se deben colocar a ambos lados del mismo.
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= Como el equipo no dispone de asas de transporte, debe sujetarlo con ambas manos
por la parte inferior. Levantar el equipo al mismo tiempo.

®  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 ubicacion.

8.2 Almacenamiento
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AVISO

Peligro de dafios 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.

® Asegurese 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, debera 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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9 Desechado

Aguas residuales Durante el funcionamiento, se acumulan aguas residuales que contienen 4cido y la
muestra. Es necesario eliminar los residuos neutralizados de acuerdo a las regulaciones
legales de eliminacién en vigor.

Trampa de halégenos La trampa de halégenos contiene cobre y latén. Péngase en contacto con el 6rgano
competente (autoridad o empresa de eliminacion de residuos). Aqui recibira informacién
sobre la reutilizacién o eliminacion.

Catalizador Los catalizadores especiales contienen Pt(Al,O;) o CeO,.
Elimine el catalizador usado de forma adecuada segun la normativa legal.

La Analytik Jena se lleva el catalizador especial para su eliminacién. Por favor, dirijase al
servicio técnico Direccion véase el interior de la portada.

Analizador Al fin de su vida util, el equipo y sus componentes electrénicos deben ser eliminados co-
mo chatarra electrénica segun las disposiciones vigentes.

PRECAUCION

Irritacion de la piel y las vias respiratorias por el polvo

El aislamiento de la estufa contiene lana de silicato alcalinotérreo (lana AES). Puede for-
marse polvo al trabajar con lana AES.

® Fvitar la formacién de polvo.

m | levar equipo de proteccion individual: Mascara respiratoria, gafas protectoras,
guantesy bata.

® Eliminar adecuadamente.
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10 Especificaciones

10.1 Datos técnicos del equipo base

Datos generales

Datos de funcionamiento

Deteccion de nitrégeno

Control de proceso

128

Denominacion/Tipo

multi N/C 3300
multi N/C 3300 duo

Numeros de articulo

11-0118-101-62 (multi N/C 3300)

11-0118-102-62 (multi N/C 3300 con ChD,
opcional)

Dimensiones del equipo basico (An x Pr x Al)

513 x 547 x 464 mm

Masa del equipo basico

21kg

Nivel de intensidad acustica

<70 dB(A)

Principio de digestion

Oxidacion termocatalitica

Temperatura de digestion

Hasta 950 °C, segun catalizador

Alimentacién de muestras

inyeccion de flujo

Volumen de muestra

50 ... 1000 pl

Transferencia de particulas

Segun DIN EN 1484

Principio de deteccién de carbono

NDIR (vinculado con el procedimiento VITA)

Rango de medicion TC, TOC, NPOC, TIC 0 ... 30000 mg/I
Rango de medicion TC, TOC en materias séli- 0 ... 500 mg

das

(con maédulo de materia sélida HT 1300)

Principio de deteccion de nitrégeno (opcio- CLD

nal) ChD

Rango de medicién TN, (CLD) 0...20000 mg/I
Rango de medicién TN, (ChD) 0...10000 mg/I
Software de control y evaluacion multiWin pro

Alcance funcional del software

grafico en tiempo real, indicacién de estado

durante el analisis, representacion gréfica de
los resultados de medicién, impresion de los
resultados

Actualizacion opcional del software de la
FDA para la integridad de los datos y el cum-
plimiento de las directrices farmacéuticas

21 CFR Part 11y Eudralex Volume 4 An-
nex 11




multi N/C 3300 (duo)

Especificaciones

Suministro de gas

Parametros eléctricos

Condiciones ambientales

Calculadora del impuesto sobre
el equipamiento minimo

Opcion 1 Oxigeno >4.5

Opcion 2 Aire sintético Sin hidrocarburos ni CO,
(de la bombona de gas a presion)

Opcion 3 aire comprimido purificado CO, <1 ppm
((jsurzlnlstrangS través del genera- Hidrocarburos (como CH,)

or de gas <0,5 ppm

Presion de en- 400 ... 600 kPa

trada

Tasa de flujo 15 I/h, segtin el modo de medicion

Flujo de gas de 160 ml/min

medicion

Flujo de purga 50 ... 160 ml/min

NPOC

Tension 115/230V

Frecuencia 50/60 Hz

Fusibles 2T6,3AH

Consumo de energia medio 400 VA

Consumo de energia maximo 500 VA

Interfaz para ordenador USB 2.0

Interfaz con los médulos/accesorios RS 232

jUtilice solo fusibles originales de Analytik Jena!

Temperatura de funcionamiento

+10 ... 35 °C (aire acondicionado recomenda-
do)

Humedad maxima

90 % en 30°C

Presion atmosférica

0,7 ...1,06 bar

Temperatura de almacenamiento

5..55°C

Humedad durante el almacenamiento

10 ... 30 % (utilizar agente secante)

Altura del inserto (maximo)

2000 m

Procesador

Disco duro

RAM

Resolucién de la pantalla

Tarjeta grafica

Min. 3,2 GHz
Min. 40 GB

Min. 4 GB

Min. 1920 x 1080 px

compatible con DirectX 12 o superior, con
controlador WDDM 2.0

Puerto USB Min. 1 USB 2.0 puertos para conectar el
equipo basico
Reproductor CD/DVD Para la instalacién del software

Sistema operativo

Windows 10/11, 32 o 64 bit
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10.2 Datos técnicos de los accesorios

Automuestreador AS 21hp, AS
10e

Automuestreador AS 21hp

Automuestreador AS 10e

Automuestreador AS vario
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Numero de articulo (denominacion)

11-0513-001-26 (AS 21hp)
11-0516-003-26 (AS 10e)

Dimensiones (An x Pr x Al), sin soporte

260x320x 390 mm

Masa

4,5 kg

Tension de funcionamiento

24V CC, 2,5 A mediante fuente de alimenta-
cién externa

Tension eléctrica de la fuente de alimenta-
cion

110... 240V +10/-5 %, 50/60 Hz

Consumo de potencia 60 VA
Posiciones de las muestras 21
Tamafio del recipiente 50 ml

Soplado de muestras NPOC

Paralelas y secuenciales

Agitador magnético (integrado)

Homogeneizacion de muestras que contie-
nen particulas

Posiciones de las muestras

10

Tamafio del recipiente

50 ml

Soplado de muestras NPOC

Solo secuencial

Numero de articulo (denominacion)

11-0514-003-26 (AS vario)

Numero de articulo (denominacion)

11-0514-004-26 (AS vario ERcon lavado de
canulas)

Dimensiones (An x Pr x Al)

350 x 400 x 470 mm

Masa

15 kg

Tension de funcionamiento

24V CC mediante fuente de alimentacidn ex-
terna

Tension eléctrica de la fuente de alimenta-
cion externa

100 ... 240V, 50/60 Hz (autodeteccion)

Consumo de potencia 50 VA

Plato de muestras con posi-  Tamafio del recipiente AS vario AS vario ER
ciones de muestras

20 100 ml si no

47 (dilut) 12 ml+ 50 ml si si

52 100 ml Si no

72 40 ml + 50 ml (opcional) si si
100 20 ml si si
146 12 ml si si
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EPA Sampler

Numero de articulo (denominacion)

11-126.693 (EPA Sampler)

Dimensiones (An x Pr x Al)

500 x 540 x 550 mm

Masa

15 kg

Tension de funcionamiento

24V CC, mediante fuente de alimentacién
externa

Tension eléctrica de la fuente de alimenta-
cion externa

100 ... 240V, 50/60 Hz (autodeteccion)

Consumo de potencia 30 VA
Posiciones de las muestras 64
Recipientes de muestras 40 ml

Detector de quimioluminiscen-

Numero de articulo (denominacion)

11-0401-002-62 (CLD-300)

cia (CLD)

Principio de deteccion

Detector de quimioluminiscencia

Pardametros

TN, - (nitrégeno total vinculado

Rango de medicion

0...20000 mg/I TN,

Limite de deteccion

0,005 mg/I TN,

Tiempo de anélisis

3..5min

Gas para la generacion de ozono

Suministro de gas como equipo basico
60 ml/min, 400 ... 600 kPa

Dimensiones (An x Pr x Al)

296 x 581 x 462 mm

Masa 12,5 kg

Tension de funcionamiento 110...240V, 50/60 Hz
Fusibles 2T40AH

Consumo medio de energia 200 VA

Puerto al analizador RS 232

Las condiciones ambientales de funcionamiento y almacenamiento de los accesorios co-
rresponden a las condiciones ambientales del equipo basico.

Los datos técnicos de los demas accesorios figuran en sus manuales de instrucciones co-
rrespondientes.

10.3 Normasy directivas

Clase y tipo de proteccion

Sequridad del equipo

Compatibilidad electromagnéti-

EN 61010-1
EN 61010-2-081
EN 61010-2-010

El equipo posee la clase de proteccion |y tipo de proteccion IP 20.

El equipo cumple con las normas de seguridad

EN 61010-2-051 (para funcionamiento con automuestreador)

ca las interferencias.
En cuanto a la emision de emisiones perturbadoras, el dispositivo corresponde al
grupo 1 / categoria A segiin EN [EC61326-1 seccién 7 y no es adecuado para su uso

en zonas residenciales.

El equipo se ha comprobado respecto a las emisiones perturbadoras y a la inmunidad a
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Influencias ambientales y del
entorno

Directivas de la UE

Directivas aplicables para China
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®  E| equipo cumple los requisitos de inmunidad a las interferencias segiin EN IEC
61326-1 seccion 6 clasificacion | (Requisitos de uso en un entorno electromagnético
industrial).

El equipo ha sido probado en ensayos de simulacién ambiental en condiciones de usoy
transporte y cumple los requisitos segun:

= |SO9022-2

= |SO9022-3

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/EUy 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 producirdn filtraciones
de estas sustancias en los préximos 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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