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1 Informacion basica

1.1 Indicaciones sobre el manual de usuario

Sélo personal cualificado estd autorizado a manejar el analizador multi EA 4000 ob-
servando, en todo momento, las instrucciones de este manual de usuario.

El manual de usuario informa sobre la estructura y el funcionamiento del analizador y
proporciona al personal de servicio familiarizado con la analitica elemental los conoci-
mientos necesarios para manejar este equipo y sus componentes de forma segura. El
manual de usuario ofrece, ademds, indicaciones para el mantenimiento y cuidado del
equipo y presenta las posibles causas y soluciones en caso de averias.

Normas Las instrucciones de manejo estan numeradas cronolégicamente y recopiladas en
unidades.

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

Los elementos del programa de control y evaluacion estan representados de la siguien-
te manera:

® | os términos especificos del programa aparecen en versalita (p. ej., mend FILE).
= | os botones se representan entre corchetes (p. ej., el boton [OK]).

® | os puntos del menu estan separados por flechas (p. ej., FILE» OPEN).

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

ADVERTENCIA

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

PRECAUCION

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

TENGA EN CUENTA

Advierte sobre posibles dafios materiales o ambientales.
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1.2  Uso previsto

Gestion de residuos

Control del medio am-
biente

Centrales eléctricas

Comprobacion de mate-
riales

Investigacion y ensefian-
za

El analizador elemental multi EA 4000 es un dispositivo para la determinacion del
contenido total de carbono y/o azufre o para la determinacion del contenido total de
cloro en muestras solidas o pastosas. Puede utilizarse también para la determinacién
de AOX con la adecuada preparacion de muestras previamente.

El sistema puede configurarse y ampliarse seguin los requerimientos analiticos respec-
tivos.

El analizador multi EA 4000 puede aplicarse en numerosos ambitos gracias a su robus-
ta estructura modular, su facilidad de uso y su ampliabilidad.

El multi EA 4000 puede utilizarse en particular para la determinacién del TIC/TOC en
residuos, pero también para la determinacién del contenido total de cloro en combus-
tibles sustitutivos.

El multi EA 4000 permite la determinacion simultanea de carbono y azufre en el anéli-
sis de sedimentos y suelos.

Un campo de aplicacién importante para el multi EA 4000 es tanto la determinacién
de azufre en carbon o residuos de cenizas, como la determinacion del carbono residual
en cenizas de plantas incineradoras. La determinacién de cloro en combustibles susti-
tutivos también es importante en este caso.

El multi EA 4000 permite una rapida determinacion de azufre y/o carbono en materia-
les de construccién, como el cemento o el yeso, en materiales cerdmicos o en muestras
de vidrio.

Debido a las muchas posibilidades de configuracidn especificas, el multi EA 4000 esta
indicado para su aplicacién en investigacién y ensefianza.

El analizador multi EA 4000 solo se puede aplicar para los procedimientos descritos en
este manual para la determinacién del contenido de carbono total y/o de azufre total o
para la determinacion del contenido total de cloro en muestras pastosas o acuosas.
iCualquier otro uso diferente a estos se considerara como un uso inadecuado y no pre-
visto! Los dafios ocasionados son tinicamente responsabilidad de la entidad explotado-
ra.

Especialmente, no se debe analizar con este equipo ningun liquido o sustancia infla-
mable que pueda formar una mezcla explosiva. No se puede analizar ningun tipo de
acido concentrado.

El dispositivo solo se puede utilizar con oxigeno 2,5 o argén 4,6 o mejor.

La seguridad de aplicacién del analizador multi EA 4000 solo esta garantizada si éste
se utiliza segun las indicaciones de este manual. Dentro del uso previsto también se
considera la observacion de los requisitos de instalacion prescritos por Analytik Jena
GmbH, que se pueden solicitar a través de la direccién de servicio técnico indicada en
la portada.
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1.3  Garantiay responsabilidad

La duracion de la garantia y la responsabilidad corresponden a las directrices legales y
normas establecidas en las condiciones generales de uso de Analytik Jena GmbH.

Cualquier accion que difiera del modo de utilizacion descrito en el manual supone, en
caso de dafios, una limitacion de la garantia y la responsabilidad. La garantia no cubre
los dafios que se produzcan por desgaste o rotura de vidrios.

Los derechos de garantia y responsabilidad por dafios personales o materiales quedan
excluidos si son ocasionados por una o varias de estas acciones:

= Uso no previsto del analizador multi EA 4000
®  Puesta en marcha, manejo y mantenimiento inadecuados del analizador

=  Modificaciones en el dispositivo sin el previo consentimiento de Analytik Jena
GmbH

= Manejo del equipo con dispositivos de seguridad defectuosos y/o en caso de dispo-
sitivos de seguridad y proteccién no montados correctamente

®  supervision deficiente de las piezas del dispositivo que estan expuestas a desgaste
m Utilizacion de piezas de repuesto, piezas de desgaste o consumibles no originales
® reparaciones inadecuadas

®  errores provocados por la inobservancia de este manual



Indicaciones de seguridad multi EA 4000

2  Indicaciones de seguridad

Para su propia seguridad, es necesario leer cuidadosamente este apartado antes de la
puesta en marcha del analizador multi EA 4000 y garantizar asi un funcionamiento
seguro y sin errores del analizador.

Siga las indicaciones de seguridad presentadas en este manual, asi como los mensajes
y avisos que se muestran en la pantalla procedentes del software de control y evalua-
cion multiWin.

2.1 Simbolos de seguridad en el analizador

El analizador y los accesorios estan provistos de advertencias y simbolos de aviso, cuyo
significado hay que respetar obligatoriamente.

iLa ausencia de los simbolos de sequridad o dafios en los mismos pueden ser causa de
un manejo equivocado y provocar dafios personales y materiales! jLos simbolos de
seguridad no se deben retirar! jLos simbolos de seguridad dafiados se deben sustituir
inmediatamente!

En el analizador y en los accesorios se pueden encontrar los siguientes simbolos de
seguridad:

Simbolos Significado

Advertencia sobre las superficies calientes

Tensidn eléctrica peligrosa

Advertencia sobre lesiones en las manos por aplastamiento
Sustancias perjudiciales para la salud

Sustancias corrosivas

Antes de abrir el equipo, desconecte el enchufe de red.

Tenga en cuenta el manual de usuario.

OGP
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Simbolos Significado

El equipo contiene sustancias reglamentadas. Analytik Jena GmbH ga-

2 5 rantiza que, con el uso previsto del equipo, no se produciran filtraciones
de estas sustancias en los proximos 25 afios y que, por tanto, dentro de
dicho periodo no representan ningun riesgo para el medio ambientey la
salud.

2.2 Estado técnico

El analizador estd construido segun las reglas de la técnica actualmente vigentes. Las
modificaciones no autorizadas, especialmente aquellas que puedan influir en la sequ-
ridad del personal y el medio ambiente, no estan permitidas.

® ;Cualquier manipulacién de los dispositivos de sequridad esta prohibida! jLas ma-
nipulaciones de los dispositivos de seguridad serdn consideradas como intenciona-
das en caso de accidente!

= |aentidad explotadora esta obligada a utilizar el analizador sélo en un estado per-
fecto y seguro. El estado técnico debe corresponder en todo momento a las disposi-
ciones y requisitos legales.

®  Es necesario comprobar el correcto estado del analizador antes de cada aplicacién
por si presentara dafios.

®  Los usuarios deben informar inmediatamente a la entidad explotadora sobre cam-
bios surgidos en el analizador que afecten la sequridad.

= | os componentes del equipo s6lo deben conectarse a las lineas de suministro pre-
vistas y concebidas para ello.

= Todos los dispositivos de seguridad y bloqueos tienen que estar accesibles y tienen
que revisarse regularmente para comprobar su funcionamiento correcto.

2.3  Requisitos del personal

El analizador multi EA 4000 solo debe ser utilizado por personal técnico cualificado y
debidamente instruido en el manejo del analizador. En las instrucciones también es
necesario transmitir el contenido de este manual y de los manuales de los demas com-
ponentes del sistema o equipos complementarios.

El analizador puede provocar dafios si es utilizado por personal no instruido de un
forma inadecuada o imprevista.

Por tanto, toda persona encargada del manejo de este analizador debe haber leido y
entendido este manual y los demas manuales de los equipos complementarios antes
de llevar a cabo los trabajos correspondientes. Esto también se aplica cuando la perso-
na encargada ya haya trabajado o haya sido instruida con un analizador similar.

Se recomienda a la entidad explotadora dejar que el personal de servicio confirme por
escrito que conoce plenamente el contenido del manual. Por dltimo, la entidad explo-
tadora o el personal técnico autorizado por ella son responsables de un funcionamien-
to sin problemas del analizador.

11
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Ademas de las indicaciones de sequridad laboral de este manual, es necesario respetar
las disposiciones generales de seguridad y prevencidn de accidentes vigentes del pais
donde se utilice. El estado actual de este cddigo debe verificarlo la entidad explotado-
ra.

El manual de usuario debe estar accesible en todo momento para el personal de man-
tenimiento y aplicacion.

Se debe tener en cuenta lo siguiente:

®  Elanalizador sélo debe ser puesto en funcionamiento, utilizado y mantenido por
personal debidamente formado e instruido.

= E| uso o el mantenimiento del analizador por menores de edad o personas que se
encuentren bajo la influencia de alcohol, drogas o medicamentos no esta permiti-
do.

®  Es necesario asegurar que sélo personal autorizado trabaje en o con el analizador.

®  El personal de servicio debe conocer los peligros que pueden producirse al utilizar
liquidos de medicion. Es necesario utilizar equipos de proteccion corporal adecua-
dos.

= Antes de pausas y después de finalizar los trabajos, se deben realizar medidas de
limpieza y proteccidn cutanea adecuadas.

® ;Estd prohibido comer, beber, fumar o trabajar con fuego abierto en el lugar de
emplazamiento del analizador!

2.4  Indicaciones de seguridad para transporte y puesta en marcha

Basicamente, el emplazamiento del analizador debe ser realizado por el servicio técni-
co de Analytik Jena GmbH o por personal formado y autorizado por la empresa. Los
trabajos de instalacion y montaje por cuenta propia estan terminantemente prohibi-
dos. Las instalaciones deficientes pueden provocar graves dafos.

Se debe tener en cuenta lo siguiente:

® ;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 el manual de usuario.

® ;Transportar el analizador Gnicamente dentro del embalaje original! Comprobar
que todas las medidas de seguridad de transporte se apliquen y que el analizador
se vacie completamente.

®  Para evitar dafios contra la salud, es necesario tener en cuenta lo siguiente a la
hora de recolocar (levantar y cargar) el analizador en el laboratorio:

= Por motivos de seguridad, son necesarias dos personas para transportar el ana-
lizador. Estas se deben colocar a ambos lados del equipo.

®  Puesto que el analizador no dispone de asas, agarrar el equipo firmemente con
las dos manos por abajo y tener en cuenta antes de levantarlo simultdneamen-
te que las piezas mas sensibles de la parte delantera estén protegidas por las
puertas cerradas.

12
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®m  Esnecesario observar y atenerse a los valores indicativos y valores limite pres-
critos por la ley para el levantamiento y el transporte de cargas sin medios au-
xiliares.

Para el transporte que vaya mas alla del cambio de posicion dentro del edificio
deben desmontarse los elementos calefactores y el cartucho del horno del equipo
base. La reinstalacion de dichas piezas y la puesta en marcha subsiguiente deben
ser realizadas por el servicio técnico de Analytik Jena GmbH o por personal cualifi-
cado autorizado por la empresa.

iPeligro de dafios a la salud debido a una descontaminacion inadecuada! Realice y
documente una descontaminacién apropiada antes de devolver el equipo a Analytik
Jena. El protocolo de descontaminacidn le serd entregado por el servicio técnico
cuando notifique la devolucion.

Analytik Jena esté obligada a rechazar la aceptaciéon de equipos contaminados. El
remitente puede ser responsable de los dafios causados por la descontaminacion
insuficiente del equipo.

2.5 Indicaciones de seguridad para el funcionamiento

2.5.1 Generalidades

La entidad explotadora del analizador estd obligada a garantizar antes de cada puesta
en marcha el correcto estado del analizador, incluyendo todas las instalaciones de
seguridad. Esto se aplica especialmente después de cada modificacién, ampliacién o
reparacion del analizador.

Se debe tener en cuenta lo siguiente:

El analizador sélo se debe poner en marcha cuando todas las instalaciones de sequ-
ridad (p.ej., tapas, bandejas colectoras para productos quimicos y puertas) estén
presentes, instaladas reglamentariamente y funcionen correctamente.

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

Las instalaciones de seguridad y proteccion no se deben retirar nunca durante el
funcionamiento ni se deben modificar o poner fuera de servicio.

Durante el funcionamiento es necesario garantizar en todo momento la accesibili-
dad al interruptor principal situado en la parte posterior de la carcasa.

Los dispositivos de ventilacién existentes en el multi EA 4000 y en los médulos de
ampliacién deben funcionar correctamente. Las rejillas y las rendijas de ventilacion
tapadas pueden dar lugar a fallos de funcionamiento o pueden dafiar el aparato.

El analizador no debe ser calentado sin tubo de combustidn.

El horno trabaja a temperaturas de hasta 1500 °C. Las piezas calientes (horno,
esclusa de gas, trampa de polvo, navecillas) no se deben tocar durante o justo des-
pués del funcionamiento del analizador.

En el modo de funcionamiento manual, las navecillas calientes deben colocarse en
la bandeja del avance manual o sobre cualquier otra superficie resistente al calor.

No interrumpa la alimentacion eléctrica durante el proceso automatico de enfria-
miento. En caso de fallo prolongado de la corriente eléctrica durante el funciona-
miento, desconecte el enchufe y abra la pared lateral derecha del equipo base para
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evitar dafios por sobrecalentamiento. Al retirar la pared lateral existe peligro de le-
sionarse con piezas con cantos vivos. iNo toque los elementos calefactores o el
horno caliente!

Los materiales inflamables deben mantenerse alejados del analizador.

iPeligro de aplastamiento en el automuestreador! El brazo del automuestreador, la
pinzay el carrusel de navecillas se mueven durante el encendido, la inicializacién,
el ajuste y en el modo de medicion. Mantenga una distancia suficiente para evitar
el aplastamiento de las manos.

2.5.2 Indicaciones de seguridad para proteccion contra explosiones/incendios

El analizador no debe utilizarse en un ambiente potencialmente explosivo. jEsta
prohibido fumar o trabajar con fuego abierto en la sala de funcionamiento del analiza-
dor!

El personal de servicio debe conocer la ubicacion de los dispositivos de extincién en la
sala donde se utiliza el analizador.

2.5.3 Indicaciones de seguridad eléctricas

Los trabajos en los componentes eléctricos del analizador sélo deben ser realizados
por especialistas seglin las normas electrotécnicas vigentes. En el interior del analiza-
dor se producen tensiones eléctricas peligrosas y corrientes elevadas.

Se debe tener en cuenta lo siguiente:

Los médulos complementarios y los componentes del sistema siempre deben co-
nectarse al y/o desconectarse del analizador en estado apagado.

Antes de abrir el analizador es necesario desconectarlo via interruptor principal y
desenchufar el enchufe de alimentacién de red.

Todos los trabajos en el interior del analizador deben ser realizados solo por el
servicio técnico de Analytik Jena GmbH o por técnicos especialmente autorizados.
Se exceptua aqui el desmontaje de los elementos calefactores y el cartucho del
horno para el transporte. Sin embargo, la reinstalaciéon y la puesta en marcha sub-
siguiente deben ser realizadas por el servicio técnico y personal técnico autorizado.

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

En caso de averias en los componentes eléctricos, desconectar el analizador y los
demds médulos de inmediato via interruptor principal y extraer los enchufes de
alimentacion de red de las tomas de corriente.

2.5.4 Indicaciones de seguridad para instalaciones y recipientes de gas comprimido

Los gases portadores (argon y/u oxigeno) se toman de recipientes de gas comprimido
o de las instalaciones de gas comprimido locales. Es necesario tener en cuenta la pure-
za del gas (— ver seccion "Datos técnicos" pag. 154).
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Los trabajos en los recipientes o instalaciones de gas comprimido sélo deben ser lleva-
dos a cabo por personas con conocimientos especiales y expertas en el manejo de ins-
talaciones de gas comprimido.

Se debe tener en cuenta lo siguiente:

= Para el manejo de recipientes o instalaciones de gas comprimido tienen que respe-
tarse en su totalidad la normativa local y las directivas vigentes sobre seguridad.

®  Los recipientes de gas comprimido solo deben ser utilizados y almacenados en
posicion vertical y deben ser asegurados a una estructura fija o a un soporte ade-
cuado para contenedores de gas comprimido. Mueva los recipientes de gas com-
primido solo después de haberlos asegurado a un carro adecuado.

®  Las mangueras de presidn 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.

®  Eloxigeno es un agente oxidante fuerte que acelera considerablemente la combus-
tion. Maneje los recipientes de oxigeno con precaucion, pues en caso de que sus-
tancias inflamables entren en contacto con oxigeno bajo alta presién pueden pro-
ducirse explosiones graves.

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

®  Cualquier zona no hermética de la cual escapen gases (excepto oxigeno/aire) pue-
de producir una atmésfera pobre en oxigeno, la cual puede provocar asfixia. El area
en la que se almacenen recipientes de gas comprimido y el area alrededor del equi-
po deben ser ventiladas suficientemente para evitar que se forme una atmésfera
pobre en oxigeno.

= Antes de los trabajos de inspecciéon, mantenimiento y reparacion es necesario ce-
rrar las vélvulas y ventilar el analizador.

®  ;Después de la reparacidn y el mantenimiento de los componentes del recipiente
y/o instalacién de gas comprimido es necesario comprobar el estado de funciona-
miento del analizador antes de volver a ponerlo en marchal

® ;Se prohibe realizar trabajos de instalacion y montaje por cuenta propia!

2.5.5 Manejo de materiales de trabajo y auxiliares

La entidad explotadora se responsabiliza de la seleccién de las sustancias utilizadas en
el proceso, al igual que de un manejo seguro de estas. Esto atarie, en especial, a sus-
tancias radioactivas, infecciosas, venenosas, corrosivas, inflamables, explosivas o peli-
grosas de cualquier manera.

Al manejar sustancias peligrosas, hay que respetar las instrucciones de seguridad y las
normativas locales vigentes.

Las indicaciones generales siguientes no sustituyen a las normas locales especificas o a
las normas establecidas en las hojas de datos de seguridad del fabricante de los mate-
riales auxiliares y de trabajo.

Se debe tener en cuenta lo siguiente:
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2.5.6
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Para todos los materiales auxiliares y de trabajo utilizados en relacién con el fun-
cionamiento y mantenimiento del analizador es necesario observar y respetar las
disposiciones y las indicaciones de la hoja de datos de seguridad del fabricante co-
rrespondientes en cuanto al almacenamiento, manejo, aplicacion y eliminacion.

Se debe tener especial precaucion al manejar acidos concentrados, como &cido
sulfirico y acido acético, utilizados en el andlisis, y el desecante perclorato de mag-
nesio. Ademas, en el anélisis de cloro pueden formarse vapores de acidos acéticos
que irritan seriamente las vias respiratorias.

Para elaborar la solucién de electrolito se utilizan sustancias organicas perjudiciales
para la salud, como metanol o timol.

No guardar en ningln caso material auxiliar o de trabajo en recipientes o vasos
destinados a alimentos. Se debe utilizar siempre el recipiente adecuado para el ma-
terial en concreto. El recipiente debe ser identificado correctamente. Observar las
indicaciones de las etiquetas.

Evitar la formacién de polvo al trabajar con lana de cuarzo. Al aspirar polvo pueden
producirse irritaciones de las vias respiratorias.

Al tratar reactivos es necesario llevar por regla general unas gafas y guantes de
proteccidn. Observar siempre las indicaciones de las etiquetas.

Las muestras bioldgicas tienen que manejarse de acuerdo con las disposiciones
locales vigentes sobre manipulacion de materiales infecciosos.

Especial atencién al tratar con piezas de vidrio de silice y de vidrio. Existe peligro de
rotura y, por tanto, peligro de lesiones.

Los materiales auxiliares y de trabajo y sus recipientes no se deben eliminar como
residuos domésticos ni dejar que lleguen a la canalizacién o a la tierra. Es necesario
observar las disposiciones correspondientes para la eliminacion de estos materia-
les.

Los lugares de trabajo deben estar siempre bien ventilados.

Indicaciones de seguridad sobre mantenimiento y reparacion

El mantenimiento del analizador se debe realizar basicamente por el servicio técnico
de Analytik Jena GmbH o por personal cualificado autorizado por la empresa.

Los trabajos de mantenimiento inadecuados pueden desajustar o dafiar el analizador.
Por ello, el usuario solo debe llevar a cabo las tareas indicadas en la seccién
«Mantenimiento y cuidado» péag. 110.

Todos los trabajos de almacenamiento y reparacion del analizador deben realizarse
con el analizador apagado (siempre y cuando no se indique lo contrario).

Antes de los trabajos de mantenimiento y reparacidn, es necesario interrumpir el
suministro de gas y energia y ventilar el analizador.

Solo se deben utilizar accesorios y piezas de repuesto originales de Analytik Jena
GmbH. Es necesario observar las indicaciones establecidas en la secciéon "Manteni-
miento y conservacion".

Todos los dispositivos de proteccién deben instalarse inmediatamente después de
los trabajos de mantenimiento y reparacién y comprobar su funcionalidad.
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® | alimpieza exterior del analizador debe realizarse con el analizador apagado y con
un pafio ligeramente himero que no gotee.

® | os trabajos de mantenimiento y cambio de los componentes del sistema (desmon-
taje del tubo de combustion, mantenimiento de la trampa de polvo) se deben reali-
zar una vez que se haya dejado enfriar el analizador.

2.6 Comportamiento en caso de emergencia

En caso de situaciones de peligro o accidentes es necesario apagar el analizador me-
diante el interruptor principal (multi EA y médulos en la parte trasera de la carcasa) y
desconectar los enchufes de las tomas de corriente.

Puesto que en caso de peligro, una rapida reacciéon puede salvar vidas, es necesario
tener en cuenta:

®  El personal de servicio debe saber en qué lugar se encuentran los dispositivos de
seguridad, detectores de averia y peligro y los elementos de salvamento de prime-
ros auxilios y estar familiarizados con su manejo.

= |aentidad explotadora es responsable de la instruccion correspondiente del perso-
nal de servicio.

= Todos los elementos de primeros auxilios (botiquin de emergencia, liquidos para
enjuagar los ojos, trajes, etc.), asi como los medios para la extincién de fuegos (ex-
tintores) deben estar cerca y en todo momento facilmente accesibles. Todos los
elementos deben estar en perfecto estado y, por tanto, deben comprobarse regu-
larmente.
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Funcionamiento y montaje

Resumen general

El analizador multi EA 4000 tiene una estructura modular. El equipo base (unidad de
combustion con médulo del horno HTS1500) se combina con uno o varios médulos de
deteccion, segun la tarea a realizar:

= Equipo base

= Modulo de carbono y/o azufre (médulo C/S)

= Modulo de cloro (mddulo Cl)

®  Modulo de materia sélida TIC (automatico o manual)

El cambio de determinacion de C/S a determinacion de Cl es posible sin necesidad de
modificar las conexiones eléctricas. Al respecto, el tubo de ceramica se sustituye por un
tubo de combustion de vidrio de silice.

El traslado de la muestra al horno de combustion se realiza de manera:
®  gutomatica con el automuestreador FPG 48
®  manual mediante un avance manual

El sistema del equipo puede combinarse con una balanza con interfaz al ordenador de
control que transfiere de manera automaética la cantidad de muestra para el calculo de
los resultados del anélisis.

El sistema electrénico de control se encuentra en un médulo de deteccion segun la
configuracién basica:

®  en el mddulo C/S, si estd conectado un maédulo C/S
®m  en el modulo Cl, si el analizador no esta combinado con un médulo C/S

El control del analizador y la evaluacién de los datos de medicion se realizan mediante
el software de control y evaluacién multiWin, que se instala en un ordenador externo.

Equipo base

El equipo base del multi EA 4000 consta de los siguientes componentes principales:

®  Sistema de combustién
= Sistema de mangueras
= Componentes para la limpieza y secado del gas de medicién

= Elementos de indicacién y de manejo, conexiones
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3.2.1 Sistema de combustion

El horno de combustién es un horno horizontal calentado por resistencia para tempe-
raturas de digestion de hasta 1500 °C. Como reactor se utiliza un tubo de combustion.
La alimentacion del gas portador y de combustion se efectta a través de una esclusa
de gas abierta hacia el interior del tubo de combustién. Como el flujo del gas portador
y de medicion es superior al flujo de aspiracion del gas de medicién, mediante la so-
brepresidn que se produce en la entrada del tubo de combustion se evita que el gas de
medicién pueda escapar o que el aire del ambiente pueda penetrar al tubo de combus-
tion.

Esclusa de gas abierta Horno horizontal (pared lateral derecha abierta)

Fig. 1 Esclusa de gas y horno horizontal del equipo base multi EA 4000

El tubo de combustién para la determinacion de C/S estd compuesto de una ceramica
especial de altas temperaturas (HTC-High Temperatur Ceramic). Dicha ceramica es
especialmente robusta, resistente a la corrosion y al desgaste. Gracias a la tecnologia
HTC es posible digerir muestras sin catalizadores a temperaturas hasta 1500 °C. Para
matrices especialmente pesadas se puede aumentar la temperatura de combustién a
1800 °C con aditivos especiales (uso del efecto exotérmico).

Para la determinacion de Cl se utiliza un tubo de combustién de cuarzo. Dicho tubo es
especialmente inerte quimicamente frente al HCl y evita resultados irrelevantes y efec-
tos memoria en el analisis. La temperatura maxima del horno al utilizar el tubo de
cuarzo es de 1000 °C.

El sistema de combustién estd equipado con un controlador de temperatura que su-
pervisa el calentamiento del horno, mantiene la temperatura en el valor nominal y
evita el sobrecalentamiento.

3.2.2 Sistema de mangueras

Sistema de mangueras

La conexion entre los componentes individuales del equipo base entre siy con los moé-
dulos de analisis se realiza a través de un sistema de mangueras. La informacion sobre
el montaje del sistema de mangueras en las configuraciones de médulos correspon-
dientes puede encontrarse en los planos del sistema de mangueras en la seccién
"Emplazamiento del analizador con diferentes médulos de deteccion” pag. 51.
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Regulacion de los flujos La regulacion de los flujos de gas para el gas portador y el gas de combustion se lleva a
de gas cabo mediante reguladores de flujo ajustables manualmente en la parte frontal del
equipo base.

Una bomba de aspiracion integrada se encarga de que el flujo del gas de medicion a
través del detector sea estable. El flujo de aspiracién necesario se ajusta mediante la
valvula en el regulador de flujo "pump".

La bombay los flujos de gas se conectan automaticamente cuando se ha iniciado el
programa multiWin y la temperatura real del horno de combustién difiere en menos
de 50 K de la temperatura nominal. Si la diferencia de la temperatura real es inferior a
50 K con respecto a la temperatura nominal, se produce la desconexién automatica de
la bomba y de los flujos de gas.

Fig. 2 Regulador de flujo en el equipo base multi EA 4000

1 Regulador de flujo de argén/oxigeno "Ar/0," 3 Regulador de flujo del flujo de aspiracion
2 Regulador de flujo de oxigeno "O," "pump"

3.2.3 Componentes para la limpieza y secado del gas de medicién
Trampa de polvo para La trampa de polvo esta colocada directamente en el tubo de combustion de ceramica.
determinaciones de C/S En ella sedimentan los polvos de la combustidn. Las particulas de mayor tamafio en la

corriente de gas chocan contra una placa colocada verticalmente con respecto al flujo
de gas y caen hacia abajo.
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Filtro de polvo

Tubo de secado y trampa
de halogenuro para de-
terminaciones de C/S

Fig. 3 Trampa de polvo en el horno de combustion

La trampa de polvo esta colocada en la parte izquierda del equipo, detras de la protec-
cion contra el contacto, y es facil acceder a ella.

Inmediatamente después de la trampa de polvo hay un filtro de polvo integrado en el
conducto de gas. Dicho filtro retiene particulas de polvo que la trampa de polvo no ha
podido eliminar del gas de medicion.

Fig. 4 Filtro de polvo

Para el secado del gas de medicion en determinaciones de C/S se ha integrado en el
conducto de gas el tubo de secado, relleno con perclorato de magnesio como agente
secante.

Para una mayor distancia de los componentes que més interfieren del gas de medicion
y para proteger los detectores y el regulador de flujo, el equipo base esta equipado con
una trampa de halogenuro (tubo en U). El tubo en U esta relleno con lana de cobre
especial y lana de latén. El relleno de la trampa de halogenuro debe renovarse como
maximo cuando las mitades de la lana de cobre o de latén hayan cambiado de color.
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1 Tubo de secado con perclorato de
magnesio

2 Trampa de halogenuro

Fig. 5 Tubo de secado y trampa de halogenuro

3.2.4 Elementos de indicacion y de manejo, conexiones

El LED verde situado en la puerta izquierda del analizador se enciende tras conectar el
analizador.

Fig. 6 Luz de estado en el equipo base multi EA 4000

Detras de las puertas frontales se encuentran el interruptor de encendido/apagado y el
regulador de flujo para la requlacién manual del flujo de gas.
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Conexiones en la parte
derecha

Fig. 7 Elementos de manejo detras de las puertas frontales del multi EA 4000

1 Interruptor de encendido/apagado 3 Regulador del flujo de oxigeno "O,"
2 Regulador del flujo de oxigeno o argon "Ar/0;" 4  Regulador del flujo de aspiracion "pump"

En la parte derecha del multi EA 4000 se encuentran la abertura del horno de combus-
tion con esclusa de gas y las mangueras de gas para oxigeno y argdn. A través del ca-
nal (4 en Fig. 8) pueden introducirse las mangueras para el gas de medicion y de by-
pass hacia el médulo Cl.

Fig. 8 Conexiones en el lado derecho del multi EA 4000

1 Abertura del horno de combustion con 3 Conexion "Ar" para conectar al
esclusa de gas y panel de proteccion térmica tubo de combustién/esclusa de gas

2 Conexion "O," para conectar al tubo de combus- 4  Canal para manguera de gas de medicion y bypass
tién/esclusa de gas/reactor TIC para mediciones de Cl
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Conexiones en la
parte izquierda

En la parte izquierda, detras de la proteccién contra el contacto, se encuentra la aber-
tura para la trampa de polvo con la conexion para el gas de medicion.

Parte izquierda con proteccidn contra contacto Trampa de polvo con conexién para gas de medicion

Conexiones en la parte
trasera

24

Fig. 9 Conexiones en el lado izquierdo del multi EA 4000

En la parte trasera del multi EA 4000 se encuentran el interruptor principal, las entra-
das de gas para la alimentacion de oxigeno y argdn, los conectores para la conexién
con el médulo C/S o Cl, asi como el cable de red.

Mediante el interruptor principal es posible desconectar por completo el multi
EA 4000 de la red eléctrica, lo cual es importante al realizar trabajos de mantenimien-
to o reparaciones.

Si el interruptor principal esta encendido, el analizador se encuentra en modo standby.
Para el funcionamiento diario, el multi EA 4000 se enciende y apaga mediante el inte-
rruptor de encendido/apagado que se encuentra en la parte frontal (1 en Fig. 7). Asi,
por ejemplo, después de apagado el analizador es ventilado. El multi EA 4000 debe
desconectarse de la red eléctrica mediante el interruptor principal solo en caso de pau-
sas largas de varios dias en las mediciones.

Tenga en cuenta Para el funcionamiento deben estar conectados ambos interruptores.

1 Interruptor principal
® ® 2 Cabledered

® . |
(@ (@)1 —
o e dulo C/S

5 Conexiéon "pump in" hacia el médulo

® ® e e C/S o el médulo CI
2 o ]
6 Conexi6n "waste out" -
e 3 salida del gas de medicién
7 icH com1 Servic .r .
i el 7 Conexion de gas "Ar" para Argén en
® BN mediciones de Cl y pirdlisis
—_— 4 g Conexion de gas "0," para oxigeno
analyte pump
out \_N 5
° * . . .
" “ Las conexiones "service 1,2,3" estan
o \(f)VUETSIE— — 6 destinadas al servicio técnico.
= La conexion "optional fan power" no
™ Ar 7 esta ocupada.
IN pmax. 4 bar
analytikjena
CE 02
o ‘ IN pmax. 4 bar 8
-_— G

Fig. 10  Conexiones en la parte trasera del multi EA 4000
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3.3  Mddulo C/S

Variantes del
modulo C/S

Detectores

Procesamiento de los
valores de medicion con
el procedimiento VITA

Control del flujo de gas

Conexiones

El modulo de deteccion C/S esta disponible en tres variantes:

® el mddulo C/S con detectores de CO; y SO; para la determinacion simultanea de
carbono y azufre

= e| médulo C con detector de CO; para la determinacién de carbono
= el mddulo S con detector de SO; para la determinacion de azufre
En el mddulo C/S se encuentra siempre la electrénica de control.

Los detectores NDIR (detector de absorcién de infrarrojos no dispersos) se encuentran
detras de la pared lateral derecha del analizador.

Los gases con moléculas de atomos diferentes poseen en el rango de infrarrojos ban-
das de absorcién especificas. Si se envia un haz de luz a través de una disposicion de
cubetas que contiene gases activos por infrarrojos, estos gases absorberén en las lon-
gitudes de onda caracteristicas una parte de la radiacion completa. Dicha parte es pro-
porcional a su concentracion en la mezcla de gas.

En el mddulo C/S se utilizan detectores selectivos para CO; y SO,.

Las moléculas de CO,/S0; se registran técnicamente tanto tiempo como permanezcan
en la cubeta del detector NDIR. Debido a fluctuaciones en el flujo del gas de medicion
que surgen durante la medicion de CO,/S0,, las moléculas de CO,/S0; son registradas
espectrométricamente por un tiempo mas largo (flujo de gas menor) o por un tiempo
mas corto (flujo de gas mayor).

Con el procedimiento VITA (integracion dependiente del tiempo de permanencia para
los andlisis de TOC), el flujo de gas de medicion se registra paralelamente a la sefial
NDIR. Las oscilaciones de corrientes que surjan se compensan por normalizacién con-
trolada por ordenador de la sefial NDIR hacia una corriente de gas constante y después
se efectla la integracion.

Para el registro del flujo del gas de medicion se dispone de un regulador de flujo situa-
do inmediatamente al lado del detector NDIR, segtn la mecénica de fluidos.

Un regulador de flujo controla el flujo de aspiracién necesario; los valores se registran
en el software. Se muestran las desviaciones con respecto al valor nominal permitido y
el flujo de aspiracion puede corregirse mediante la valvula del regulador de flujo
"pump" del equipo base multi EA 4000 (3 en Fig. 7). Durante una medicion los valores
se utilizan para la correccion integral a través del método VITA.

El LED verde situado en la parte frontal del médulo C/S se enciende tras el encendido
del médulo. En la parte trasera se encuentran el interruptor principal con entrada de
red y portafusibles, las conexiones para conectar con el equipo base y los demas médu-
los adicionales, asi como las entradas y salidas para los flujos de gas de medicion.
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Fig. 11  Indicadores y conexiones en el médulo C/S

1 Conexion USB"PC" para conectar al ordenador Cl-Coul - Conexidén con el mddulo Cl

6
2 Conexion "valve" - Para conectar con 7 Salida de gas "pump" - Conexion al EA 4000
sensor de llama o médulo de materia sélida TIC 8  Conexién de gas "CI" - Conexién al médulo Cl

9

automatico (opcional) Entrada de gas "analyte" — Entrada del gas de

3 Conexion "COM" - Para conectar con médulo de medicion
combustién HTS1500 del multi EA 4000 o mOdUIO10 Conexion del enchufe de alimentacion de red

de materia sélida TIC automatico (opcional) .
11 Soporte de fusible

Conexion "scale" — Conexion de la balanza o
12 Interruptor principal

5 Conexion "sampler" - Para conectar el automues-
treador FPG 48

3.4 Modulo Cl

El moédulo Cl consta de los siguientes componentes principales:

®  Culombimetro de largo alcance para amperometria
®  Bloque de agitado/refrigeracion para las células de medicion
®  (Células de medicion con electrodos

®  Recipiente de acido sulfurico, en su caso, con salida separada y recipiente de segu-
ridad

= Valvula de separacion

®  Recipiente tampdn, como compensacion de presion para compensar los impulsos
de conmutacion de la valvula de separacion.

= Tubo de adsorcién
= Trampa de halogenuro

Ademas, para el multi EA 4000 Cl la electrénica de control se encuentra en el médulo
Cl.
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3.4.1

Estructura de la célula de
medicion

Fig. 12

Médulo Cl

B W N

Subgrupo de coulémetro y célula de medicién

La célula de medicion esta disponible en 2 modelos:

Célula de medicion
Volumen de electrolito

Rango de medicion - Cl ab-
soluto (sin separacion del
gas de medicidn)

Rango de medicién

(con separacion del gas de
medicidn)

Método de agitacion

Método de indicacion

Método de generacién
Corriente del generador

Regulacion de la temperatu-
raa
temperatura de trabajo

"sensitive" 40 ml
aprox. 20 ml

1-100pg

1 -2 mg abs. Cloro total

Agitacion magnética

Biamperometria de corriente
alterna

Disolucién anddica de plata
dindmica hasta 1 mA

18-20°C

Tubo de adsorcion

Trampa de halogenuro

Célula de medicion con electrodos
Bloque de agitacion/refrigeracion

"high concentration" 150 ml
aprox. 120 ml
10 - 1000 pg

10 pg - 20 mg abs.
Cloro total

Agitacion magnética

Biamperometria de corriente
alterna

Disolucién anddica de plata
dindmica hasta 10 mA

18-20°C

La célula de medicion esta compuesta por el compartimento de electrodos, el cual
recoge la soluciéon de electrolito, y el bloque de agitacién colocado en el médulo. En el
fondo del compartimento de electrodos se encuentra el &nodo generador, en forma de
una ldmina de plata estable. El agitador magnético funciona por encima del dnodo.

La célula se cierra herméticamente con una tapa mediante tornillos moleteados. Las
dos boquillas de paso de la tapa (orificios) sirven para el soporte del electrodo combi-
nado y una oliva de aspiracion. La abertura marcada esta destinada al electrodo com-
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binado amperométrico. La abertura no marcada se utiliza para la inyeccion directa en
la célula de medicion o para la conexién de la oliva de aspiracion.

Con la activacion del modo de cloro se pone en movimiento la varilla agitadora magné-
tica en el recipiente de la célula de medicién. La temperatura predefinida de la célula
es de 20 °Cy puede ser modificada como parametro de método en el programa Multi-
Win.

1 2 3 4 5 6 7
Fig. 13  Estructura de la célula de medicion
1 Tornillos moleteados 5 Compartimento de electrodo con &nodo de plata
2 Tapa 6 Varilla agitadora magnética
3 Abertura para electrodo (identificada) 7 Conexion eléctrica de la célula de medicion
4 Abertura para oliva, para conectar a
manguera de aspiracion o inyeccion directa
Electrodo combinado El electrodo combinado combina electrodos indicadores (Ag), catodo generador (Pt) y

alimentacién de gas. El &nodo generador se encuentra en ambos cuerpos base de la
célula de medicién como discos de plata (ver arriba)
1 2
Clavija de conexidn
Conexion de la manguera de gas
de medicion
3 Alimentacion de gas en la célula
de medicion
4 Electrodos indicadores (Ag)
5 (atodo generador (Pt)

Fig. 14  Electrodo combinado para célula de medicién
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3.4.2 Tubo de combustién y secado del gas de medicién

En la determinacion de Cl se utiliza un tubo de cuarzo como tubo de combustion. La
alimentacion de oxigeno para la combustién se efectia mediante un bypass en el tubo
de cuarzo. El gas de medicion es aspirado por las boquillas laterales del tubo de cuarzo
y conducido al médulo Cl pasando por el secado. La manguera de gas provista de argdn
evita que el gas de medicion escape de la entrada del tubo de combustion. El extremo
del tubo de combustién esta taponado con lana de cuarzo para evitar que entren pol-
vos al sistema de mangueras del multi EA 4000.

1 2 3 4 5
Fig. 15 Tubo de combustion de cuarzo con esclusa de gas
1 Tapdn de lana de cuarzo 4 Salida del gas de medicion con junta esmerilada
2 Bypass para la alimentacion de oxigeno 5 Alimentacion de argon en la esclusa de gas

3 Boquilla de conexién para oxigeno

El 4cido clorhidrico (HCI) posee una alta afinidad con el agua y se disuelve por ello en
agua condensada. Dicho comportamiento produce resultados de baja calidad o efectos
memoria en el andlisis. Para evitar la condensacion, el gas de medicion debe ser seca-
do inmediatamente después de que sale del tubo de combustién. Como agente secante
se utiliza acido sulfarico concentrado. Se utilizan dos recipientes especiales de acido
sulfurico, en funcién del método, con o sin separacién del gas de medicion.

Si se utiliza un recipiente de acido sulfarico con salida separada, se incorpora un reci-
piente de seguridad adicional en el conducto de gas. Dicho recipiente recoge el 4cido
sulfirico que circunstancialmente es absorbido del recipiente de acido sulfurico.

1 2 3 4

1 Recipiente de 4cido sulfurico sin
salida separada

2 Oliva de vidrio

3 Recipiente de acido sulftrico con
salida separada

4 Recipiente de seguridad

Fig. 16  Recipientes de acido sulftirico para el secado del gas de medicién
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3.4.3 Depuracion del gas de medicion

Trampa de halogenuro

Tubo de adsorcion

3.4.4 Conexiones

30

En el funcionamiento con separacidn, la totalidad del gas de medicion proveniente del
tubo de combustidn se divide en una proporcidn predeterminada. Para el analisis en la
célula de medicion llega solo una porcion del gas de medicion, de tal manera que tam-
bién es posible determinar altas concentraciones de cloro. La porcion del gas de medi-
cion desechada es conducida a través de la trampa de halogenuro en el médulo Cl para
eliminar el HCl de la corriente de gas y proteger la vélvula de separacién y la bomba de
aspiracion de la corrosion.

El gas aspirado de la célula de medicién es conducido a través del tubo de adsorcién.
De esta manera son eliminados los vapores de acidos acéticos que salen de los electro-
litos. Como agente de adsorcion se utiliza carbén activo.

1 Tubo de adsorcion
2 Trampa de halogenuro

Fig. 17  trampa de halogenuro y tubo de adsorcién en el médulo Cl

El LED verde situado en la parte frontal del médulo Cl se enciende tras el encendido
del médulo.

Dependiendo de si el multi EA 4000 esta equipado o no con el médulo C/S, en la parte
posterior se encuentran las conexiones para conectar con el médulo C/S o el equipo
base y el automuestreador.

Las mangueras para la alimentacién de gas de medicion y el bypass son conducidas al
madulo de cloro a través del canal en el equipo base por la abertura en la pared dere-
cha del dispositivo.
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5
Fig. 18 Conexiones del médulo Cl en combinacién con un médulo C/S
1 Interruptor principal 4 Conexion "Cl-Coul" - Conexion con el médulo C/S
2 Soporte de fusible 5 Conexién de gas "Cl" - Conexién al médulo C/S

3 Conexidon del enchufe de alimentacion de red

Si no se ha instalado un médulo C/S, el médulo Cl dispone de otras interfaces en la
parte trasera para la comunicacién con el multi EA 'y el automuestreador. La ocupacién
de las interfaces se describe en la seccion "Emplazar el multi EA 4000 CI" pag. 53.

Las conexiones eléctricas para la célula de medicion y el electrodo combinado se en-
cuentran en la pared interna posterior del equipo.

1 2 1 Conexion para el electrodo combinado
2 Conexion de la célula de medicién con

| S ot depies

sens /

high conc

high sens

Fig. 19  Conexiones para la célula de medicion culombimétrica en el médulo Cl
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3.5 Modulo de materia sélida TIC automatico

El moédulo de materia sélida TIC automatico complementa el multi EA 4000 para la
determinacion del TIC (TC, TOC) en sustancias sélidas. El dioxido de carbono generado
mediante la acidificacion y el purgado es traspasado al detector NDIR del multi EA
4000. Los siguientes modos de analisis son posibles:

= Determinacion del TIC
= Determinacion del TOC segun el procedimiento diferencial
= Determinacion del TOC segun el procedimiento directo

El médulo de materia sé6lida TIC automatico solo esta disefiado para ser usado en mo-
do automatico en combinacién con el multi EA 4000 C o el multi EA 4000 C/Sy el
automuestreador FPG 48.

El modulo de materia solida TIC automatico estd formado por los siguientes compo-
nentes:

m  Reactor TIC
= Bomba de acido fosférico
= Componentes para la limpieza y secado del gas de medicion

m  Conexiones

Fig. 20 Modulo de materia sélida TIC automatico

1 Interruptor principal Bomba para el acido fosférico o acido clorhidrico
Bomba de condensado
Conexion del reactor TIC al multi EA 4000

Trampa de halogenuro

Tubo de secado

Recipiente de condensado
Reactor TIC

Recipiente para el 4cido fosférico

v &~ wN
O 00 N O
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3.5.1 Datos técnicos

3.5.2 Montaje

Reactor TIC

Datos generales

Denominacién/Tipo Médulo de materia sélida TIC automatico

Medidas 300 x 470 x 550 mm
Automuestreador: 520 x 500 x 700 mm

Peso aprox. 5 kg

Datos de funcionamiento

Procedimiento de medicion TIC

Deteccién NDIR (vinculado con el procedimiento VITA)

Cantidad de muestra hasta 3000 mg (TC) o 50 mg (TIC)

Parametros eléctricos

Conexion 100 - 240 VAC (+10 %), 50 - 60 Hz

Fusibles T 2 AH (jutilice solo fusibles originales de Analytik
Jena GmbH!)

Consumo de energia maximo 20 VA

Interfaz para el médulo C/S RS 232

El tubo de cuarzo se monta mediante un acoplamiento al tubo de combustién de ce-
rdmica. Un anillo grafilado con rosca sujeta el reactor TICy hermetiza la junta median-
te presion sobre los anillos obturadores colocados en el interior. En el reactor se en-
cuentran las conexiones para la alimentacidn de acido, la salida del gas de medicion y
la entrada de oxigeno. Mediante el suministro del oxigeno en la entrada del reactor se
coloca una manguera de gas, la cual evita que escape gas de medicion a través de la
entrada abierta. Las navecillas de ceramica cargadas con muestras son conducidas al
reactor mediante el automuestreador FPG 48 especialmente reequipado.

1 2 3 4

Fig.21  Reactor TIC

1 Soporte en el multi EA 4000 3 Salida del gas de medicion
2 Suministro de acido a través de canulas de cerami-4  Entrada para la alimentacion de oxigeno
ca 5 Méddulo para navecillas de ceramica
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multi EA 4000

Sistema de mangueras

Componentes para
la limpieza y el secado del
gas de medicion

34

La conexion entre los componentes individuales se realiza por medio de las mangueras
identificadas. Encontrara el plano del sistema de mangueras en la seccién
"Emplazamiento del médulo de materia sélida TIC automatico" pag. 59.

Para el suministro de acido fosforico y la eliminacién del condensado se utilizan
bombas de manguera. La bomba de acido fosférico suministra acido fosférico del 40%
al reactor TIC. La bomba de condensado bombea hacia afuera el condensado del
secado del gas de medicién de manera automaética después de cada medicion.

-

1 Bomba de acido

2 Bomba de conden-
sado

1 2

Fig.22 Bomba de manguera en el médulo de materia sélida TIC automético

A medida que la navecilla de muestras es desplazada continuamente a través del au-
tomuestreador FPG 48 en direccion al multi EA 4000, se va afiadiendo acido fosférico
a la muestra de manera uniforme.

El gas de medicion liberado es conducido desde el reactor al serpentin de condensa-
cion que se encuentra sujeto a la parte trasera del médulo de materia sélida TIC auto-
maético. El gas de medicidn se refrigera rapidamente en el serpentin de condensacién y
condensa el vapor de agua. La mezcla de gas de medicién y agua es conducida me-
diante una conexién de manguera al separador de gas/liquido, compuesto por un reci-
piente de condensado y un bloque de refrigeracion Peltier.

El gas de medicién es conducido al recipiente de condensado a través de una entrada
lateral. El secado del gas de medicion se realiza mediante congelacién en el bloque de
refrigeracion. El gas de medicién seco se conduce mediante la conexién superior desde
el recipiente de condensado. La bomba de condensado bombea el condensado que
desciende a través de la salida inferior automaticamente después de cada medicion al
recipiente de desechos.

Finalmente, el gas de medicién es conducido a través del tubo de secado relleno con
perclorato de magnesio. Después, el secado habra concluido.

Para una mayor distancia de los componentes que mas interfieren del gas de medicién
y para proteger los detectores y el regulador de flujo, en el médulo C/S esté incorpora-
da después del secado del gas de medicién una trampa de halogenuro (tubo en U) en
el conducto de gas. El tubo en U esta relleno con una lana de cobre especial y lana de
laton. El relleno de la trampa de halogenuro debe renovarse como maximo cuando la
mitad de la lana de cobre o la lana de latén haya cambiado de color.
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1 2 3 4 5
Fig. 23  Secado y limpieza del gas de medicion
1 Trampa de halogenuro 4 Tubo de secado
2 Recipiente de condensado 5 Serpentin de condensacion

3 Bloque de refrigeracion Peltier

Un filtro de polvo esta colocado entre la trampa de halogenuro (1 en Fig. 23) y la val-
vula inversora en la parte trasera del médulo de materia sélida TIC automatico.

Fig. 24  Filtro de polvo antes de la valvula inversora
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Conexiones Las conexiones se encuentran en la parte posterior del médulo de materia sélida TIC
automatico.

Fig. 25 Conexiones en el médulo de materia sélida TIC automatico

1 Interruptor principal 6 La conexién "valve HT" se mantiene libre
2 Conexion de gas para oxigeno en el reactor TIC 7  Conexién "COM HT" para conectar al HTS1500 del
3 Modulo de entrada de red con interruptor princi- multi EA 4000

pal y portafusibles 8 Conexién "waste" para la manguera de desechos
4  Conexion "COM module" para conectar al para desviar el condensado

moédulo C/S 9 Valvula inversora

5 Conexion "valve module" para conectar al
moédulo C/S

El médulo de materia so6lida TIC automatico esta equipado con dos interruptores prin-
cipales. Como no es facil acceder al interruptor situado en el médulo de entrada de red
bajo el serpentin de condensado, se cuenta con un segundo interruptor en la parte
frontal. Ambos interruptores deben estar activados durante el funcionamiento. Para
desconectar el equipo es suficiente con accionar el interruptor en la parte frontal.
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3.6 Modulo de materia sélida TIC manual

El modulo de materia solida TIC manual permite la determinacion de TIC en materiales
s6lidos en combinacién con el multi EA 4000 C o el multi EA 4000 C/S. La acidificacion
de las muestras y la expulsion del TIC se realiza a temperaturas elevadas. El gas de
medicion es propulsado junto con el gas portador hacia el detector del médulo C/S. El
mddulo de materia sélida TIC manual esté disefiado solo para la alimentacién manual
de muestras. No es posible la automatizacion mediante un automuestreador.

1 2

Fig.26  Mddulo de materia sélida TIC manual

3.6.1 Datos técnicos

1 Modulo de materia sélida TIC
manual

Médulo C/S
3 Equipo base multi EA 4000

Datos generales

Denominacién/Tipo

Médulo de materia soélida TIC manual

Medidas 300 x 750 x 550 mm
Peso aprox. 10 kg

Datos de funcionamiento

Procedimiento de medicion TIC

Deteccién

NDIR (vinculado con el procedimiento VITA)

Cantidad de muestra

hasta 3000 mg

Suministro de gas

Oxigeno min. 2,5
200 - 400 kPa (29 - 58 psi)

Parametros eléctricos

Conexion 220-240V AC (£10 %), 50/60 Hz
(100 VAC/ 115V AC a solicitud)
Fusibles T 10 A H (jutilice solo fusibles originales de

Analytik Jena GmbH!)

Consumo de energia maximo

415 VA
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3.6.2 Estructura del médulo de materia sélida TIC manual

Camara de reaccién de Como reactor se utiliza un matraz de Erlenmeyer de 50 ml en el cual se coloca un ca-
TIC bezal TIC con tres conexiones para el suministro del acido fosférico, el oxigeno como
gas portador y la salida del gas de medicion.

Un agitador magnético con superficie de trabajo calentada proporciona una buena
mezcla de la muestra con el 4cido agregado y la calienta un poco para acelerar la reac-
cion.

1 Suministro de &cido fosforico (manguera n.’
6)

Salida del gas de medicién

Suministro de gas portador (oxigeno)
Matraz de Erlenmeyer

Varillas de agitacién magnéticas

Agitador magnético con superficie de traba-
jo calentada

o VB W N

Fig. 27  Reactor de TIC del médulo de materia sélida TIC manual

Ajuste del flujo del gas El ajuste del flujo de gas portante se realiza a través de la valvula de aguja "0O;" con
portante frasco graduado en la pared intermedia del médulo de materia sélida TIC manual.

1 Frasco graduado
2 Valvula de aguja

Fig. 28 Regulador de flujo para el flujo de oxigeno
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Suministro de acido

Secado y limpieza del gas
de medicion

El 4cido es dosificado manualmente con la bomba dosificadora. La manguera para el
suministro de acido al reactor esta conectada con una vélvula a la bomba dosificadora.
La valvula en el grifo de la bomba dosificadora debe cerrarse después del suministro de
acido al reactor. Con ello se evita que el acido sea aspirado accidentalmente hacia el
analizador.

Bomba dosificadora con graduacion
Vélvula de descarga

3 Valvula para la conexién de la
manguera de dosificacion

4  Tapa decierre
5 Recipiente de acido fosforico

Fig. 29 Bomba dosificadora para acido

Inmediatamente después del reactor en el conducto de gas esté incorporado el tubo de
secado, relleno con perclorato de magnesio como agente secante.

Al cartucho desecante le siguen dos trampas de agua. La trampa de agua grande (pre-
filtro de TC) retiene los aerosoles durante el funcionamiento del sistema, la trampa de
agua pequefia (filtro de retencion de un solo uso) retiene el agua ascendiente.

Para una mayor distancia de los componentes que mas interfieren del gas de medicién
y para proteger los detectores y el requlador de flujo, en el médulo C/S se utiliza una
trampa de halogenuro. El tubo en U de la trampa de halogenuro esta relleno con una
lana de cobre especial y lana de latén. El relleno de la trampa de halogenuro debe
renovarse como maximo cuando las mitades de la lana de cobre o de latén hayan
cambiado de color.
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1 Tubo de secado
= 2 Trampas de agua
= 3 Trampa de halogenuro

Fig. 30  Secado y limpieza del gas de medicion

1 Modulo de entrada de red con interruptor
principal y portafusibles

2 Salida del gas de medicion "analyte"
Conexion para el gas portador "0,"

Conexiones

Fig. 31  Conexiones en el médulo de materia sélida TIC manual
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3.7

3.7.1

Automuestreador FPG 48

Avance manual

Otros accesorios opcionales

Automuestreador

Para el multi EA 4000 estan disponibles dos variantes para la alimentacion de mues-
tras:

m  E| alimentador de muestras sélidas FPG 48

= El avance manual

El automuestreador FPG 48 tiene espacio para 48 navecillas de muestras. Las naveci-
llas son recogidas de las bandejas automaticamente y transportadas a los hornos de
combustion. El avance para el transporte se produce controlado por ordenador. De-
pendiendo del equipamiento, las navecillas vuelven a ser colocadas en el automues-
treador después de la medicion o desechadas en un contenedor de desechos después
del enfriamiento.

En los andlisis en tubo de combustidn de cuarzo (mediciones de Cl), el FPG 48 puede
combinarse con un sensor de llama.

El avance manual es un dispositivo robusto que permite introducir en el horno de
combustién los ganchos de ceramica con navecillas de muestras alineados de forma
recta. En la alimentacion de muestras manual debe tenerse en cuenta que cuando se
trate de muestras muy reactivas, la introduccion en el tubo de combustién debe reali-
zarse lentamente y de manera controlada.

3.7.2 Sensorde llama

3.7.3

Balanza

Para la determinaciones de Cl puede combinarse opcionalmente un sensor de llama
con el automuestreador FPG 48. Mediante el sensor de llama se registra de manera
optica la combustién de muestras muy reactivas en el tubo de combustion y el avance
de la navecilla es controlado en funcién de la claridad de la llama. Las caracteristicas
de combustidn optimizadas de esta manera arrojan resultados de medicién precisos.

Para la toma automatica de cantidades para el célculo de los resultados del analisis
puede conectarse una balanza. Las muestras se pesan siguiendo las instrucciones en el
programa. Las masas determinadas son importadas automaticamente en las tablas de
muestras.
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4

4.1

4.2
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Procedimiento de medicion

Con en analizador multi EA 4000 se pueden determinar los siguientes parametros
como parametros de suma.

m TS - azufre total (Total Sulfur)

m  TC - carbono total (Total Carbon)

®=  TCl - cloro total (Total Chlorine)

®  TOC - carbono organico total (Total Organic Carbon)

®  TIC - carbono inorganico total (Total Inorganic Carbon)
m  EC - carbono elemental (Elemental Carbon)

= TC-EC - Determinacién de carbono por pirdlisis

= AQC - carbono organico degradable

En el software de control y evaluacién multiWin se puede combinar la determinacién
de diferentes parametros.

Analisis de TC/TS

El multi EA 4000 con moédulo C/S es un sistema especial para la determinacion simul-
tanea o individual del carbono total y del azufre total en muestras sélidas y pastosas
mediante la oxidacion a altas temperaturas en una corriente de oxigeno.

Una alicuota de la muestra se pesa con precision en una navecilla de combustion y es
transportada integramente en la zona caliente del horno. Alli tiene lugar la descompo-
sicion y la oxidacion de la muestra en corriente de oxigeno a alta temperatura.

R+0, -  CO,+H0 (1)

R-S+0, » SO, +(CO;+H,0 (2)

R sustancia que contiene carbono

El gas de medicion resultante es secado y los halogenuros presentes son eliminados. El
contenido de CO,/S0; en el gas portador es analizado con detectores NDIR selectivos
para CO; y SO,.

Analisis de TIC

En el analisis de TIC se registra el carbono inorganico total de carbonatos e hidrocar-
bonatos en muestras sélidas o pulverulentas. El cianuro, cianato, isocianato y las parti-
culas de carbono no se registran.
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Para la determinacién del carbono inorganico (TIC) se aflade acido a una alicuota de la
muestra. De esta manera se descomponen los carbonatos/hidrocarbonatos contenidos
en ella. El CO; se purga y se detecta. No se produce la oxidacion térmica.

3 (CO3)* + 2 H3PO4 = 3 H20 + 3 CO; + 2 (PO4)* (3)

La digestion de la muestra se realiza en un mddulo de materia sélida TIC. El gas de
medicion es detectado en el médulo C/S.

4.3 Analisis de TOC

En el analisis de TOC se registra el carbono orgdnico total contenido en la muestra. En
el multi EA 4000, el contenido de TOC puede determinarse por dos vias:

= Método diferencial

= Método directo

El método diferencial debe aplicarse si la muestra contiene sustancias organicas facil-
mente purgables como benceno, ciclohexano, cloroformo, etc. Si el contenido de TIC de
la muestra es muy superior al contenido de TOC no deberia utilizarse el método dife-
rencial.

TENGA EN CUENTA

Para el analisis de TOC con el médulo de materia sélida TIC automatico debe utilizarse
con preferencia el método diferencial. De esta manera el tubo de combustion y los
detectores no son cargados con acido.

4.3.1 Método diferencial para el andlisis de TOC

El método diferencial puede aplicarse utilizando el médulo de materia sélida TIC au-
tomatico. La muestra se pesa en dos navecillas. Secuencialmente se determinan en dos
mediciones el TICy el TC. La diferencia calculada se muestra como TOC. Con el proce-
dimiento diferencial se registran tanto los compuestos de carbono organicos volatiles
como los no volatiles.

TOC=TC - TIC (4)
TOC carbono orgénico total

TC carbono total

TIC carbono inorganico total
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4.3.2 Método directo para el andlisis de TOC

Con el médulo de materia solida TIC automatico también es posible la determinacion
directa del TICy del TOC. Después de la purga del TIC en el reactor de TIC con acido
clorhidrico y la determinacién del contenido de TIC, la navecilla de muestras es trasla-
dada al tubo de combustion. Al igual que en el andlisis de TC/TS, tiene lugar la des-
composicién y la oxidacion de la muestra en corriente de oxigeno a alta temperatura.

Para la determinacién del TOC con el médulo de materia solida TIC automatico, debe
afiadirse acido clorhidrico a la prueba. Por esta razon se prefiere el método diferencial
para el andlisis de TOC.

Para la determinacién del TOC sin la utilizaciéon del médulo de materia sélida TIC au-
tomético, se agrega acido clorhidrico a la muestra sélida en la navecilla de combustién
para eliminar el carbono inorgénico enlazado. El CO; producido por la reaccion a partir
de los carbonatos se evapora. La muestra hiumeda a la que se le ha agregado acido se
seca en el compartimento de secado a < 40 °C durante al menos 3 horas, con lo cual se
evapora el exceso de acido clorhidrico. Segquidamente se puede analizar la muestra
preparada de esta manera en el multi EA 4000 para determinar carbono orgéanico
enlazado, tal como en el analisis de TC/TS.

Como el acido solo libera CO; de carbonatos e hidrocarbonatos, el carbono elemental o
el carbono de carburos, cianuros, cianatos, isocianatos y tiocianatos es detectado como
TOC.

4.4  Determinacion de carbono por pirdlisis: TC-EC (opcional)

La determinacién del contenido de carbono de una muestra se realiza en el modo op-
cional de pirdlisis en cuatro fases.

La muestra original es pesada en dos navecillas —navecilla 1 y navecilla 2-.

1. La muestra en la navecilla 1 es pirolizada primero en una corriente de argon. Alli
se liberan los componentes de los compuestos de carbono existentes que son vola-
tiles a la temperatura preseleccionada. En el caso ideal, y/o después del correspon-
diente tratamiento previo, el carbono elemental (EC) permanece en la navecilla.

2. La porcion del carbono (EC) restante en la muestra pirolizada se determina me-
diante la combustién en una corriente de oxigeno.

3. La muestra en la navecilla 2 es utilizada para la determinacion del contenido total
de carbono (TC) en una corriente de oxigeno.

4. De la diferencia entre los dos valores de medicion (TCy EC) obtenidos puede dedu-
cirse la cantidad de carbono degradable o activo.

4.5 Evaluacion de datos en el modo C/S

4.5.1 Métodos de calibracion

Cada parametro (procedimiento) de un método puede calibrarse. Los parametros a
calibrar de un método se pueden establecer por separado. No es obligatorio calibrar
todos los parametros.
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4.5.2

Factor diario

Para cada parametro se pueden establecer en un método hasta tres funciones de cali-
bracién. La asignacion se produce automaticamente.

La determinacion de la funcion de calibracion se obtiene segtn la masa. Se determinan
funciones de calibracién lineales y/o cuadraticas segun las ecuaciones (5) y (6) me-
diante un calculo de regresion.

¢ = (ky X Iyeteo + ko) /m (5)

¢ = (ky % II%EttO + ky X Iyetto + ko)/m (6)

c Contenido tedrico de la solucidn patrén
m Masa de la muestra

INetto Integral neta

ko, k1, k2 Coeficientes de calibracion

El tipo de regresion (lineal o cuadratica) se puede configurar por el usuario. Es posible
seleccionar puntos de medicion individuales o valores de medicidn para el calculo de la
calibracién actual (seleccion del valor erratico manual). Ademas, también se pueden
determinar soluciones patrén individuales de nuevo, en caso necesario, o afiadir pun-
tos de medicion adicionales de la calibracion.

El software multiWin ofrece la posibilidad de proceder segin diferentes estrategias de
calibracién de acuerdo con el planteamiento analitico, dependiendo del rango de me-
dicion y la matriz de la muestra. Con el multi EA 4000 se realizan calibraciones multi-
punto con cantidad de muestra variable y concentraciones constantes.

Mediante el factor diario es posible comprobar y corregir la calibracién con ayuda de
un estandar. Todos los siguientes resultados de la medicion se multiplican por este
factor. El factor diario se calcula segin la ecuacion (7):

F = Soll (7)

Cist
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4.5.3 Caracteristicas del proceso

Desviacion estandar
residual

Desviacion estandar del

proceso

Coeficiente de variaciéon
del proceso

Coeficiente de correlacion

Grado de determinacién

La desviacién estandar residual significa la dispersién de los valores integrales en
torno a la funcién de regresion (precision de la regresion).

La desviacion estandar del proceso describe de manera precisa y general la calidad de
la calibracion. Para la valoracion de calidad clara de una calibracion, es necesario utili-
zar la desviacién estandar del proceso.

El coeficiente de variacion del proceso (desviacion estandar relativa del proceso) se
debe utilizar para la comparacidn de diferentes calibraciones con diferentes rangos de
calibracién.

El coeficiente de correlacion compara la dispersion de los puntos de medicion de la
calibracién de la funcion de regresion con la dispersion general de la calibracion. Si
todos los puntos de medicion de la calibracion estan en la funcion de regresién deter-
minada, el coeficiente de correlacion es +1/-1. Con coeficientes de correlacién positi-
vos aumenta la funcién de regresioén y con negativos disminuye.

El cuadrado del coeficiente de correlacién se denomina grado de determinacion.

4.5.4 Otros calculos

Promedio

Blanco de navecilla

46

Para todas las mediciones en las que se realizan determinaciones mtiltiples, el prome-
dio (MW), la desviacién estandar (SD) y el coeficiente de variacion (VK) se calculany
se muestran. Se puede llevar a cabo, como maximo, una determinacién triple por cada
muestra.

En mediciones del TOC con el médulo de materia sélida TIC automatico en el método
diferencial o la determinacion de carbono por pirdlisis (TC-EC) se realiza una determi-
nacion unica.

El promedio del resultado final se calcula de las concentraciones indicadas para las
determinaciones Unicas.

El blanco de navecilla se determina introduciendo una navecilla vacia y/o una navecilla
con aditivos para la muestra en el horno de combustidn y analizandola.

El blanco de navecilla se puede determinar por separado e introducirse en el software
de control y evaluacién multiWin. Este valor puede variar con el tiempo y se tiene que
determinar nuevamente antes de iniciar una serie de mediciones. De lo contrario, se
utilizara el altimo valor introducido.
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4.6 Determinacion de Cl

Las muestras a analizar son introducidas en el compartimento de combustion en una
navecilla de vidrio de cuarzo a través de una esclusa de gas abierta. La muestra es
pirolizada primero en una corriente de gas inerte (argon). Los productos pirolizados
resultantes son quemados por completo poco después en una corriente de oxigeno.

La reaccion se produce segun la siguiente ecuacion:
R-Cl - HCl + CO; + H,0 + éxidos (8)

La porcion de HCl es determinada de manera culombimétrica después del secado del
gas de medicion. Alli, los iones de cloro reaccionan por completo con los iones de plata
generados electroliticamente transforméandose en cloruro de plata.

Ag - Agt+e (9)
Ag* + CI - AgCl (10)

A partir de la cantidad de carga consumida para la generacién de los iones de plata es
posible calcular la cantidad de cloruro siguiendo la Ley de Faraday.

4.7 Evaluacion de datos en el modo Cl

4.7.1 Rutina de punto final

Tras el llenado de la célula de medicion o después de cada cambio de la solucion de
electrolito debe ejecutarse una rutina de punto final, en la cual se determina el punto
de trabajo del sistema. El valor de indicaciéon obtenido representa tanto el punto de
partida como el punto final de la titulacion. La rutina de punto final es iniciada por
medio del software multiWin.

4.7.2 Medicion con separacion / factor de separacion

En el funcionamiento con separacion, el gas de medicidn proveniente del tubo de
combustion se divide en una proporcidn predeterminada. Para el analisis solo una
parte del gas de reaccion llega a la célula de medicidn, de tal manera que también es
posible determinar concentraciones altas.

Para contenidos de Cl en el rango de concentracion inferior se trabaja sin separacién
de gas. El gas de medicion pasa por completo por la unidad de secado y la célula de
medicion.

Para el trabajo con separacién de gas pueden seleccionarse proporciones del 10 % vy el
20 % del gas de medicién. El factor de separacidn actual de un método puede indicar-
se/observarse en la ventana de método en la tarjeta CALIBRATION como DAILY FACTOR
(punto del meni METHOD » METHOD - EDIT).
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4.7.3

48

Evaluacion

Para la creacion de un nuevo método con separacion, el factor de separacion debe ser
tomado de un método existente con la misma proporcion de separacion mediante la
introduccién manual.

La comprobacién y la eventual correccién del factor de separacién actual se realiza
mediante estandares.

La determinacion culombimétrica de Cl es un método de andlisis absoluto. No se reali-
za ninguna calibracién. El resultado es indicado en el informe de analisis a través de la
masa absoluta [pg] y también como concentracion [pg/g] o [mg/g].
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5 Puesta en marcha

5.1 Requisitos generales

5.1.1 Condiciones de colocacion

Las condiciones climéticas de la sala de funcionamiento del analizador deben cumplir
lo siguiente:

= Rango de temperaturas: +10 °C hasta +35 °C
® Humedad del aire (max.): 90 % a 30°C
®  Presion atmosférica: 70 kPa hasta 106 kPa

El ambiente del laboratorio debe presentar, dentro de lo posible, bajo contenido en
TOCYy polvo, asi como estar libre de corrientes de aire, vapores corrosivos y organicos y
vibraciones y temblores. Se prohibe fumar en la sala de funcionamiento del analizador.

Para el emplazamiento del analizador se debe actuar de la siguiente manera:

= No colocar el analizador directamente al lado de una puerta o de una ventana.
®  (Colocar el analizador en una superficie resistente a los acidos y al calor.
= No colocar el analizador cerca de fuentes de interferencias electromagnéticas.

= Evitar el contacto directo con la luz solar o con elementos de calefaccion. Asequrar
la climatizacion de la sala, de ser necesario.

= No bloquear el acceso a las puertas frontales, las paredes laterales y a las rendijas
de ventilacion del analizador con otros equipos o mobiliario.

®  Dejar una separacion de seguridad de 5 cm entre la parte posterior y el lateral de-
recho con respecto a otros equipos o paredes.

5.1.2 Espacio necesario
El espacio necesario depende de todos los componentes utilizados en el puesto de

medicion. Prever espacio suficiente para el ordenador, monitor, impresora y posibles
equipos complementarios.

5.1.3 Alimentacion eléctrica

ADVERTENCIA

El analizador multi EA 4000 solo se puede conectar a un enchufe con proteccién de
tierra adecuado segun los datos de tensidn indicados en la placa de identificacion.

El multi EA 4000 se utiliza con una red de corriente alterna monofasica.
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Para utilizar el equipo base con el médulo de horno (HTS1500) en areas con tensiones
de red de 100 V/115V/120V/127 V es posible la conexion a 2 fases mediante un
accesorio opcional. Si lo considera necesario, péngase en contacto con Analytik Jena
GmbH. Dicha instalacion solo debe ser realizada por el servicio técnico de Analytik Jena
GmbH o por personal cualificado y autorizado por Analytik Jena GmbH.

La instalacion eléctrica del equipo eléctrico del laboratorio debe cumplir la norma DIN
VDE 0100. En el punto de conexién debe estar disponible una corriente eléctrica segin
la norma IEC 38.

5.1.4 Suministro de gas

La entidad explotadora es responsable de que el suministro de gas presente las cone-
xiones y manorreductores correspondientes.

Las mangueras de conexién con un didmetro exterior de 6 mm e interior de 4 mm
estan incluidas en el suministro.

Antes de la puesta en marcha, cierre los requladores de flujo de argén/oxigeno "Ar/0,"
y de oxigeno "0" girandolos en el sentido de las agujas del reloj (1, 2 en Fig. 2
pég. 20). Ajuste los flujos de gas mas tarde seguin el método utilizado.

5.2 Desembalajey colocacion del analizador
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ADVERTENCIA

El analizador multi EA 4000 solo se debe ser emplazado, montado e instalado por el
servicio técnico de Analytik Jena GmbH o por personal cualificado y autorizado por
Analytik Jena GmbH.

Un uso no autorizado del analizador puede producir dafios al usuario o en la funciona-
lidad del equipo y limitar los derechos de garantia o incluso excluirlos.

TENGA EN CUENTA

iConserve el embalaje de transporte! Para un nuevo transporte en caso de manteni-
miento es necesario utilizar el embalaje original. Solo asi se pueden evitar dafios de
transporte.

El desembalaje y montaje del analizador multi EA 4000 debe ser realizado por el servi-
cio al cliente de Analytik Jena GmbH o por personal cualificado autorizado.

Al recibir el dispositivo, compruebe que no falte ningin componente y que todos los
componentes estén en perfecto estado segun lo especificado en el albaran adjunto.

El servicio técnico comprueba el analizador después del montaje y documenta la prue-
ba.



multi EA 4000

Puesta en marcha

Conexiones

Emplazamiento del analizador con diferentes médulos de deteccion

TENGA EN CUENTA

El multi EA 4000 debe ser apagado siempre antes de ser emplazado.

Al colocar o extraer los contactos eléctricos es posible dafiar el sistema electrénico
sensible del multi EA 4000 y de los médulos de deteccién.

Emplazar el multi EA 4000

Para la combinacion del multi EA 4000 con el médulo C/S deben establecerse los si-
guientes conectores y conexiones:

Conexiones multi EA 4000
"analyte out"

"0,"

Cable de red

"com1"

"pump-in"

||Ar.||

"waste out"

otras conexiones del médulo
/S

IIPCII
"scale"
"sampler"

Conector para el enchufe de
alimentacion de red

v g3 38|83

4 /3|3 |8

Objetivo

Médulo C/S "analyte”
conexion de gas para oxigeno
Alimentacion eléctrica
Médulo C/S "COM"

Médulo C/S "pump"

Conexidn de gas para el argon (solo es necesaria
para la medicién de Cly la determinacion de car-
bono por pirdlisis)

salida abierta para aire saliente del analizador

Objetivo

Puerto USB para la conexién con el ordenador
balanza externa (opcional)
Conexion del automuestreador FPG 48

Alimentacion eléctrica

El siguiente plano del sistema de mangueras (Fig. 32) se aplica también para la de-

terminacion de carbono por pirdlisis disponible opcionalmente. Para la medicién por

pirdlisis, fije adicionalmente un tubo de aspiracién directamente junto a la entrada del

horno.
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Plano del sistema de

mangueras

multi EA 4000 C/S

Fig. 32
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5.3.2 Emplazar el multi EA 4000 Cl

Conexiones

Conexiones multi EA 4000
"analyte out"

"0,"

A

Cable de red

"coml”

"pump-in"

"waste out"

otras conexiones del médulo
a

Conector para el enchufe de
alimentacion de red

"sampler"
IIPCII

"scale"

g |33 8|33 |8

Objetivo

salida abierta

Conexién de gas para oxigeno

Conexién de gas para argén

Alimentacion eléctrica

Médulo Cl "COM"

Médulo Cl "pump"

salida abierta para aire saliente del analizador

Objetivo

Alimentacion eléctrica

Conexion del automuestreador FPG 48
Puerto USB para la conexién con el ordenador

balanza externa (opcional)
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multi EA 4000 CI

Fig. 33
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5.3.3 Emplazar el multi EA 4000 Cl

Conexiones

Para la combinacion multi EA 4000 — médulo C/S - médulo Cl deben establecerse los

siguientes conectores y conexiones:

Conexiones multi EA 4000
"analyte out"

"0,"

Cable de red

"com1"

"pump-in"

"AI’"

"waste out"

otras conexiones del médulo
/S

npCo
"Cl-Coul"
"scale”
"sampler"

Conector para el enchufe de
alimentacion de red

otras conexiones del médulo
a

||C|||

Conector para el enchufe de
alimentacion de red

g/ 3 /84 /8|8 |3 |8

g3 |3 8|38

Objetivo

Médulo C/S "analyte”
conexion de gas para oxigeno
Alimentacion eléctrica
Médulo C/S "COM"

Médulo C/S "pump"

Conexidn de gas para el argon (solo es necesaria
para la medicion de Cly pirdlisis)

salida abierta para aire saliente del analizador

Objetivo

Puerto USB para la conexién con el ordenador
Médulo Cl "CI-Coul"

balanza externa (opcional)

Conexiéon del automuestreador FPG 48

Alimentacidn eléctrica

Objetivo

Médulo C/S "CI"

Alimentacion eléctrica

El siguiente plano del sistema de mangueras (Fig. 34) se aplica también para la de-
terminacion de carbono por pirdlisis disponible opcionalmente. Para la medicién por
pirdlisis, fije adicionalmente un tubo de aspiracién directamente junto a la entrada del

horno.
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Planos del sistema de

mangueras
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5.3.4 Emplazamiento del médulo de materia sélida TIC automatico

Para la combinacion multi EA 4000 - modulo C/S — médulo Cl deben establecerse los
siguientes conectores y conexiones:

Conexiones

58

Conexiones multi EA 4000 Objetivo

"analyte out" = Médulo TIC "analyte (HT)"

"0y" = conexioén de gas para oxigeno

Cable de red = Alimentacion eléctrica

"com1" = Médulo TIC"COM (HT)"

"pump-in" = Médulo C/S "pump"

"Ar" = Conexion de gas para el argdn (solo es necesaria
para la medicion de Cl y pirdlisis)

"waste out" = salida abierta para aire saliente del analizador

otras conexiones del médulo Objetivo

c/s

"PC" = Puerto USB para la conexién con el ordenador

"valve" = Médulo TIC"valve (module)"

"scale" = balanza externa (opcional)

"PC" = Médulo TIC"COM (module)"

"sampler" = Conexion del automuestreador FPG 48

"analyte" = Médulo TIC"analyte (module)"

Conector para el enchufe de = Alimentacion eléctrica

alimentacién de red

otras conexiones del médulo Objetivo

TIC

"waste" = Conexién de la manguera de desechos para desviar
el condensado

Conector para el enchufe de = Alimentacion eléctrica

alimentacion de red
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Planos del sistema de
manguera

Lange
Length
1000 mm

Fig. 36

Messing-

wolle

brass
wool

IN oben|to

wool

Trockner
dryer

Halogenidfalle
halide trap

Pumpe é am Gerat
@ == | EA 4000
| pump | vorhanden

ge

condensation coil

O,-Ausgang
O,-outlet

Kiihlschlan

[
TIC Reaktor/ reactor |

(=—]

automatisches TIC-Feststoff-Modul
automatic TIC solid module

Modulo de materia sélida TIC automatico

59



multi EA 4000

Puesta en marcha

a[npow pI|os D|1 2nEwWoine g7 a|npow
INPOA-L0)SISa4-0| L SOyoIsiewoIne Q0SL S1H SJ Inpow
r—- - - - - - = 1 i
_ _ _ adid yBnouyy pea) 7 JyossbBuniyniyaing _ _ _
- bbbkl bl bl ieblebieltleleietletbd |
| T _ |
= |<
e o N k |
_ H= o oWy 2 te __ _
E
o €L _ a
|E m. = _ | m : - _ | asng- |
eY8 0|3 | [ . b\ ¢A : o 1 0008 |
S o a o 3 =15 —
| & _ | = g .W i i ) e |Z m m | _ |lzzou _
c —~ —_ — —_ r T =
_ _ _ S 2 & = I -y 3 BN || FREIES _
[ a o © ~ _5 | = o =z C =1
e gl g & I R & |Z° FRE | wa _
| |8 e %wwm _ _ " E |l %)
AT R ey IR
s =
| MW®\_ z“ — _“ A "
= | | 6
L P! [N e | pefiin] L
_ _ o>:,w>‘m_w>_o._>a , _ ON , Dln _
_ “ = INeAesAloid I , _ _ m
_ Touomm._ j Jopesy U_._._ 10 mm:_:ohm:o_immmwm L i on on ” _ _ _
mm ! anjgn Buiysyms | _
| /. _ @ _ InusA - ZO b ! | _
| 8 ! _.M_ 1oy /1oy | | Il _
.\ i yopms-d yonms-d W
_ ||||||||||| e _ I_ _| ||||||||||| _r_wi:w_._um.v_oao_x L_m;uwxu:_ﬁT ”l I I_ _l I I_
¥ 000 V3 BINwW [ued %9eq / 000+ Y3 HNW puEmXony i FilN VUV 4 PaN ¥ FiN
ajsem iy Zo| dwnd] sisem 12  dwnd aldleue
Q\ aN ON @\\oomr Q1H aAeUE .\ aeue
anjea Buiyoyms .@ 69 @«
[uSAleyIsWN e/

S0 a|npow ajijeue

multi EA 4000 C/S con médulo de materia sélida TIC automatico

Fig. 37

60



multi EA 4000 Puesta en marcha

5.3.5 Emplazamiento del médulo de materia sélida TIC manual

Conectores y Para la combinacién multi EA 4000 - médulo C/S - médulo de materia sélida TIC de-

alimentacion de red

conexiones ben establecerse los siguientes conectores y conexiones:

Conexiones multi EA 4000 Objetivo

"analyte out" = Abierto

"0y" = conexion de gas para oxigeno

Cable de red = Alimentacion eléctrica

"com1" = Médulo C/S "COM"

"pump-in" = Abierto

"Ar" = Conexidn de gas para argon

"waste out" = salida abierta para aire saliente del analizador

conexiones del médulo C/S Objetivo

"PC" = Puerto USB para la conexién con el ordenador

"scale" = balanza externa (opcional)

"pump" = Abierto

Conector para el enchufe de = Alimentacion eléctrica

alimentacion de red

Conexién "analyte" = Médulo TIC"analyte"

otras conexiones del médulo

TIC

"0y" = Conexidn de gas para oxigeno con acoplamiento
rapido
Ajustar la presién previa de oxigeno a 200 hasta
400 kPa (29 - 58 psi).

Conector para el enchufe de = Alimentacion eléctrica
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5.4

5.4.1

64

Conectar y utilizar el automuestreador

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustién caliente! Deje que el equipo
base se enfrie suficientemente antes de instalar y alinear el automuestreador.

iDurante el funcionamiento del automuestreador existe riesgo de quemadura por el
contacto con la navecilla caliente y el gancho de ceramica! Después de extraerse del
horno, la navecilla y el gancho se mantienen calientes por largo tiempo.

PRECAUCION

iPeligro de aplastamiento! El brazo del automuestreador, la pinzay el carrusel de na-
vecillas se mueven durante el encendido, la inicializacién, el ajuste y en el modo de
medicién. Mantenga una distancia suficiente para evitar el aplastamiento de las ma-
nos.

TENGA EN CUENTA

Conecte los dispositivos solo cuando estén apagados. De lo contrario es posible que el
sistema electronico sensible sufra un dafio.

Preste atencion a que el automuestreador esté posicionado en paralelo al equipo base
y a un mismo nivel con el tubo de trabajo. Si la navecilla de muestras se introduce en el
horno de manera inclinada o no esta a la altura correcta con respecto al tubo de traba-
jo, puede romperse el gancho de ceramica o dafiarse el tubo de trabajo.

Emplazamiento y ajuste del automuestreador FPG 48

aux

Conectar el cargador de muestras al analizador segun se indica a continuacion:

1. Colocar el cargador en el lado derecho del analizador.

2. Conectar el cable del lado de baja tensiéon de la fuente de
alimentacion de la mesa a la conexion en la parte trasera
del automuestreador. Conectar la fuente de alimentacién a
la red eléctrica.

3. Conectar el cable de datos serial suministrado a la interfaz
"sampler" situada en la parte posterior del automuestrea-
dor. Conectar el otro extremo del cable a la interfaz "sam-

sampler pler" en la parte posterior del médulo con la unidad de

control (mddulo C/S o modulo Cl).

4. Conectar el sensor de navecilla en la interfaz "aux" en la
parte trasera del automuestreador.

5. Enchufar la conexion de tierra en la conexién en la parte
trasera del equipo base.
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Ajuste de la pinza

6. Colocar el automuestreador de forma paralela al equipo
base. El alargador del gancho debe estar centrado con res-
pecto a la esclusa de gas.

Acercar el automuestreador al equipo base hasta que el
FPG 48 toque el distanciador en el equipo base. Después
de esto quedara un espacio de aprox. 2 mm entre el

FPG 48y la esclusa de gas que puede compensar la dilata-
cion térmica del tubo de combustion.

7. De ser necesario, ajustar la altura del automuestreador con
los pies regulables. El borde inferior de la abertura de la
esclusa de gas debe estar al mismo nivel del borde superior
de la superficie de apoyo del automuestreador.

8. Colocar el gancho de ceramica en el riel de guia del auto-
muestreador.

9. Colocar la barra de desplazamiento sobre el gancho de tal
manera que el pivote se asiente en la hendidura.

10. Colocar una navecilla en el avance (enganchar el ojal de la
navecilla en el gancho) y desplazar manualmente la nave-
cilla en el horno con cuidado. Prestar a tencién a que el
gancho no corra ladeado o inclinado. De lo contrario, mo-
dificar la posicion del automuestreador.

11. Comprobar la posicién de partida del gancho de ceramica.
El gancho debe estar alineado con el borde derecho de la
posicion izquierda de navecilla (en este caso, posicion 37).

Para hacerlo, colocar una tira de papel o plastico recta (p.
ej., una regla) en el borde y alinear la punta del gancho de
ceramica con ella.

12.Si la configuracion de fabrica no es correcta, aflojar los
tornillos en la placa de tope del riel de guia. Desplazar la
placa hasta que toque el extremo de la barra de desplaza-
miento. Fijar la placa de tope con los tornillos.

Tenga en cuenta No mueva el brazo del automuestreador con la mano, si el auto-
muestreador esta encendido. Si lo hace, esto puede dafiar el accionamiento del FPG

48.

Ajuste la pinza con ayuda del software multiWin en las siguientes posiciones:

Posicién de desplazamiento
Riel de descarga (p. €j., tras la instalacién del médulo de materia sélida TIC auto-
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Posicién 1
1. Encender el equipo base, el detector con la unidad de control, el médulo de mate-

ria sélida TIC automaético (de ser el caso) y el FPG 48. Iniciar el software multiWin y
el analizador.

2. Seleccionar el comando SYSTEM » SAMPLER ALIGNMENT en el menu. Se abre una ven-
tana con el mismo nombre.

Rack size: 48

Go to position

Selection: Go to position: 1

Adjust position
Selection: | pysition 1

Position 1 (old: x = 790; y = 250; z = 650)
X [0...2000%0.1mm] Y [235...2000%0.1mm] Z [0...1550*0.1mm]

790 |5 250 350 = Default

Backwards

Forwards

Adjust position l

Save and exit

3. Colocar la pieza auxiliar de ajuste en la posiciéon de naveci-
lla a ajustar en el rack (en este caso, posicion 37).

4. Enla lista, seleccionar la opcién POSITION 1y hacer clic en
[ADjusT PosITION]. El brazo del automuestreador se despla-
za sobre la posicion de navecilla izquierda.

5. Comprobar si la pinza esta posicionada en el centro sobre
la abertura de la pieza auxiliar de ajuste y si puede pene-
trar sin problema en la abertura. Corregir la orientacién en
direcciéon Xy Y con las teclas de direccion.

Para el ajuste aproximado, seleccionar un valor z de 350;
para el ajuste de precision, valores entre 450-550. De esta
manera se puede evitar que la pinza impacte con fuerza en
el automuestreador. Comprobar las modificaciones con un
clic en [ADJUST POSITION].

6. Ajustar la profundidad de descenso de la pinza.

Volver a hacer clic en [ADJusT PosSITION]. Retirar la pieza au-
xiliar de ajuste al retroceder el brazo del automuestreador
a la posicién de partida.

7. Con el requlador HIGHER / LOWER, modificar la profundidad
de descenso de la pinza y con un clic en [ADJUST POSITION]
configurar la nueva posicion.
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8. Repetir el proceso hasta que la pinza esté solo unos mili-
metros por debajo del portador de navecillas. De esta ma-
nera se evita que la navecilla se deslice cuando es tomada
por la pinza.

9. Hacer clic en [SAVE AND EXIT].

Posicion de desplazamiento

La posicion de desplazamiento es la hendidura en la barra de
desplazamiento del gancho de ceramica. El brazo del auto-
muestreador se inserta en la hendidura y desplaza el gancho
dentro del horno.

1. Colocar el gancho de ceramica con la barra de desplaza-
miento junto a la placa de tope del FPG 48.

2. Enlaventana SAMPLER ALIGNMENT, seleccionar SLIDING POSI-
TION en la lista y hacer clic en [ADjusT POSITION].

El brazo del automuestreador se desplaza sobre la posicién
de desplazamiento.

3. Con el requlador HIGHER / LOWER, modificar la profundidad
de descenso de la pinza. Con los botones [LEFT]/[RIGHT] y
[FORWARDS]/[BACKWARDS], ajustar la posicion en la hendi-
dura.

La pinza debe ser alineada a la derecha y en el centro en la
hendidura y debe estar suspendida ~1 mm por encima de
la hendidura. El brazo del automuestreador no debe ejercer
presion hacia abajo sobre la barra de desplazamiento.

4. Configurar la nueva posicidn con un clic en [ADJuST PosI-
TION].

5. Repetir el proceso hasta que el ajuste sea suficiente. Para
finalizar, hacer clic en [SAVE AND EXIT].

Riel de descarga

Solo si el portador de navecillas esta montado (p. ej., si se
utiliza el modulo de materia so6lida TIC automatico)

1. Enlaventana SAMPLER ALIGNMENT, seleccionar EJECTION RAIL
en la lista y hacer clic en [ADJuST POSITION].

2. Con el regulador HIGHER / LOWER, reajustar la profundidad
de descenso de la pinza.

La pinza debe estar suspendida aprox. 1 mm por encima
del riel y no debe apoyarse.

3. Colocar una navecilla al lado de la pinza y comprobar si la
navecilla no puede deslizarse debajo de la pinza.

4. Configurar la nueva posicidn con un clic en [ADJUST PosI-
TION].

5. Sise ha ajustado la posicion, hacer clic en [SAVE AND EXIT].
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5.4.2 Instalacion del sensor de navecillas
El sensor de navecillas controla el traslado de la navecilla del automuestreador FPG 48
al horno. Reconoce las siguientes situaciones andémalas:
= Navecilla de ceramica rota
= No hay navecilla de ceramica en el gancho

Si se produce una de estas situaciones anémalas, la medicion se interrumpe de inme-
diato. Se genera un mensaje de error en el software multiWin.

Si el sensor de navecillas no estd instalado en el automuestreador, usted puede mon-
tarlo de la siguiente manera:

‘ 1. Deslizar desde la izquierda el sensor de
navecillas en el riel de guia corto del
E FPG 48.
d ‘ 2. Atornillar fijamente el sensor con ayuda
k '] . de los dos tornillos de hexagono inte-
l; rior.
G . .
= - 3. Conectar el sensor de navecilla a la in-
5+ — terfaz "aux" en la parte trasera del
FPG 48.

Para reiniciar una medicién después de una interrupcion:

1. Confirmar el mensaje de error en el software.

2. De ser necesario, retirar las piezas rotas de la navecilla del horno y del gancho.
3. Desplazar el gancho de cerdmica manualmente hasta el tope final.

4. Vuelva a iniciar el equipo.

5.4.3 Reequipar el automuestreador FPG 48 con portador de navecillas
El automuestreador debe ser modificado para mediciones con el médulo de materia
solida TIC automatico. Los siguientes componentes deben ser reequipados:
= Potador de navecillas (bloque con riel de descarga para navecillas usadas)
®  Gancho de ceramica con barra de desplazamiento larga.
®  Cubierta para gancho de ceramica y barra de desplazamiento.

Con el portador de navecillas, el automuestreador puede desechar navecillas usadas y
salpicadas de acido en un contenedor de desechos. El uso del portador de navecillas se
recomienda para no dafiar innecesariamente el carrusel de navecillas debido a salpica-
duras de acido al volver a colocar navecillas usadas.

La barra de desplazamiento larga para el gancho de cerdmica se necesita para poder
deslizar las navecillas para determinaciones de TOC a través del reactor TIC hasta el
horno del equipo base. La cubierta sobresale en el lado derecho sobre el automues-
treador. Ella evita que la barra de desplazamiento o el gancho de ceramica se dafien al
retroceder.

Los tres componentes también pueden adquirirse por separado.
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Portador de navecillas
2 Tornillos de hexagono interiory

1 arandelas
3 Cubierta para la barra de desplazamien-
to
2
3

Fig. 40  Set de reequipamiento del FPG 48 para el uso del portador de navecillas

-

4

1. Desatornillar la placa de tope del riel de guia (1).

2. Retirar los dos tornillos de hexagono (2).

—=
N

3. Atornillar suavemente el portador de navecillas con
los tornillos suministrados al FPG 48.

N

4. Deslizar la cuebierta del gancho bajo el bloque.

5. Colocar el gancho de ceramica en el riel de guia del
automuestreador.

6. Colocar la barra de desplazamiento larga sobre el
gancho de tal manera que el pivote se asiente en la
hendidura.

7. Ajustar el gancho de ceramica en la posicion de parti-
da. La punta del gancho debe estar alineada con el
borde derecho de la posicion izquierda de navecilla
(en este caso, posicion 37).

Colocar una tira de papel o plastico recta en el borde y
alinear el gancho de ceramica con ella.

8. Deslizar la cubierta de tal forma que el extremo poste-
rior de la barra de desplazamiento toque la placa de
tope al final de la cubierta. (Ver placa de tope en la
imagen del recuadro)

9. Apretar con la mano los tornillos de hexagono interior
al bloque y sujetar asi la cubierta en su posicion ajus-
tada.

Al apretar los tornillos alinear el portador de navecillas
de forma paralela al riel de guia.
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10. Iniciar el software multiWin e iniciar sesion como administrador.
11.Seleccionar el comando DEVICE » DEVICE - EDIT en el menu.
Se abre una ventana con el mismo nombre.
12.En la seccion ACCESSORY MODULES, colocar una marca de verificacion en EJECTION RAIL.

13. Ajustar la posicion de la pinza con respecto al riel de descarga (— ver seccion
"Emplazamiento y ajuste del automuestreador FPG 48" pag. 64).

5.4.4 Interrupcién de medicién mientras se utiliza el automuestreador FPG 48

TENGA EN CUENTA

Después de una medicion interrumpida manualmente o debido a un fallo del dispositi-
vo, desplace el gancho de cerdamica con la mano hasta el tope final antes de reiniciar la
medicion.

5.4.5 Utilizar el avance manual de muestras

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustion caliente! Deje que el equipo
base se enfrie suficientemente antes de instalar el avance manual de muestras.

iDurante el funcionamiento con el avance de muestras existe riesgo de quemadura por
el contacto con la navecilla caliente y el gancho de ceramica! Después de extraerse del
horno, la navecilla y el gancho se mantienen calientes por largo tiempo.

1. Colocar el avance manual de muestras fren-
te a la esclusa de gas. Alinear el avance de
tal manera que la navecilla de ceramica se
desplace exactamente en el centro de la es-
clusa de gas.

La distancia entre el avance de muestrasy la
esclusa de gas debe ser de aprox. 2 mm.

2. Colocar una navecilla con el ojal en el gan-
cho del avance de muestras e introducir la
navecilla en el horno.

Precaucion: Sujetar el gancho solo por el
- asa. Existe riesgo de quemadura en el horno.

Corregir la posicion del avance de muestras
si la navecilla se ladea.

S 3. Coger las navecillas calientes del gancho con
1  Esclusa de gas 4 Asa una pinzay colocarlas sobre la superficie de
2 Navecilla de ceramica 5 Superficie de apoyo apoyo para que se enfrien.

3 Gancho de ceramica
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5.5  Conectary utilizar una balanza externa

Al utilizar una balanza externa es posible importar las masas de las muestras directa-
mente en la tabla de secuencia.

1.
2.
3.
4,

Conectar la balanza en la conexidn "scale" del médulo C/S o médulo CI.
Conectar la balanza a la corriente eléctrica y encenderla.
Configurar la tasa de baudios en 9600.

Observar la documentacion de la balanza para otras configuraciones.

Para la adopcion de los pesos de las muestras, proceda de la siguiente manera:

5.

6
7.
8

Iniciar la medicion hasta la introduccion de la secuencia de analisis.
En la tabla de secuencia, hacer clic en el campo WEIGHT de la muestra.

Pesar la muestra en la navecilla.

. Aceptar el valor de la balanza con [OK].

v El peso aparecera en el campo de entrada.

Repetir los pasos (2) - (4) para cada linea de secuencia.
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6.1 Encender / fase de calentamiento / ajuste

Secuencia de encendido

72

PRECAUCION

iPeligro de aplastamiento con el automuestreador FPG 48! El brazo del automuestrea-
dor, la pinza y el carrusel de navecillas se mueven durante el encendido y la inicializa-
cion. Mantenga una distancia suficiente para evitar el aplastamiento de las manos.

TENGA EN CUENTA

Si existen grandes diferencias de temperatura entre el almacenamiento y el emplaza-
miento, antes de realizar la conexion espere a que el multi EA 4000 se haya adaptado
a la temperatura ambiente para evitar dafios en el dispositivo por condensacion de
agua.

Antes del encendido, compruebe lo siguiente:

® | os gases oxigeno y argon (para determinacién de Cl o determinacion del carbono
elemental) estan conectados con una presion inicial de 200 - 400 kPa (29 - 58

psi).
= Se ha colocado un tubo de combustion en el horno.
®  Las mangueras de gas estan conectadas a la esclusa de gas o al reactor TIC.
® | os médulos de analisis estan conectados.
= E| avance de muestras manual o el automuestreador estan instalados y ajustados.

= E| ordenador esta conectado y el software multiWin esta instalado.

1. Abrir el suministro de gas en el reductor de presion (presion inicial 200 - 400 kPa
029 - 58 psi).

2. Encender el ordenador.
3. Encender el automuestreador FPG 48 (opcional).

v" Seinicializa el automuestreador FPG 48.

4. Encender el equipo base multi EA 4000 mediante el interruptor principal en la
parte trasera del equipo y el interruptor de encendido/apagado en la parte frontal
(detras de las puertas).

5. Encender los modulos de analisis.

v' Los dispositivos se inician. Las lamparas indicadoras de estado en la parte
frontal del equipo base y los médulos se encienden.

6. Iniciar el programa multiWin.
7. Realizar el inicio de sesién de usuario.

Introducir ADMIN como USER y PASSWORD en cada caso. Dicho usuario ha sido creado
en la nueva isntalacion del programa y tiene derechos de administrador.

8. Hacer clic en el botdn [INITIALIZE ANALYZER].
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Fases de calentamiento y
de puesta en servicio

v" Una vez que se haya iniciado sesidn con éxito se produce la inicializacion y la
deteccion automaética de todos los componentes conectados y encendidos.

Después de iniciar sesion exitosamente, comienza de manera automatica la inicializa-
cion y la consulta de los componentes. En la ventana de estado se muestran los valores
actuales:

= Flujo de gas de medicion: se muestra al encenderse la bomba de aspiracion (100 +
10 1/h).

= Bomba de aspiracién en el equipo base: La bomba se enciende 50 K antes de que
se alcance la temperatura tedrica.

= Temperatura del horno: el tiempo de calentamiento dura aprox. entre 30y 60
min., en funcion de la temperatura teérica indicada.

= Detector NDIR (solo determinaciones de C, S o C/S): En el médulo C/S requiere un
tiempo de puesta en servicio de unos 15 min. después de haber sido encendido.

= Coulémetro (solo determinacion de Cl): aprox. 10 min de tiempo de puesta en ser-
vicio

Durante dicho tiempo, las indicaciones de los componentes que alin no estan prepara-

dos para el servicio se muestran en rojo en la ventana de estado.

6.2 Medicion C/S

6.2.1 Preparar el multi EA 4000y el médulo C/S

ADVERTENCIA

iPeligro de cortocircuito! A pesar de la baja tensidon (max. 24 V), en el horno de com-
bustion HTS1500 se producen corrientes eléctricas muy altas. El tubo de combustién
forma parte de la cubierta de componentes conductores de corriente.

iEncienda el analizador solo si esta colocado el tubo de combustion! Siempre que se
realicen modificaciones y trabajos de mantenimiento en el tubo de combustién o en el
horno de combustion apague el analizador por medio del interruptor principal en la
parte trasera del equipo.

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustién caliente! Deje que el equipo
base se enfrie suficientemente antes de realizar modificaciones.

La esclusa de gas para mediciones C/S se compone de un cuerpo base y un anillo de
presion. En la esclusa de gas se mantiene una rendija anular entre el cuerpo base y el
anillo de presion, a través de la cual el oxigeno entra al tubo de combustién. El cuerpo
base también se utiliza para mediciones con el médulo de materia solida TIC automati-
co.
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Fig. 41  Esclusa para mediciones de C/S

1 Cuerpo base 2 Anillo de presién

Para mediciones de C/S se utiliza un tubo de combustion de cerdmica. Ambos extre-
mos del tubo estan biselados y son simétricos. Mediante los extremos biselados, el
tubo de combustion es introducido en la esclusa de gas y en la trampa de polvo.

1 2 3
Fig. 42  Tubo de ceramica con trampa de polvo y esclusa de gas

1 Trampa de polvo con aleta de refrigeracion 3 Esclusa de gas con boquilla
2 Tubo de ceramica biselado

Compruebe las conexiones eléctricas y las conexiones de mangueras de acuerdo con la
seccion "Emplazar el multi EA 4000" pag. 51y ss.

1. Ensamblar la esclusa de gas. Comprobar que el anillo
obturador esté bien colocado (ver flecha).

Atornillar el cuerpo base y el anillo de presién entre si
con 3 tornillos de hexagono interior. Apretar los tornillos
de manera uniforme en secuencia.

2. Para determinaciones de carbono: rellenar un extremo
del tubo de cerdmica con lana de cuarzo con aprox.
2,5 cm de espesor. Introducir la lana de cuarzo aprox. 2-
4 cm en el tubo.

Tenga en cuenta No introduzca demasiado la lana de
cuarzo en el tubo de cerdmica, ya que esta se apelmaza a
altas temperaturas.

El extremo relleno del tubo de ceramica se coloca mas
tarde en direccion de la trampa de polvo.
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3. Introducir el tubo de cerdmica en la esclusa de gas hasta
el tope.

4. Introducir el tubo de ceramica con la esclusa de gas en la
parte derecha en el multi EA 4000. Si el tubo se atora,
continuar el deslizamiento con un giro leve sin presién.

5. Atornillar fijamente la esclusa de gas al equipo base con
3 tornillos de hexagono interior. La boquilla de gas debe
estar dirigida hacia la parte frontal del equipo base.

6. Fijar la manguera de oxigeno (mangueran.” 17) ala
esclusa de gas.

Para ello, empujar la manguera en la boquilla de gas y
asegurarla con la tuerca de union.

7. Extraer la proteccion contra contacto de la trampa de
polvo de la abertura en la parte izquierda del equipo ba-
se (ver imagen abajo).

8. Colocar la trampa de polvo en el tubo de ceramica. Ali-

near la trampa de polvo de tal manera que la boquilla de
gas quede hacia arriba.

Introducir la trampa de polvo en el tubo en direccién al
eje del tubo con un movimiento de giro y presionar lige-
ramente hasta que la trampa de polvo se deslice en el
tubo hasta el tope.

9. Deslizar la manguera de gas de mediciéon (manguera
n.°1) en la boquilla de gas y asegurarla con la tuerca de
union.
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10. Volver a colocar la proteccién contra el contacto de la
trampa de polvo.

Siya se ha instalado la esclusa de gas es posible también introducir el tubo de cerami-
ca en el equipo base desde el lado izquierdo a través de la abertura para la trampa de
polvo.

= Para que sea mas facil, colocar primero la trampa de polvo en el tubo de ceramica.

= (olocar el tubo de combustion con trampa de polvo desde la izquierda en el horno.
Introducir el tubo hasta la junta de la esclusa de gas.

Comprobar la trampa de = Compruebe que la trampa de halogenuro esté rellena con perclorato de magnesio y
halogenuro y el tubo de que solo haya lana de cuarzo en la parte inferior del tubo de secado.
secado

= Para determinaciones de C, instale la trampa de halogenuro rellena con lana de
cobre y de latén en el conducto de gas.

®  Para determinaciones de S, retire la trampa de halogenuro y conecte en su lugar un
tubo en U vacio.

La trampa de halogenuro absorbe una parte del azufre. Por ello, para determinaciones
de C/S debe sopesarse el uso de la trampa de halogenuro. Para concentraciones bajas
de azufre se recomienda no usar la trampa de halogenuro. Con concentraciones mas
altas debe instalarse la trampa de halogenuro en el conducto de gas.

Fig. 43  Comprobar la trampa de halogenuro y el tubo de secado

1 Tubo de secado con perclorato de magnesio 3 Tubo en U vacio para determinaciones de S

2 trampa de halogenuro con lana de cobre y latén
para determinaciones de C
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6.2.2 Realizar mediciones de C/S

PRECAUCION

iDurante el funcionamiento del automuestreador y del avance de muestras manual
existe riesgo de quemadura por el contacto con navecillas calientes y los ganchos de
ceramica! Después de extraerse del horno, la navecilla y el gancho se mantienen ca-
lientes por largo tiempo.

PRECAUCION

iPeligro de aplastamiento en el automuestreador! El brazo del automuestreador, la
pinzay el carrusel de navecillas se mueven durante el encendido, la inicializacién y la
medicién. Mantenga una distancia suficiente para evitar el aplastamiento de las ma-
nos.

Al equipar el automuestreador: no abra la cubierta hasta tanto el carrusel de navecillas
haya dejado de moverse.

1. Encender el equipo base multi EA 4000, el médulo C/Sy, si aplica, el FPG 48. Ase-
gurarse de encender el equipo base tanto a través del interruptor principal en la
parte trasera como del interruptor de encendido/apagado en la parte frontal.

v' Seiluminan las ldmparas indicadoras de estado en los frentes de los dispositi-
VOs.

Si se ha integrado un médulo de materia sélida TIC automatico, encenderlo tam-
bién. Con ello se toma en consideracidn la via de transporte de navecillas mas larga
debido al reactor de TIC intermedio.

No encender el médulo Cl si esta presente.

2. lIniciar el programa multiWin.

3. Cambiar entre los diferentes modulos del analizador. Para ello activar primero los
sensores:

m  Seleccionar el punto DEVICE » DEVICE — EDIT en el mend.
®  Activar los ELEMENTOS a analizar.

m  Sjse activa tanto carbono/azufre como cloro, en la lista COMBUSTION TUBE hacer
clic en CERAMIC TUBE (CS).

= Como STATES, activar la opcién soLID.
4. |Inicializar el sistema mediante un clic en [INITIALIZE ANALYZER].

5. Cargar un método (punto del menti METHOD P METHOD — ACTIVATE) 0 crear un nuevo
método (punto METHOD » METHOD — NEW).

Para mediciones de C/S pueden seleccionarse los siguientes parametros:

®  TC (determinar solo contenido total de carbono)

m TS (determinar solo contenido total de azufre)

m  TC+TS (determinar contenido total de carbono y contenido total de azufre)

6. Después de la fase de puesta en servicio, ajustar los siguientes flujos en los requla-
dores de flujo en la parte frontal del equipo base (1-3 en Fig. 2 pag. 20):
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pump 0, Ar/0;

Ajustar el flujo de aspiracién, de tal 2,3-2,51/min -
manera que en la ventana STATUS

ANALYZER se muestre el valor NOMINAL

=100 + 10, lo que corresponde

aprox.a 1,7 I/min

El sistema de analisis tiene ahora tiempo para acondicionarse.

Si el flujo de aspiracion difiere considerablemente o se modifica posteriormente,
reajustar el flujo de aspiracion en la vélvula "pump" del multi EA 4000.

7. Pesar las muestras en las navecillas de cerdmica.
8. Hacer clic en [START MEASUREMENT].
9. Crear o seleccionar un grupo de andlisis para guardar los datos de la medicion.

10. Crear una secuencia de analisis.

®  Agregar la cantidad deseada de muestras a la tabla de muestras con t@

®  |ntroducir los siguientes datos:

Columna Descripcion
SAMPLING POSITION solo en mediciones con automuestreador: Posicion de la
muestra en el rack de muestra

La ocupacion del rack de muestra solo debe efectuarse con
nimeros ascendentes. Sin embargo, no tiene que ser ininte-
rrumpida.

NOMBRE ID de muestras

Con @se puede generar una ID automatica de muestra.

ANALYSIS TYPE Seleccidn del tipo de anélisis (SAMPLE, DAILY FACTOR DETERMI-
NATION, CALIBRATION MEASUREMENT, AQA MEASUREMENT o DET.
BOAT BLANK)

NOMINAL VALUE Concentracion teodrica para estandares de calibracién o es-
tandar AQS
OPERANDS Entrada del pesaje

®  Equipar el automuestreador. Utilizar los botones % y < | para mover el rack
de muestras a la posicion deseada.

»  Hacer clic en @ la linea de secuencia, para activar la linea de secuencia para el
analisis. Todas las lineas de secuencia pueden activarse con un clicen EEE)

v Las lineas de secuencia activadas para el analisis se muestran rellenas en ver-
de.

11.Iniciar la medicién con un clic en [START MEASUREMENT].

En mediciones con avance de muestras manual se muestra una ventana de entrada
antes del comienzo de toda medicién para introducir el pesaje.

v' El analizador comienza con el procesamiento de la secuencia de anélisis. Se
abre la ventana MEASUREMENT — ANALYSIS.
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Es posible desactivar la alimentacion de oxigeno en el programa multiWin durante
largas pausas de medicién para ahorrar oxigeno. Sin embargo, es necesario volver a
activar la alimentacion de oxigeno a tiempo (aprox. 10 min.) antes del inicio de la
medicién.

6.3 Determinacion de carbono por pirdlisis

6.3.1 Preparar el multi EA 4000y el médulo C/S

PRECAUCION

En la pirdlisis se desprenden compuestos de carbono volatiles del multi EA 4000. Fije
un tubo de aspiracién directamente en las proximidades de la entrada del horno y
asegurese de la aspiracion de los gases.

1. Comprobar las conexiones eléctricas y las conexiones de mangueras de acuerdo
con la secciéon "Emplazar el multi EA 4000" pag. 51. Comprobar especialmente la
conexién para argén en el multi EA 4000.

2. Colocar una aspiracion sobre la esclusa de gas en la parte derecha del multi EA
4000 para eliminar los gases de la pirdlisis.

3. Preparar el analizador, como se describe en la seccién "Preparar el multi EA 4000 y
el médulo C/S" pag. 73.

= Montar el tubo de cerdmica con la esclusa de gas y la trampa de polvo en el
horno de combustién.

= Asequrarse de que el tubo de secado esta lleno y que en la trampa de haloge-
nuro la lana de cobre y de latén no han cambiado de color.

4. Emplazar el automuestreador sélido FPG 48 (— véase la seccion "Conectar y utili-
zar el automuestreador” p. 64).

6.3.2 Ejecutar la determinacién de carbono por pirélisis

PRECAUCION

iDurante el funcionamiento del automuestreador y del avance de muestras manual
existe riesgo de quemadura por el contacto con navecillas calientes y los ganchos de
cerdmica! Después de extraerse del horno, la navecilla y el gancho se mantienen ca-
lientes por largo tiempo.

PRECAUCION

iPeligro de aplastamiento en el automuestreador! El brazo del automuestreador, la
pinzay el carrusel de navecillas se mueven durante el encendido, la inicializacién y la
medicién. Mantenga una distancia suficiente para evitar el aplastamiento de las ma-
nos.

Al equipar el automuestreador: no abra la cubierta hasta tanto el carrusel de navecillas
haya dejado de moverse.
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TENGA EN CUENTA

iPeligro de dafios en el horno! No trabaje permanentemente con temperaturas de
horno por debajo de 1000 °C. De ser posible, limite el tiempo de funcionamiento para
mediciones con pirdlisis (con T =850 °C).

1. Encender el equipo base multi EA 4000, el médulo C/Sy, si aplica, el FPG 48. Ase-
gurarse de encender el equipo base tanto a través del interruptor principal en la
parte trasera como del interruptor de encendido/apagado en la parte frontal.

v" Seiluminan las ldmparas indicadoras de estado en los frentes de los dispositi-
Vos.

No encender el médulo Cl si esta presente. Encender el médulo de materia sélida
TIC automatico, si esta disponible, mediante el interruptor principal en la parte
posterior.

2. lIniciar el programa multiWin.

3. Cambiar entre los diferentes modulos del analizador. Para ello activar primero los
sensores:

®  Seleccionar el punto DEVICE P DEVICE - EDIT en el mend.
4. Activar los ELEMENTOS a analizar.

m  Sjse activa tanto carbono/azufre como cloro, en la lista COMBUSTION TUBE hacer
clic en CERAMIC TUBE CS.

= Como STATES, activar la opcién SoLID.
5. Inicializar el sistema mediante un clic en [INITIALIZE ANALYZER].

6. Cargar un método (punto del menti METHOD P METHOD — ACTIVATE) 0 crear un nuevo
método (punto METHOD » METHOD — NEW).

m  Seleccionar el parametro "EC/TC" para la determinacién de carbono por piréli-
sis.

= Parametros recomendados para el ajuste del método (tarjeta PROCESS):

FURNACE TEMPERATURE 850°C

EC PURGE TIMGE 300s

7. Después de la fase de puesta en servicio ajustar los siguientes flujos de gas:

pump 0

Ajustar el flujo de aspiracion, de tal manera que en la ventana STA- 2,3 -2,51/min
TUS ANALYZER se muestre el valor
NomINAL = 100 + 10, lo que corresponde aprox. a 1,7 I/min

El sistema de analisis tiene ahora tiempo para acondicionarse.

Si el flujo de aspiracion difiere considerablemente o se modifica posteriormente,
reajustar el flujo de aspiracion en la vélvula "pump" del multi EA 4000.

8. Pesar cada muestra en dos navecillas de ceramica.
9. Iniciar la medicidn con un clic en [START MEASUREMENT].

10. Crear o seleccionar un grupo de analisis para guardar los datos de la medicién.
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11.Crear una secuencia de analisis.

®  Agregar la cantidad deseada de muestras a la tabla de muestras con t@ Para
cada muestra deben preverse dos navecillas, las cuales seran procesadas una
tras otra en la secuencia.

®  |ntroducir los siguientes datos:

Columna Descripcion

SAMPLING POSITION Posicion de la muestra en el rack de muestras o en la secuencia de
analisis en mediciones con alimentacion de muestras manual. La
ocupacion del rack de muestras solo debe efectuarse con nimeros
ascendentes. Sin embargo, no tiene que ser ininterrumpida.

NOMBRE ID de muestras

Con @ se puede generar una ID automatica de muestra.

ANALYSIS TYPE Seleccion del tipo de analisis (SAMPLE, DAILY FACTOR DETERMINATION,
CALIBRATION MEASUREMENT, AQA MEASUREMENT 0 DET. BOAT BLANK)

NOMINAL VALUE Concentracion teodrica para estandares de calibracién o estandar
AQS
OPERANDS Entrada del pesaje

®  Equipar el automuestreador. Utilizar los botones % y < | para mover el rack
de muestras a la posicion deseada.

m  Hacerclicen @ la linea de secuencia, para activar la linea de secuencia para el
analisis. Todas las lineas de secuencia pueden activarse con el botén L&,

v Las lineas de secuencia activadas para el andlisis se muestran rellenas en ver-
de.

12.Hacer clic en [START MEASUREMENT].

En mediciones con avance de muestras manual se muestra una ventana de entrada
adicional antes del comienzo de toda medicion para introducir el pesaje.

v" El analizador comienza con el procesamiento de la secuencia de anélisis. Se
abre la ventana MEASUREMENT — ANALYSIS.

= Enla muestra en la navecilla 1 se determina el carbono elemental (EC). Antes
de la medicion en la navecilla 1 se lleva a cabo de forma automaética la desco-
nexién de la bomba de aspiracion y la conmutacion de oxigeno a argon. Ajuste
el flujo de argén en el rotametro Ar/0za 2,3-2,5 I/min. Este ajuste de flujo se
mantiene para mediciones con pirélisis subsiguientes.

®  La muestra en la navecilla 1 es pirolizada primero en la corriente de argén al
finalizar el tiempo de espera (lavado del tubo de combustion con argén). Alli se
liberan los componentes de los compuestos de carbono existentes que son vo-
latiles a la temperatura preseleccionada. En el caso ideal, y/o después del co-
rrespondiente tratamiento previo, el carbono elemental (EC) permanece en la
navecilla.

®  Después de la pirdlisis se produce la conmutacién a oxigeno y la bomba de as-
piracion se enciende. La porcion del carbono (EC) restante en la muestra piroli-
zada se determina mediante la combustion en una corriente de oxigeno.
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® | amuestra en la navecilla 2 es utilizada para la determinacién del contenido
total de carbono (TC) en una corriente de oxigeno.
= De la diferencia entre los dos valores de medicion (TCy EC) obtenidos puede
deducirse la cantidad de carbono degradable o activo.
Es posible desactivar la alimentacion de gas en el programa multiWin durante largas
pausas de medicion para ahorrar oxigeno. Sin embargo, es necesario volver a activar la
alimentacion de oxigeno a tiempo (aprox. 10 min.) antes del inicio de la medicién.
6.4 Determinacion de Cl
6.4.1 Preparar el multi EA 4000 para mediciones de Cl

82

ADVERTENCIA

iPeligro de cortocircuito! A pesar de la baja tensidén (max. 24 V), en el horno de com-
bustién HTS1500 se producen corrientes eléctricas muy altas. El tubo de combustién
forma parte de la cubierta de componentes conductores de corriente.

iEncienda el analizador solo si esta colocado el tubo de combustion! Siempre que se
realicen modificaciones y trabajos de mantenimiento en el tubo de combustién o en el
horno de combustion apague el analizador por medio del interruptor principal en la
parte trasera del equipo.

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustién caliente! Deje que el equipo
base se enfrie suficientemente antes de realizar modificaciones.

TENGA EN CUENTA

Mediante sales alcalinas (sudor en la mano) se producen cristalizaciones en el cuarzo

al calentar el horno de combustion. Estas provocan una disminucion de la vida util del
tubo. Intentar no tocar el tubo de combustidn con la mano. Utilizar guantes de protec-
cion para el montaje de la esclusa en el tubo de combustién. Dado el caso, limpiar por
fuera el tubo de combustion con etanol antes de su colocacién en el horno de combus-
tion.

Para mediciones de Cl se utiliza un tubo de cuarzo en el que se monta la esclusa de
gas. En el tubo de cuarzo no se coloca ninguna trampa de polvo.

1 2 3 4 5
Fig. 44 Tubo de combustién de cuarzo con esclusa de gas
Tapén de lana de cuarzo 4 Salida del gas de medicion con junta esmerilada
2 Bypass para la alimentacién de oxigeno 5 Alimentacion de argén en la esclusa de gas

3 Bogquilla de conexién para oxigeno
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El tubo de cuarzo con esclusa de gas puede ser fijado al multi EA 4000 mediante una
pieza de acoplamiento.

Fig. 45 Pieza de acoplamiento para mediciones de Cl

Compruebe las conexiones eléctricas y las conexiones de mangueras de acuerdo con la
seccion "Emplazar el multi EA 4000 CI" o "Emplazar el multi EA 4000 CI" pag. 53 y ss.

1. Rellenar el tubo de cuarzo con aprox. 2,5 cm de lana de
cuarzo y empujar el tap6n de lana hasta el final del tubo.

2. Colocar el anillo de obturaciéon en el anillo de presion de la
esclusa de gas.

3. Introducir el tubo de cuarzo en el anillo de presién de tal
manera que las salidas de gas sobresalgan en las hendidu-
ras del anillo.

4. Ajustar la contrapieza de la esclusa de gas con los tres
tornillos de hexagono interior correspondientes. Al hacer-
lo, apretar los tornillos de manera uniforme en secuencia.

Al apretar los tornillos, prestar atencion a que el tubo de
cuarzo esté centrado en la esclusa de gas.
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v Laesclusa de gas estara montada correctamente, si la
ranura entre el anillo de presion y la contrapieza tiene
aprox. 1 mm de ancho de manera uniforme.

5. Montar la pieza de acoplamiento con tres tornillos de he-
xagono interior en la parte derecha del equipo base. Al ha-
cerlo, prestar atencién a que el orificio de guia esté ubica-
do sobre el orificio en el equipo base y que la ranura sefiale
hacia el frente.

6. Retirar el panel de proteccién térmica. Para ello, soltar 2
tornillos de cabeza ranurada con un destornillador.

7. Introducir el tubo de cuarzo con la esclusa de gas hasta el
tope en el horno de combustion. Al hacerlo, introducir el
pasador de guia en el orificio de guia (ver linea punteada).

Sin usar el sensor de llama:

8. Conectar la manguera para alimentacién de oxigeno
(manguera n.° 17) en la boquilla de gas del tubo de com-
bustion (1).

9. Conectar la manguera para alimentacién de argén a la
esclusa de gas (2).

Tenga en cuenta Las mangueras no deben doblarse ni tor-
cerse.

v" Eltubo de cuarzo esta colocado en el multi EA 4000.

1 Conexion para oxigeno

2 Conexion para argén
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Conectar el sensor de
llama (opcional)

1. Ensamblar el sensor de llama:

Secuencialmente, colocar los 2 anillos obturadores
(3) y el casquillo de latén (4) en el cabezal del
sensor (1).

Atornillar el tornillo moleteado de aluminio (5)
solo levemente en el cabezal del sensor.

1 2 3 4 S Nota: El sensor de llama se suministra con un ter-

1 Cabezal del sensor 4 (Casquillo de latén cer anillo obturador como recambio.

2 Conexion de gas para oxigeno 5 Tornillo moleteado
3 Anillos obturadores

2. Colocar el disco de orificio negro (1) sobre la bo-
quilla del tubo de cuarzo.

3. Fijar la manguera para alimentacion de oxigeno
(manguera n.° 17) en la conexion de gas (3).

4. Colocar el sensor de llama sobre la boquilla de gas
y asegurarlo con el tornillo de latén (2). Apretar a
mano el tornillo.

5. Conectar el cable del sensor de llama al conector
"valve" en la parte trasera del médulo C/S (o mé-
dulo Cl).

Conectar el recipiente de
acido sulfurico

ADVERTENCIA

iEl &cido sulfurico concentrado utilizado como agente secante en el recipiente de acido
sulfurico puede causar abrasiones serias!

Lleve puesta ropa de protecciéon adecuada al cambiar el acido sulfarico. Observe todos
los requerimientos de la hoja de datos de sequridad. jActie con sumo cuidado al llenar
el &cido sulfurico!

En funcién del método de medicidn se utiliza un recipiente de acido sulftrico con o sin
salida separada.
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1. Atornillar la cubeta PTFE y las 2 pinzas para el
recipiente de sequridad al equipo base, si es nece-
sario.

2. Llenar el recipiente de acido sulfarico con 12-15
ml de acido sulfdrico.

3. Sostener el recipiente de acido sulfurico lleno so-
bre la cubeta PTFE.

4. Unir la salida de gas del tubo de combustion y la
entrada del recipiente de acido sulfarico con la co-
nexién con esmerilado esférico (1).

5. Asegurar la conexion con esmerilado esférico con
la pinza de horquilla (2). Para ello, apretar el tor-
nillo moleteado con la mano.

6. Conectar la manguera de gas de medicién (2,
transparente) en la conexion de manguera de la
oliva de vidrio.

7. Cerrar el recipiente de acido sulfarico con la oliva
de vidrio (1).
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Solo para recipiente de acido sulftrico con salida sepa-
rada:

8. Conectar la salida separada del recipiente de acido
sulfurico (1) mediante un trozo de manguera corto
con el conector lateral del recipiente de seguridad

(2).
9. Presionar el recipiente de sequridad entre las 2
pinzas.

10. Conectar la manguera de bypass negra (4) en la
parte de arriba del recipiente de sequridad (3).

En recipientes de acido sulfurico sin salida separa-
da, la manguera de bypass cuelga libre.

1 Salida separada 3 Recipiente de seguridad
2 Manguito de empalme 4 Manguera de bypass

11.Introducir la manguera de gas de medicion (sin
color) y la manguera de bypass (negra) a través
del canal en el multi EA 4000. De ser necesario, ti-
rar de las mangueras con una pinza desde el otro
extremo del canal.

Conducir las mangueras a través de la abertura en
la parte izquierda del médulo Cl.

Solo para recipiente de acido sulfirico con salida sepa-
rada:

12.En el médulo Cl, conectar la manguera de bypass
en la entrada de gas del lado de la trampa de ha-
logenuro rellena de lana de cobre.

La manguera de gas de medicion se conecta poste-
riormente al electrodo combinado (— ver seccién
"Preparar la célula de medicion" 89).
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6.4.2 Elaboracion de la solucion de electrolito

Almacenaje y tiempo de
conservacion de las solu-
ciones de electrolito

88

ADVERTENCIA

iEl 4cido acético y el acido nitrico al 99 % utilizados para la elaboracién de la solucién
de electrolito, asi como el timol, pueden ocasionar abrasiones severas!

jAl elaborar la solucién de electrolito lleve puesta ropa de proteccion adecuada! Obser-
ve todos los requerimientos de las hojas de datos de seguridad.

Reactivos necesarios:

m 200 ml acido acético c = 99% = 1,0gtimol
® 4 ml acido nitrico conc. ® (0,3 g timol sulfonaftaléina
® 4 ggelatina = 500 ml metanol

Elabore la solucion de electrolito como se indica a continuacion:
1. Solucién A:

Llenar 500 ml de agua ultrapura en un matraz graduado de 1000 ml, agregar 4 ml
de HNOs (conc.), afiadir con cuidado 200 ml de 4cido acético y rellenar con agua ul-
trapura hasta la marca.

2. Solucion B1:

Mezclar 4 g de gelatina en un vaso de vidrio con 400 ml de agua ultrapura, dejar
reposar 3 horas y disolver sequidamente calentando a 35-45 °C.

3. Solucion B2:

Disolver 1,0 g de timol y 0,3 g de timol sulfonaftaléina en 500 ml de metanol en un
vaso de vidrio.

4. Solucion B:

Afiadir la solucién B1 después que se enfrie a 18-22 °C a la solucién B2, lentamen-
te y agitando, filtrar, traspasar a un matraz graduado de 1000 ml y rellenar con
agua ultrapura hasta la marca.

5. Solucion C - Electrolito listo para usar:

Pipetear 8 ml de solucién B en una probeta graduada de 100 ml y rellenar con la
solucion A hasta 100 ml o

pipetear 40 ml de la solucién B en una probeta graduada de 500 ml y rellenar con
la solucién A hasta los 500 ml.

® |assoluciones Ay B pueden conservarse aprox. 6 meses en recipientes sellados a
4+3°C

= Lasolucion de electrolito lista para el uso (solucion C) se puede conservar en reci-
pientes de vidrio sellados durante aprox. 30 dias a 20-25 °C.
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6.4.3

Preparar la célula de medicién

TENGA EN CUENTA

El secado del electrolito en el electrodo combinado puede dafar el electrodo. Durante
pausas de funcionamiento cortas, p. €j. durante la noche, conserve el electrodo en

solucion de electrolito.

Antes del primer uso, deje el electrodo durante 1-2 h dentro de la solucién de electroli-
to. Solo después de hacerlo obtendra valores reproducibles.

La célula de medicién llena y el electrodo deben estar conectados al equipo antes de
encender el médulo Cl.

1.

v B~ W N

Verter el electrolito en el cuerpo base de la célula de medicion (sobre la elabora-
cion del electrolito ver seccion "Elaboracién de la solucion de electrolito" pag. 88):

®  (élula"sensitive": aprox. 20 ml

®  (Célula"high concentration": aprox. 120 ml

Colocar una varilla agitadora magnética en la base de la célula de medicion.

Fijar la cubierta de la célula de medicién con los 3 tornillos moleteados.

Colocar la célula de medicion en el soporte del mddulo Cl. Al hacerlo, prestar aten-
cion a que la espiga de la célula de medicién sefiale hacia el frente y encaje en la

ranura guia del soporte.
1 2 3 4 ]

Conexion del electrodo combinado

Conexion de gas de medicion al electrodo combinado

Oliva con manguera de aspiracion conectada
Conexion de la célula de medicion
Tubo de adsorcion relleno con carboén activo

5.

8.

Introducir el electrodo combinado
y la oliveta de manguera con la
manguera de aspiracién en los
agujeros previstos para ello de la
cubierta de la célula de medicion.

Conectar el electrodo combinado y
la célula de medicién en los conec-
tores de la pared trasera del modu-
lo Cl.

Conectar la manguera del gas de
medicion (sin color) aprox. 1 cm
en el extremo del electrodo combi-
nado.

Tenga en cuenta Si se desliza la
manguera muy profundo en el
electrodo, se adherira por succion.
En dicho caso, el electrodo podria
romperse al extraer la manguera.

Encender el multi EA 4000 con sus
componentes de equipo (— ver
secciéon "Realizar la medicion de CI"
pég. 90).

Ejecutar una rutina de punto final (— ver seccién "Rutina de punto final" pag. 90).

v Cuando la rutina de punto final haya concluido el sistema estara listo para la

medicion.
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10. De ser necesario, comprobar la célula con un método directo.

6.4.4 Rutina de punto final

6.4.5

90

Después de cada cambio de electrolito es necesaria una rutina de punto final. El punto
de trabajo de la célula de medicion culombimétrica se encuentra en el rango de 1500-
5000 Counts.

1. Iniciar la rutina de punto final a través del punto SYSTEM P END POINT ROUTINE .

2. Retirar la oliva con la manguera de aspiracion de la cubierta de la célula de medi-
cion, Cuando se pida, dosificar la solucién de HCl directamente en la célula de me-
dicion:
®  (Célula"sensitive": 200 pl de una solucién de HCI 0,01 molar

m  (élula"high concentration": 200 pl de una solucién de HCl 0,1 molar

3. Inmediatamente después de la dosificacion, iniciar la rutina de punto final con un
clic en [OK].

En la ventana STATUS ANALYZER se muestra durante el proceso el estado END POINT
ROUTINE. Después de la rutina de punto final se muestran en la ventana STATUS
ANALYZER el estado STAND-BY TITRATION y el valor del indicador actual.

v El sistema esta listo para hacer la medicién.

El punto de trabajo obtenido del electrodo combinado se muestra en el punto de menu
SYSTEM » COMPONENT TEST en la pestafia CL-AMP.

TENGA EN CUENTA
Para proteger el electrodo combinado del desgaste, tenga en cuenta lo siguiente:

®  |lene siempre la célula de medicion antes de la rutina de punto final con electrolito
fresco.

= No ejecute la rutina de punto final varias veces una detras de otra.

Realizar la medicion de Cl

PRECAUCION

iDurante el funcionamiento del automuestreador y del avance de muestras manual
existe riesgo de quemadura por el contacto con navecillas calientes y los ganchos de
cerdmica! Después de extraerse del horno, la navecilla y el gancho se mantienen ca-
lientes por largo tiempo.

PRECAUCION

iPeligro de aplastamiento en el automuestreador! El brazo del automuestreador, la
pinzay el carrusel de navecillas se mueven durante el encendido, la inicializacién y la
medicién. Mantenga una distancia para evitar el aplastamiento de las manos.

Al equipar el automuestreador: no abra la cubierta hasta tanto el carrusel de navecillas
haya dejado de moverse.
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Encender el equipo base multi EA 4000, el médulo Cl, el médulo C/S (solo con el
multi EA 4000 C/S Cl) y, si aplica, el FPG 48. Asegurarse de encender el equipo ba-
se tanto a través del interruptor principal en la parte trasera como del interruptor
de encendido/apagado en la parte frontal.

v Seiluminan las lamparas indicadoras de estado en los frentes de los dispositi-
VOSs.
Iniciar el programa multiWin.

Cambiar entre los diferentes médulos del analizador. Para ello activar primero los
sensores:

m  Seleccionar el comando DEVICE » DEVICE - EDIT en el menu.
m  Activar cloro como ELEMENTO a analizar.

m  Sjse activa tanto carbono/azufre como cloro, en la lista COMBUSTION TUBE hacer
clic en QUARTZ TUBE (CL).

®  Como STATES, activar la opcion SoLID.
Inicializar el sistema mediante un clic en [INITIALIZE ANALYZER].

Cargar un método (punto del meni METHOD » METHOD — ACTIVATE) 0 crear un nuevo
método (punto METHOD » METHOD — NEW).

Para mediciones de Cl pueden seleccionarse los siguientes pardmetros:
= Cl_AMP (determinar contenido de cloro en sustancias sélidas)

m  (l_direct_AMP (comprobacion de la célula de medicion mediante pipeteo de
un estandar liquido directamente en la célula de medicién)

. Ajustar los flujos de gas:

Mediciones de Cl sin separacion de gas

=  En el método, en la pestafia PROCESS debe elegirse SpLIT 100 % para el funcio-
namiento sin separacién.

®  Para ello deben configurarse los siguientes flujos de gas:

Flujos de gas para mediciones sin separacion de gas
pump 0 Ar
aprox. 600 ml/min 300- 400 ml/min 300- 400 ml/min

= Al hacer el ajuste de los flujos de gas debe tomarse en cuenta lo siguiente:

El flujo de aspiracion se configura en el reqgulador de flujo "pump". Debe ser
aprox. 200 ml/min mayor que el flujo de oxigeno. Para garantizar la efecti-
vidad de la esclusa de gas, la suma del flujo de argdén y de oxigeno debe ser
superior al flujo de aspiracion en al menos 200 ml/min.

Cuando se solicite, el usuario debe reducir manualmente el flujo de aspira-
cion en el regulador de flujo "pump" del equipo base.

TENGA EN CUENTA

iEs absolutamente necesario reducir el flujo de aspiracion en el funcionamiento sin
separacion cuando se solicite! De lo contrario es posible que se aspire acido sulftrico o
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solucion de electrolito hacia el sistema de mangueras y los componentes subsiguientes
y se produzcan dafios alli.

Mediciones de Cl con 1. Enlos parametros de método configurar una de las siguientes proporciones de
separacion de gas separacion (en %) en la pestafia PROCESS:

Gas de medicion Proporcion de separacion

10 1:10

20 1:5

2. Los siguientes flujos de gas deben configurarse para el trabajo con separacién de
gas de medicion:

Flujos de gas para mediciones con separacion de gas de medicién
pump 0, Ar

maéx. (aprox. 2,5 I/min) 1 1/min 2,4 /min

Tomar primero el factor de separaciéon de un método existente y volverlo a deter-
minar seguidamente.

3. Pesar las muestras en las navecillas de cuarzo.

Muestras como aceite usado deben ser pesadas en navecillas de cuarzo sobre arena
de silice recocida y cubiertas con una cantidad suficiente de arena de silice. Los pe-
sajes de aceite no deben exceder los 50 mg.

4. Iniciar la medicion con un clic en [START MEASUREMENT].
5. Seleccionar o crear un grupo de analisis para guardar los datos de la medicion.

6. Crear una secuencia de analisis

®m  Agregar la cantidad deseada de muestras a la tabla de muestras con ﬂ

= |ntroducir los siguientes datos:

Columna Descripcion

SAMPLING POSITION Posicion de la muestra en el rack de muestra

La ocupacion del rack de muestras solo debe efectuarse con nime-
ros ascendentes. Sin embargo, no tiene que ser ininterrumpida.

NOMBRE ID de muestras

Con @ se puede generar una ID automéatica de muestra.

ANALYSIS TYPE Seleccidn del tipo de anélisis (SAMPLE, DAILY FACTOR DETERMINATION,
CALIBRATION MEASUREMENT, AQA MEASUREMENT 0 DET. BOAT BLANK)

NOMINAL VALUE Concentracion teoérica para estandares AQS

OPERANDS Entrada del pesaje

®  Equipar el automuestreador. Utilizar los botones % y < | para mover el rack
de muestras a la posicion deseada.

= Hacer clicen [ la linea de secuencia, para activar la linea de secuencia para el

analisis. Todas las lineas de secuencia pueden activarse con el botén [,

92



multi EA 4000

Manejo

Utilizar el automuestrea-
dor FPG 48

Utilizar el avance manual
de muestras

v' Las lineas de secuencia activadas para el analisis se muestran rellenas en ver-
de.

Hacer clic en [START MEASUREMENT].

La muestra es pirolizada en una corriente de argon a temperaturas entre 300 y
600 °C (zona frontal del horno). Los productos pirolizados resultantes son oxidados
por completo en una corriente de oxigeno a 1000 °C.

Seleccione un programa adecuado para el avance del automuestreador que con-
tenga el tiempo de retenciéon mas largo en el area de calentamiento en la entrada
del horno.

En muestras muy reactivas, utilice el sensor de llama que se puede adquirir por
separado.

PRECAUCION

Al alimentar el horno y observar simultaneamente la combustidn es necesario llevar
gafas protectoras.

Iniciar la medicién. Luego, introducir la navecilla en el horno.

Desplazar la navecilla en el tubo de combustién hasta poco antes de la esclusa de
gas, de tal forma que el centro de la navecilla se encuentre a la altura del panel
frontal. Dejar calentar la navecilla brevemente.

Seguidamente, desplazar la navecilla con cuidado a la zona caliente del horno de
combustion. Al hacerlo, observar permanentemente el final del tubo de alimenta-
cion de oxigeno. Tan pronto se produzcan fenédmenos luminosos por la combustién
de gases de la pirdlisis, mantener la navecilla en la posicién actual. Cuando dismi-
nuya la luminosidad, seguir desplazando la navecilla lentamente. Cuando vuelvan a
producirse luces, volver a detener la navecilla y asi sucesivamente hasta que la na-
vecilla se encuentre por completo dentro del horno (la posicion esta predetermina-
da por el tope en el avance de muestras). En dicha posicion los productos volatiles
de la pirolisis se queman a 1000-1100 °C.

Tras el desplazamiento de la navecilla a la zona caliente, confirmar el mensaje en la
pantalla con [OK].

TENGA EN CUENTA

El avance de la navecilla debe realizarse lentamente para que los gases de la pirdlisis
se generen lentamente y puedan quemarse por completo. Una alimentacién muy rapi-
da de la muestra puede producir una combustidn incompleta y generar asi restos de
hollin en el sistema de andlisis, lo que ocasionaria resultados de medicion incorrectos.

v" El analizador comienza con el procesamiento de la secuencia de anélisis. Se
abre la ventana MEASUREMENT — ANALYSIS. Comienza la rutina de medicién con
desaceleracion de titulacion.
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6.4.6 Comprobacion de la proporcién de separacién

La proporcion de separacién configurada debe ser comprobada con un estandar antes
de una serie de mediciones y deben corregirse las posibles desviaciones.

Se recomiendan las siguientes concentraciones estandar:

Célula de medicion Concentracion estandar
"high concentration” HCl 1 molar
"sensitive" HCI 0,1 molar

1. Introducir 50 pl del estandar en el horno caliente sobre una estera de ceramica en
una navecilla.

2. Ejecutar la determinacién con el método:
®  Repetir la medicion del estdndar tres veces y determinar el promedio.
= (alcular el factor de separacion F:
F = asou/ist
asou contenido absoluto de Cl esperado en pg
a;;; contenido absoluto de Cl promedio obtenido de las 3 mediciones estandar

= Introducir en el método el factor calculado en la pestarfiaCALIBRACION en el cam-
po de entrada FACTOR DIARIO. Aceptar el valor con [ACEPTAR] para las siguientes
mediciones.

Para la determinacién de un nuevo factor de separacion debe colocarse en el método
el valor 1 en el factor diario en la pestafia CALIBRACION.

6.4.7 Recocido de las navecillas de cuarzo
Las navecillas de cuarzo deben ser recocidas

= antes del primer uso
®  después de la limpieza de la suciedad fuerte.

Para ello, ejecuta la rutina de medicién con las navecillas de cuarzo vacias.

6.5 Determinacion del TIC/TOC con modulo de materia solida TIC
automatico

6.5.1 Preparar el médulo de materia sélida TIC automatico

ADVERTENCIA

iPeligro de cortocircuito! A pesar de la baja tensiéon (max. 24 V), en el horno de com-
bustion HTS1500 se producen corrientes eléctricas muy altas. El tubo de combustion
forma parte de la cubierta de componentes conductores de corriente.
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iEncienda el analizador solo si esta colocado el tubo de combustion! Siempre que se
realicen modificaciones y trabajos de mantenimiento en el tubo de combustién o en el
horno de combustion apague el analizador por medio del interruptor principal en la
parte trasera del equipo.

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustién caliente! Deje que el equipo
base se enfrie suficientemente antes de realizar modificaciones.

El reactor TIC del médulo de materia sélida TIC automatico esta compuesto por un
tubo de cuarzo con entradas para acido y oxigeno, asi como una salida para el gas de
medicion. El tubo de cuarzo se monta mediante un acoplamiento al tubo de combus-
tion de ceramica. Para la union de ambos tubos se requieren las siguientes piezas:

®  Cuerpo base de la esclusa de gas para mediciones de C/S (con anillos obturadores)

Anillo de presion

2 Anillos obturadores

Anillo grafilado

1 2 3 4

Fig. 46 Piezas individuales para la conexion

1 Cuerpo principal de la esclusa de gas (en el cuadro con 3 Anillos obturadores
anillo obturador negro para anillo de presién) 4  Anillo grafilado

2 Anillo de presion

La conexion de gas en el cuerpo base (1 en Fig. 46) permanece libre en mediciones
con el médulo de materia sélida TIC automatico. El cuerpo base y el anillo de presién
(2) se enroscan uno con otro de manera hermética, de tal manera que en dicha posi-
cion no pueda penetrar aire del ambiente en el sistema o salir gas de medicion.
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1. Ensamblar las piezas individuales del acoplamiento

para la conexion del tubo de cerdamica y el reactor TIC.
Apretar ligeramente el anillo grafilado (4 en Fig. 46).

Montar el acoplamiento con 3 tornillos de hexagono
interior en la parte derecha del multi EA 4000.

Deslizar la trampa de polvo en el tubo de combustidn
de ceramica. Insertar el tubo de ceramica con trampa
de polvo en el multi EA 4000 a través del orificio en la
parte izquierda.

Al hacerlo, alinear la trampa de polvo de tal manera
que la boquilla de gas quede hacia arriba.

Montar la manguera de gas (manguera n.” 1) enla
trampa de polvo.

Si el tubo se atora, continuar el deslizamiento con un
giro leve sin presion. Introducir el tubo fijamente en la
junta de la esclusa de gas.

Colocar la proteccién contra el contacto de la trampa
de polvo en la parte izquierda del equipo base.

Colocar la lamina de proteccion térmica sobre la esclu-
sa de gas.

Desenroscar los 2 distanciadores del multi EA 4000.

Posicionar el médulo de materia sélida TIC automatico
a la derecha del equipo base. Acercar el médulo de
materia solida TIC a la pared del equipo base hasta
que los 2 distanciadores blancos del médulo toquen la
pared del equipo.

Conectar las conexiones eléctricas y comprobar las
conexiones de mangueras (— ver seccion
"Emplazamiento del médulo de materia sélida TIC au-
tomatico" pag. 58).
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Conectar el reactor TICy
el automuestreador

5 4 3

Canula de cerdmica con anillo obturador

Reactor TIC de vidrio de silice

Manguera de bombeo con conexién al reactor TIC
Bomba de manguera

v B~ W N

Anillo grafilado

Introducir el reactor TIC (2) en el acoplamiento hasta que
toque el tubo de cerdmica. Al hacerlo, las conexiones del
reactor TIC deben mirar hacia arriba.

Ajustar el reactor TIC al acoplamiento. Para ello, apretar el
anillo grafilado (5) con cuidado.

Tenga en cuenta El reactor debe apoyarse en el acopla-
miento centrado.

Si no es posible colocar el reactor TIC de esta manera, des-
enroscar el anillo grafilado. Deslizar el anilo grafilado y los
2 anillos obturadores verdes sobre el reactor TIC. Introducir
asi el reactor TIC en el acoplamiento y enroscar fijamente.

Colocar la canula de cerdmica con anillo obturador (1) en
el puerto con rosca.

Montar la manguera de bombeo en el casete de la bomba
de manguera (4).

El extremo de la manguera con la conexion al reactor (3)
debe sefialar al reactor.

Fijar la canula de cerdmica con el tampon roscado rojo.

6. Comprobar que la junta cénica, las juntas y el tapén rosca-

do estén montados en la manguera de bombeo.
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7. Enroscar la manguera de bombeo con la mano al tapdn
roscado rojo.

Tenga en cuenta El reactor TIC puede calentarse. Instale la
manguera de la bomba de manera que no toque el reactor
caliente.

8. Conectar la salida del gas de medicion (1) con ayuda de la
manguera n.° 72 al extremo superior del serpentin refrige-
rante en la parte trasera del médulo de materia sélida TIC.

9. Enla boquilla del reactor para gas portador (2), conectar la
manguera para la alimentacion de oxigeno (n.° 17).

Tenga en cuenta Sostener el reactor siempre con una
mano al colocar las mangueras. El reactor TIC puede rom-
perse si se aplica una presion muy fuerte sobre el cilindro
de vidrio.

10. Colocar el recipiente de acido (3) en una bandeja colectora
ante la bomba de acido.

11. Introducir el extremo de la manguera de bombeo a través
de uno de los orificios en el tapon roscado en el recipiente
de acido.

12.Deslizar el anillo PTFE blanco hasta el extremo del reactor
TIC.

13.Emplazar el automuestrador FPG 48 y equiparlo con el
portador de navecillas (— ver secciéon "Emplazamiento y
ajuste del automuestreador FPG 48" pag. 64).

Acercar el automuestreador al médulo de materia sélida
TIC. El reactor TIC con el anillo PTFE se apoya en el borde
del portador de navecillas.

Entre el reactor TICy el automuestreador debe haber una
separacion de entre 2 y 4 mm para evitar tensiones por la
expansion térmica del tubo de ceramica.

14. Alinear el automuestreador de tal forma que la navecilla de ceramica pueda ser
introducida de manera recta en el reactor y ser empujada mas a fondo en el horno

en mediciones de TOC.

15. A la derecha, junto al FPG 48, bajo el riel de descarga, colocar un recipiente para
las navecillas usadas.
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6.5.2 Reactivos necesarios

Para la determinacién de TIC se requieren los siguientes reactivos:
= Acido fosférico al 40% (para el método diferencial recomendado)

= Acido clorhidrico al 10% para determinaciones de TOC (para método directo)

6.5.3 Determinacion del TIC con modulo de materia sélida TIC automatico

PRECAUCION

iDurante el funcionamiento del automuestreador existe riesgo de quemadura por el
contacto con la navecilla caliente y el gancho de ceramica! Después de extraerse del
horno, la navecilla y el gancho se mantienen calientes por largo tiempo.

PRECAUCION

iPeligro de aplastamiento en el automuestreador! El brazo del automuestreador, la
pinzay el carrusel de navecillas se mueven durante el encendido, la inicializacién y la
medicién. Mantenga una distancia suficiente para evitar el aplastamiento de las ma-
nos.

Al equipar el automuestreador: no abra la cubierta hasta tanto el carrusel de navecillas
haya dejado de moverse.

1. Llenar el recipiente de acido del médulo de materia sélida TIC con acido fosférico.

2. Encender el equipo base multi EA 4000, el moédulo C/S, el médulo de materia séli-
da TIC automatico y el automuestreador FPG 48. Asegurarse de encender el equipo
base tanto a través del interruptor principal en la parte trasera como del interrup-
tor de encendido/apagado en la parte frontal.

v" Seiluminan las lamparas indicadoras de estado en los frentes de los dispositi-
VOs.

No encender el médulo Cl si esta presente.
3. Iniciar el programa multiWin.

4. Cambiar entre los diferentes médulos del analizador. Para ello activar primero los
sensores:

m  Seleccionar el punto DEVICE » DEVICE — EDIT en el mend.
m  Activar"C"en la lista ELEMENTS.
= Enla lista COMBUSTION TUBE, hacer clic en CERAMIC TUBE (CS) .
= Como STATES, activar la opcién SOLID.
®  Activar la opcion EJECTION RAIL.
5. Inicializar el sistema mediante un clic en [INITIALIZE ANALYZER].

6. Cargar un método (punto del menii METHOD P METHOD — ACTIVATE) 0 crear un nuevo
método (punto METHOD » METHOD — NEW).

Seleccionar el parametro TIC (determinar solo contenido de TIC).

7. Después de la fase de puesta en servicio ajustar los siguientes flujos de gas:
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pump 0, Ar/0;
aprox. 1,7 I/min 2,5 1/min 1,5 I/min

corresponde a NOMINAL =
100 + 10 en la ventana STA-
TUS ANALYZER

Para el funcionamiento no se requiere argon, en el rotametro "Ar/0;" se recibe au-
tomaticamente oxigeno.

El sistema de analisis tiene ahora tiempo para acondicionarse.

Si el flujo de aspiracion difiere considerablemente o se modifica posteriormente,
reajustar el flujo de aspiracién en la vélvula "pump" del multi EA 4000.

8. Pesar la muestra en una navecilla de ceramica. El pesaje para la determinacion del
TIC debe ser max. de 50 mg. Cubrir la muestra con un poco de arena de silice reco-
cida. La arena de silice mejora la humectacion de la muestra con acido.

9. Iniciar la medicién con un clic en [START MEASUREMENT].
10. Seleccionar o crear un grupo de andlisis para guardar los datos de la medicion.

11.Crear una secuencia de analisis.

®  Agregar la cantidad deseada de muestras a la tabla de muestras con t@

®  [ntroducir los siguientes datos:

Columna Descripcion

SAMPLING POSITION Posicion de la muestra en el rack de muestra

La ocupacion del rack de muestras solo debe efectuarse con
nimeros ascendentes. Sin embargo, no tiene que ser ininte-
rrumpida.

NOMBRE ID de muestras

Con @se puede generar una ID automatica de muestra.

ANALYSIS TYPE Seleccion del tipo de analisis (SAMPLE, DAILY FACTOR DETERMI-
NATION, CALIBRATION MEASUREMENT, AQA MEASUREMENT o DET.
BOAT BLANK)

NOMINAL VALUE Concentracion tedrica para estandares de calibracion o es-
tandar AQS
OPERANDS Entrada del pesaje

®  Equipar el automuestreador. Utilizar los botones % y < | para mover el rack
de muestras a la posicion deseada.

m  Hacerclicen @ la linea de secuencia, para activar la linea de secuencia para el
analisis. Todas las lineas de secuencia pueden activarse con el botén [,

v Las lineas de secuencia activadas para el andlisis se muestran rellenas en ver-
de.

12.Hacer clic en [START MEASUREMENT].

v El analizador comienza con el procesamiento de la secuencia de anélisis. Se
abre la ventana MEASUREMENT — ANALYSIS.
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= El receptor de navecillas recibe una navecilla del rack de muestras y la coloca
en el gancho de cerdmica

®  El gancho de ceramica desplaza la navecilla hasta el reactor TIC. Cuando la na-
vecilla ha alcanzado la posicién bajo la cdnula de cerdmica comienza la adicion
de &cido de manera automaética. Se va afiadiendo acido a toda la muestra du-
rante el lento desplazamiento del avance de navecillas.

®= [l gas de medicion con el TIC purgado es conducido a través del proceso de se-
cado y limpieza del gas de medicion del médulo de materia sélida TIC automa-
tico hasta el detector en el médulo C/S. Mediante el suministro del oxigeno en
la entrada del reactor TIC se evita que escape gas de medicion a través de la
entrada abierta.

6.5.4 Determinacion de TOC segun el procedimiento diferencial con el médulo de materia
sélida TIC automatico

PRECAUCION

iDurante el funcionamiento del automuestreador existe riesgo de quemadura por el
contacto con la navecilla caliente y el gancho de cerdmica! Después de extraerse del
horno, la navecilla y el gancho se mantienen calientes por largo tiempo.

PRECAUCION

iPeligro de aplastamiento en el automuestreador! El brazo del automuestreador, la
pinzay el carrusel de navecillas se mueven durante el encendido, la inicializacién y la
medicién. Mantenga una distancia suficiente para evitar el aplastamiento de las ma-
nos.

Al equipar el automuestreador: no abra la cubierta hasta tanto el carrusel de navecillas
haya dejado de moverse.

Se trata aqui del método recomendado.

1. Llenar el recipiente de acido del médulo de materia sélida TIC con acido fosférico al
40%.

2. Encender el equipo base multi EA 4000, el médulo C/S, el médulo de materia séli-
da TIC automatico y el FPG 48. Asegurarse de encender el equipo base tanto a tra-
vés del interruptor principal en la parte trasera como del interruptor de encendi-
do/apagado en la parte frontal.

v Seiluminan las ldmparas indicadoras de estado en los frentes de los dispositi-
VOsS.

No encender el médulo Cl si esta presente.
3. lIniciar el programa multiWin.

4. Cambiar entre los diferentes médulos del analizador. Para ello activar primero los
sensores:

m  Seleccionar el punto DEVICE » DEVICE — EDIT en el mend.
®  Activar "C" en la lista ELEMENTS.

= Enla lista COMBUSTION TUBE, hacer clic en CERAMIC TUBE (CS) .
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= Como STATES, activar la opcién SOLID.
®  Activar la opcion EJECTION RAIL.
5. Inicializar el sistema mediante un clic en [INITIALIZE ANALYZER].

6. Cargar un método (punto del meni METHOD » METHOD — ACTIVATE) o crear un nuevo
método (punto METHOD » METHOD — NEW).

Seleccionar el parametro TOC.
7. Después de la fase de puesta en servicio ajustar los siguientes flujos de gas:

pump 0, Ar/0;
aprox. 1,7 I/min 2,5 1/min 1,5 I/min

corresponde a NOMINAL =
100 + 10 en la ventana STA-
TUS ANALYZER

El sistema de anaélisis tiene ahora tiempo para acondicionarse.

Si el flujo de aspiracion difiere considerablemente o se modifica posteriormente,
reajustar el flujo de aspiracién en la vélvula "pump" del multi EA 4000.

8. Pesar la muestra en 2 navecillas de ceramica.

El pesaje en la navecilla 1 para la determinacion del TIC debe ser max. de 50 mg.
Cubrir la muestra con un poco de arena de silice recocida. La arena de silice mejora
la humectacién de la muestra con &cido.

9. Iniciar la medicidn con un clic en [START MEASUREMENT].
10. Crear o seleccionar un grupo de analisis para guardar los datos de la medicién.

11.Crear una secuencia de analisis.

®  Agregar la cantidad deseada de muestras a la tabla de muestras con t@

®  |ntroducir los siguientes datos:

Columna Descripcion

SAMPLING POSITION Posicion de la muestra en el rack de muestra

La ocupacion del rack de muestras solo debe efectuarse con nume-
ros ascendentes. Sin embargo, no tiene que ser ininterrumpida.

NOMBRE ID de muestras

Con @ se puede generar una ID automéatica de muestra.

ANALYSIS TYPE Seleccion del tipo de analisis (SAMPLE, DAILY FACTOR DETERMINATION,
CALIBRATION MEASUREMENT, AQA MEASUREMENT 0 DET. BOAT BLANK)

NOMINAL VALUE Concentracion tedrica para estandares de calibracion o estandar
AQS
OPERANDS Entrada del pesaje

®  Equipar el automuestreador. Utilizar los botones % y 2 para mover el rack
de muestras a la posicion deseada.

= Hacer clicen [ a linea de secuencia, para activar la linea de secuencia para el

andlisis. Todas las lineas de secuencia pueden activarse con el botén LI,
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v'  Las lineas de secuencia activadas para el analisis se muestran rellenas en ver-
de.

12.Hacer clic en [START MEASUREMENT].

v' El analizador comienza con el procesamiento de la secuencia de anélisis. Se
abre la ventana MEASUREMENT — ANALYSIS.

= Elreceptor de navecillas recibe la navecilla 1 del rack de muestras y la coloca
en el gancho de cerdmica

®  El gancho de ceramica desplaza la navecilla hasta el reactor TIC. Cuando la na-
vecilla ha alcanzado la posicién bajo la cdnula de cerdmica comienza la adicion
de &cido de manera automaética. Se va afiadiendo acido a toda la muestra du-
rante el lento desplazamiento del avance de navecillas.

m [l gas de medicion con el TIC purgado es conducido a través del proceso de se-
cado y limpieza del gas de medicién del médulo de materia sélida TIC automa-
tico hasta el detector en el médulo C/S.

= Después, la navecilla 1 es retirada del reactor TICy colocada en el riel de des-
carga.

= El automuestreador toma la navecilla 2 con la misma muestra del rack de
muestras y la coloca directamente en la zona caliente del horno. Alli se produce
la combustién en corriente de oxigeno. De esta manera se determina el conte-
nido total de carbono (TC).

®  Seguidamente se calcula la diferencia de ambos valores de medicion (TC-TIC) y
se arroja como resultado de TOC en el programa.

Es posible reducir la alimentacion de gas en el programa multiWin durante largas pau-
sas de medicion para ahorrar oxigeno. Sin embargo, es necesario garantizar la alimen-
tacion de oxigeno a tiempo (aprox. 10 min.) antes del inicio de la medicion.
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6.5.5 Maedicion del TOC mediante determinacion directa

PRECAUCION

iDurante el funcionamiento del automuestreador existe riesgo de quemadura por el
contacto con la navecilla caliente y el gancho de cerdmica! Después de extraerse del
horno, la navecilla y el gancho se mantienen calientes por largo tiempo.

PRECAUCION

iPeligro de aplastamiento en el automuestreador! El brazo del automuestreador, la
pinzay el carrusel de navecillas se mueven durante el encendido, la inicializacién y la
medicién. Mantenga una distancia suficiente para evitar el aplastamiento de las ma-
nos.

Al equipar el automuestreador: no abra la cubierta hasta tanto el carrusel de navecillas
haya dejado de moverse.

TENGA EN CUENTA

Para la medicién de TOC con el médulo de materia sélida TIC automatico debe utilizar-
se con preferencia el método diferencial. En el método directo, el tubo de combustion,
la trampa de halogenuro y los detectores entran en contacto con &cido, lo cual produce
desgaste.

Para expulsar el TIC de la muestra utilice solo acido HCI. El acido fosférico no es indica-
do para la determinacién directa del TOC.

Realizar una medicién como se indica a continuacion:
1. Llenar el recipiente de acido con &cido clorhidrico al 10%

2. Encender el equipo base multi EA 4000, el médulo C/S, el médulo de materia séli-
da TIC automatico y el FPG 48. Asegurarse de encender el equipo base tanto a tra-
vés del interruptor principal en la parte trasera como del interruptor de encendi-
do/apagado en la parte frontal.

v" Seiluminan las lamparas indicadoras de estado en los frentes de los dispositi-
VOs.

No encender el médulo Cl si esta presente.
3. Iniciar el programa multiWin.

4. Cambiar entre los diferentes médulos del analizador. Para ello activar primero los
sensores:

m  Seleccionar el comando DEVICE » DEVICE - EDIT en el menu.
= Activar"C" en la lista ELEMENTS.
= Enla lista COMBUSTION TUBE, hacer clic en CERAMIC TUBE (CS) .
= Como STATES, activar la opcién SOLID.
®  Activar la opcion EJECTION RAIL.
5. Inicializar el sistema mediante un clic en [INITIALIZE ANALYZER].

6. Cargar un método (punto del menii METHOD P METHOD — ACTIVATE) o crear un nuevo
método (punto METHOD » METHOD — NEW).

Seleccionar el parametro IC/0C.
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7. Después de la fase de puesta en servicio ajustar los siguientes flujos de gas:

pump 0; Ar/0;
aprox. 1,7 I/min 2,5 1/min 1,5 1/min

corresponde a NOMINAL =
100 + 10 en la ventana STA-
TUS ANALYZER

El sistema de analisis tiene ahora tiempo para acondicionarse.

Si el flujo de aspiracion difiere considerablemente o se modifica posteriormente,
reajustar el flujo de aspiracién en la vélvula "pump" del multi EA 4000.

8. Pesar la muestra en una navecilla de ceramica.
9. Iniciar la medicidn con un clic en [START MEASUREMENT].
10. Seleccionar o crear un grupo de andlisis para guardar los datos de la medicion.

11.Crear una secuencia de analisis.

m  Agregar la cantidad deseada de muestras a la tabla de muestras con t@

®  Introducir los siguientes datos:

Columna Descripcion

SAMPLING POSITION Posicion de la muestra en el rack de muestra

La ocupacion del rack de muestras solo debe efectuarse con
ndmeros ascendentes. Sin embargo, no tiene que ser ininte-
rrumpida.

NOMBRE ID de muestras

Con @ se puede generar una ID automética de muestra.

ANALYSIS TYPE Seleccién del tipo de analisis (SAMPLE, DAILY FACTOR DETERMI-
NATION, CALIBRATION MEASUREMENT, AQA MEASUREMENT o DET.
BOAT BLANK)

NOMINAL VALUE Concentracion teodrica para estandares de calibracién o es-
tandar AQS
OPERANDS Entrada del pesaje

®=  Equipar el automuestreador. Utilizar los botones % y < | para mover el rack
de muestras a la posicion deseada.

= Hacer dicen [ 1a linea de secuencia, para activar la linea de secuencia para el
andlisis. Todas las lineas de secuencia pueden activarse con el botén EI?E

v Las lineas de secuencia activadas para el analisis se muestran rellenas en ver-
de.

12.Hacer clic en [START MEASUREMENT].

v" El analizador comienza con el procesamiento de la secuencia de anélisis. Se
abre la ventana MEASUREMENT — ANALYSIS.

®  El receptor de navecillas recibe una navecilla del rack de muestras y la coloca
en el gancho de cerdmica
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®=  El gancho de cerdmica desplaza la navecilla hasta el reactor TIC. Cuando la na-
vecilla ha alcanzado la posicién bajo la canula de cerdmica comienza la adicion
de &cido de manera automaética. Se va afiadiendo acido a toda la muestra du-
rante el lento desplazamiento del avance de navecillas.

®  El gas de medicién con el TIC purgado es conducido a través del proceso de se-
cado y limpieza del gas de medicion del médulo de materia sélida TIC automa-
tico hasta el detector en el moédulo C/S.

= | amisma navecilla es introducida sequidamente a mayor profundidad en el
horno para determinar el TOC (luego de eliminar el TIC) mediante la combus-

tién en corriente de oxigeno.

Determinacion del TIC con mddulo de materia solida TIC manual

Preparar el médulo de materia sélida TIC manual

El médulo de materia sélida TIC manual funciona solo en conexién con el médulo C/S.
Alli, el gas de medicién no es succionado por el detector con la bomba del equipo base,
sino expulsado con acido en sistema cerrado y conducido al detector con el gas porta-

dor (oxigeno).

1. Soltar la conexion "pump"y "analyte" entre el multi EA 4000y el médulo C/S. (To-
das las demas conexiones pueden permanecer conectadas).

2. Comprobar las mangueras, ver plan del sistema de mangueras (Fig. 38 pag. 62 y

Fig. 39 pag. 63).

3. Conectar el médulo de materia sélida TIC manual con el médulo C/S:

conexiones del médulo C/S
IIPCII
"scale"

Conector para el enchufe de
alimentacién de red

Conexién "analyte"

otras conexiones del médulo
TIC

"02"

Conector para el enchufe de
alimentacién de red

U

Objetivo
Puerto USB para la conexién con el ordenador
balanza externa (opcional)

Alimentacion eléctrica

Médulo TIC "analyte"

Conexidén de gas para oxigeno con acoplamiento
rapido

Ajustar la presion previa de oxigeno a 200 -
400 kPa (29 - 58 psi).

Alimentacion eléctrica

TENGA EN CUENTA

Interrumpa en todo caso la conexion "pump" entre el médulo C/S y el multi EA 4000.
De lo contrario es posible que se succione acido fosforico a través del sistema y se da-
fien los detectores. Para mediciones C/S deben volverse a establecer las conexiones

Ilpu mp“.
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6.6.2 Realizar la medicién de TIC
Utilice para el analisis solo matraces de Erlenmeyer secas de 50 ml con esmerilado
normalizado NS 29/32.
En lo posible, la muestra deberia presentar una trituracion fina y ser homogénea.

Ademas de las indicaciones de seguridad para el analizador multi EA 4000 de la sec-
cion "Indicaciones de seguridad”, pag. 10, deben observarse las siguientes indicaciones
especiales para el funcionamiento del médulo de materia sélida TIC manual:

PRECAUCION

Tanto el recipiente del reactor como las mangueras para el suministro de acido contie-
nen acido fosférico. El 4cido fosférico irrita los ojos, la piel y las mucosas.

Dosificar lentamente con el dispensador para evitar una sobrepresion.

Utilizar guantes y gafas de proteccion al tratar con acido fosférico concentrado. Lavar
la piel afectada inmediatamente con aqua.

PRECAUCION

Debe tenerse en cuenta lo siguiente cuando esté funcionando el mecanismo agitador
magnético:

® La placa de calefaccion no debe funcionar sin supervisién.
®  Evitar el sobrecalentamiento del bafio acido. Limitar la temperatura a 80 °C.

®  Colocar el matraz en el centro de la placa de calefaccion, de tal manera que el iman
no golpee la pared del matraz.

® Lavelocidad de agitacion del iman no debe ser muy alta.

1. Llenar el recipiente de acido con &cido clorhidrico al 40-50 %. Colocar el recipiente
en el soporte de plastico en la carcasa superior.

2. Enroscar el dispensador en el recipiente. Conectar la manguera de suministro de
acido a la valvula y al cabezal TIC.

3. Encender el equipo base multi EA 4000, el médulo C/S'y el médulo de materia
sélida TIC manual. Asegurarse de encender el equipo base tanto a través del inte-
rruptor principal en la parte trasera como del interruptor de encendido/apagado en
la parte frontal.

v' Seiluminan las ldmparas indicadoras de estado en los frentes de los dispositi-
VOs.

4. Encender la placa de calefaccion.

Regular la temperatura con el interruptor giratorio izquierdo de la placa de calefac-
cion. Se recomienda regular la temperatura a aprox. 80 °C. Si se elige una tempera-
tura muy alta, se evapora mucha agua; si la temperatura es muy baja, la reaccién
demorara mas tiempo.

5. lIniciar el programa multiWin.

6. Cambiar entre los diferentes modulos del analizador. Para ello activar primero los
sensores:

®  Seleccionar el punto DEVICE P DEVICE - EDIT en el mendi.
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m  Activar los ELEMENTS a analizar.
= En la lista COMBUSTION TUBE, activar la opcion CERAMIC TUBE (CS).
= Como STATES, activar la opcién SoLID.
®  Activar la opcion TIC MANUAL.
7. Inicializar el sistema mediante un clic en [INITIALIZE ANALYZER].

8. Cargar un método (punto del meni METHOD » METHOD — ACTIVATE) 0 crear un nuevo
método (punto METHOD » METHOD — NEW) con los parametros TIC (solo para deter-
minar TIC.

En el método, en la tarjeta PROCESS, ajustar la temperatura del horno a un valor de
0 °C. De esta manera el horno de combustion no es supervisado y el analizador
queda liberado para la medicion.

9. Ajustar el flujo de oxigeno en la valvula a 16 I/h.
10. Pesar la muestra triturada finamente en el matraz de Erlenmeyer.

Al hacer el traspaso, la muestra no debe quedar adherida a la pared del matraz. So-
lo el fondo del matraz de Erlenmeyer es cubierto con acido. Las porciones de mues-
tra adheridas a la pared se pierden para el analisis.

11. Colocar la varilla agitadora magnética con cuidado dentro del matraz de Erlenme-
yer y posicionar el matraz en el centro de la placa de calefaccion.

12. Colocar el cabezal TIC en el matraz. Girar el matrazy el cabezal TICy presionarlos
ligeramente entre si. La conexidn con junta esmerilada debe ser hermética para
que no se escape el gas de medicion.

13. Iniciar la medicién con un clic en [START MEASUREMENT].
14.Seleccionar o crear un grupo de andlisis para guardar los datos de la medicion.

15.Crear una secuencia de analisis.

®  Agregar la cantidad deseada de muestras a la tabla de muestras con t@

®  [ntroducir los siguientes datos:

Columna Descripcion

NOMBRE ID de muestras

Con @ se puede generar una ID automética de muestra.

ANALYSIS TYPE Seleccidn del tipo de anélisis (SAMPLE, DAILY FACTOR DETERMI-
NATION, CALIBRATION MEASUREMENT, AQA MEASUREMENT o DET.
BOAT BLANK)

NOMINAL VALUE Concentracion teodrica para estandares de calibracién o es-
tandar AQS
OPERANDS Entrada del pesaje

=  Hacer dic en [ a linea de secuencia, para activar la linea de secuencia para el
analisis. Todas las lineas de secuencia pueden activarse con el botén L&,

v' Las lineas de secuencia activadas para el analisis se muestran rellenas en ver-
de.

16. Hacer clic en [START MEASUREMENT].
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17.Introducir el pesaje de la muestra en [mg].

18. Esperar el mensaje de que el analizador esta listo para el servicio. Antes de comen-
zar la medicion el analizador debe estar acondicionado con oxigeno. Para ello es
necesario que se suprima el aire del matraz y el sistema de mangueras y que solo
llegue oxigeno al detector. Dependiendo del tamafio del matraz, esto puede tomar
hasta 2 min.

= Trasel mensaje PLEASE PRESS ,OK' TO START INTEGRATION AND THEN ADD ACID!, hacer
clic en [OK].

= En primer lugar, dosificar 2 ml de acido fosférico.

®  Ajustar lentamente el agitador hasta el nivel 5. La muestra no debe ser arroja-

da contra la pared del matraz. Por ello, evitar el movimiento brusco o muy ra-
pido del agitador.

= Afadir uniformemente 1-3 veces 2 ml de acido cada vez (en funcién de la con-
centracion y la cantidad de muestra).

" luego, cerrar la valvula en el grifo de la bomba dosificadora.

Como la liberacién de CO; depende también de la velocidad de dosificacion y de
agitacion del agitador magnético, mantener siempre el mismo ciclo y la mismas ve-
locidades en cada medicion.

v' El analizador comienza con el procesamiento de la secuencia de anélisis. Se
abre la ventana MEASUREMENT — ANALYSIS.

19. Al finalizar la medicion, parar el agitador y abrir la matraz:
soltar el cabezal TIC con un movimiento giratorio. Elevar el brazo portador, mover-

lo hacia atras y bloquear en esa posicion.
20. Limpiar y secar el matraz.

21.Conectar un matraz de Erlenmeyer seco al cabezal de TIC durante las pausas de
medicion. De esta manera se mantiene el fluido de oxigeno (condicionamiento) y
se libera el sistema de mangueras de restos de humedad mediante el flujo seco de

gas.

22.Mantener la placa de calefacciéon a temperatura constante. Desconectar el regula-
dor de temperatura solo en largas pausas de medicién.
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7  Mantenimiento y cuidado

Las indicaciones de mantenimiento y cuidado del analizador se describen en este capi-
tulo por separado después de cada uno de los modulos. Observe las indicaciones apli-
cables a cada uno de los médulos conectados a su sistema.

7.1  Equipo base multi EA 4000

Intervalos de manteni-

miento
Medida de mantenimiento Intervalo de mantenimiento
Limpiar y conservar el equipo semanalmente
Comprobar que todos los tornillos de fijacién estén mensualmente

colocados fijamente

Comprobar que todas las conexiones de las mangueras semanalmente
estén colocadas fijamente

7.1.1 Limpiary conservar el equipo
= Limpiar las salpicaduras con quimicos (acidos, soluciones de electrolito) de inme-
diato con celulosa.
®  Limpiar el equipo con un pafio himedo.

=  No mojar las indicaciones de seguridad en el equipo con disolventes. Sustituir las
indicaciones de sequridad dafiadas.

7.1.2 Comprobar las conexiones de las mangueras

Para la conexion de las mangueras a los componentes individuales (trampa de halo-
genuro, tubo de secado, tubo de adsorcion, etc.) se utilizan uniones roscadas de dife-
rentes tamafios y materiales.

Tuerca de unién
Base la unién de rosca
Anillo obturador cénico

B~ W N

Tuerca de unién

1 2 3 4

Fig. 47  Conexién de manguera a la trampa de halogenuro

m  El lado estrecho de los anillos obturadores conicos sefiala hacia extremo de la man-
guera.

= Enrosque las uniones roscadas sin herramientas solo con la mano.
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= (Coloque las tuercas de union de manera recta en la rosca y no las ladee.

®  Preste atencion a que las mangueras flexibles no se doblen o tuerzan.

7.2 Funcionamiento con el moédulo C/S

Intervalos de manteni-
miento

Medida de mantenimiento Intervalo de mantenimiento

Comprobar si el tubo de ceramica presenta cada tres meses

fisuras y dafios visibles y cambiarlo si es nece-

sario.

Revisar y limpiar la trampa de polvo mensualmente (en funcién de la combus-

tion y la matriz de la muestra)

Comprobar el filtro de polvo y cambiar si hay mensualmente (en funcién de la combus-

suciedad visible tién y la matriz de la muestra)

Cambiar el desecante en el tubo de secado cuando sea necesario (ennegrecimiento o
apelmazamiento por absorciéon de hume-
dad)

Renovar la trampa de halogenuro cuando la mitad de la lana de cobre o la

lana de latén se coloree

7.2.1 Comprobary cambiar el tubo de ceramica

ADVERTENCIA

iPeligro de cortocircuito! A pesar de la baja tensidon (max. 24 V), en el horno de com-
bustién HTS1500 se producen corrientes eléctricas muy altas. El tubo de combustién
forma parte de la cubierta de componentes conductores de corriente.

iEncienda el analizador solo si esta colocado el tubo de combustion! Siempre que se
realicen modificaciones y trabajos de mantenimiento en el tubo de combustién o en el
horno de combustion apague el analizador por medio del interruptor principal en la
parte trasera del equipo.

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustién! Realizar el desmontaje del
tubo de combustién solo cuando el equipo esté frio o cuando se haya dejado enfriar lo
suficiente (preferiblemente durante toda la noche).
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Desmontar el tubo de

ceramica
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. Apagar el equipo base por medio del interruptor princi-

pal, retirar el enchufe de la toma de corriente y desco-
nectar la alimentacion de gas.

En la parte izquierda del equipo base dejar al menos

50 cm de espacio. Para ello, desplazar a un lado el mé-
dulo de deteccién o girarlo hacia atras, de tal forma que
quede libre la abertura hacia la trampa de polvo.

Retirar la proteccidn contra el contacto de la abertura.
Ahora puede verse la trampa de polvo.

Soltar la manguera de gas (manguera n.” 1) de la tram-
pa de polvo.

Tirar suavemente de la trampa de polvo para soltarla.

Tenga en cuenta La trampa de polvo no se puede soltar
bruscamente. De ser necesario, apoyar la mano al tirar.

Puede pasar que el tubo de ceramica se suelte junto con
la trampa de polvo. En tal caso, retirar la trampa de pol-
vo con el tubo del horno cuidadosamente con un movi-
miento de giro.

Sujetar el tubo de ceramica por el extremo biselado y
girarlo con cuidado para soltarlo. Tirar del tubo con cui-
dado con un movimiento giratorio.

Si el tubo de ceramica no se suelta, desatornillar la es-
clusa de gas en la parte derecha del equipo base. Para
hacerlo, mover a un lado los accesorios (p, €j., FPG 48).
Soltar los tres tornillos de hexdgono interior de la esclu-
sa.

Retirar el tubo de ceramica con la esclusa de gas del
equipo base a través del orificio en el lado derecho.
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Desmontar el tubo de
ceramica roto

Limpiar el tubo de cera-
mica

Montar el tubo de cera-
mica

9. Extraer la esclusa de gas del tubo de ceramica con un
movimiento giratorio.

10. Comprobar si hay fisuras o partes resquebrajadas en el
anillo obturador verde en la esclusa de gas (ver flecha).

11.Cambiar el anillo obturador si es necesario. Para hacerlo,
extraer el anillo obturador con una pinza y sustituirlo por
uno nuevo.

12.Retirar la lana de cuarzo del tubo de ceramica.

Si se extrae el tubo de cerdmica del horno sin cuidado es posible que se rompa en dos
pedazos. El tubo de cerdmica también puede romperse al calentarse en el horno, por
ejemplo, si se producen tensiones en el tubo debido a humedad.

Si se ha roto el tubo de ceramica, solo se puede extraer del horno una parte del tubo
con la trampa de polvo. La otra parte debe extraerse a través del orificio para la esclu-
sa de gas:

1. Enla parte izquierda del equipo base dejar espacio libre. Para hacerlo, mover a un
lado los accesorios (automuestreador FPG 48, modulo de materia sélida TIC auto-
matico).

2. Soltar los 3 tornillos de fijacion de la esclusa de gas y retirar la esclusa de gas.
3. Extraer del horno las piezas rotas del tubo de ceramica.

Tenga en cuenta Los elementos calefactores del horno no deben dafiarse al extraer
pedazos rotos.

1. Eliminar el polvo del tubo de ceramica con aire comprimido. Eliminar los depésitos
con un cepillo.

2. Lavar el tubo de cerdmica con agua ultrapura y dejar secar a fondo.

TENGA EN CUENTA

Si quedan restos de humedad existe el riesgo de que el tubo de ceramica se rompa al
calentar el horno. Seque bien el tubo de cerdmica después de la limpieza antes de
volver a usarlo.

1. Introducir el tubo de ceramica cuidadosamente con la esclusa de gas montada en el
orificio en la pared lateral derecha del equipo base. Si se siente resistencia, sequir
introduciendo el tubo con un movimiento giratorio hasta el tope. El extremo bise-
lado del tubo debe ser visible a través de la apertura en la pared lateral izquierda.

2. Atornillar fijamente la esclusa de gas al equipo base con 3 tornillos de hexdgono
interior. La boquilla de gas debe estar dirigida hacia la parte frontal del equipo ba-
se. Fijar la manguera de oxigeno (manguera n.’ 17) a la esclusa de gas.

3. Colocar la trampa de polvo en el tubo de ceramica. Alinear la trampa de polvo de
tal manera que la boquilla de gas quede hacia arriba. Presionar ligeramente la
trampa de polvo contra el tubo en direccion del eje del tubo hasta que la trampa de
polvo se deslice en el tubo y no pueda ser mas desplazada.

4. Conectar la manguera de gas de medicion (manguera n® 1) con la boquilla de gas
en la trampa de polvo.

5. Colocar la proteccion contra contacto de la trampa de polvo en la abertura en la
pared lateral izquierda del equipo base.
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6. Volver a colocar el médulo de deteccion y los accesorios junto al equipo base.

7.2.2 Limpiar la trampa de polvo

ADVERTENCIA

iPeligro de cortocircuito! A pesar de la baja tensidén (max. 24 V), en el horno de com-
bustién HTS1500 se producen corrientes eléctricas muy altas. El tubo de combustion
forma parte de la cubierta de componentes conductores de corriente.

iEncienda el analizador solo si esta colocado el tubo de combustion! Siempre que se
realicen modificaciones y trabajos de mantenimiento en el tubo de combustién o en el
horno de combustién apague el analizador por medio del interruptor principal en la
parte trasera del equipo.

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustion! Realizar el desmontaje de la
trampa de polvo solo cuando el equipo esté frio o cuando se haya dejado enfriar lo
suficiente (preferiblemente durante toda la noche).

La trampa de polvo debe limpiarse:

= cuando se han depositado grandes cantidades de polvo en el filtro de polvo

= cuando disminuye el flujo de bombeo, lo cual es sefial de que existe una obstruc-
cion

Compruebe mensualmente si el filtro de polvo en la cara frontal del equipo esta sucio.

De ser asi, cambie el filtro de polvo y limpie la trampa de polvo.

Fig. 48  Filtro de polvo

1. Enla parte izquierda del equipo base dejar al menos
50 cm de espacio. Para ello, desplazar a un lado el mé-
dulo de deteccién o girarlo hacia atras, de tal forma que
quede libre la abertura hacia la trampa de polvo.

2. Retirar la proteccion contra el contacto de la abertura.
Ahora puede verse la trampa de polvo.
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3. Soltar la manguera de gas (manguera n.” 1) de la tram-
pa de polvo.

4. Tirar suavemente de la trampa de polvo para soltarla.

Tenga en cuenta La trampa de polvo no se puede soltar
bruscamente. De ser necesario, apoyar la mano al tirar.

5. Abrir la trampa de polvo. Para hacerlo, soltar los 3 torni-
llos de hexagono interior del lado de las aletas refrigera-
doras.

6. Eliminar el polvo del interior de la trampa de polvo con
un pincel.

7. Comprobar los 2 anillos obturadores y cambiarlos si es
necesario.

8. Lavar la trampa de polvo con agua ultrapura. Al hacerlo,
limpiar también la boquilla de gas, primero con agua ul-
trapura y luego con etanol. Dejar que la trampa de polvo
se seque a fondo.

9. Volver a ensamblar la trampa de polvo.

10. Encajar la trampa de polvo en el tubo de ceramicay
alinearla de tal manera que la boquilla de gas quede ha-
cia arriba. Presionar ligeramente la trampa de polvo
contra el tubo en direccion del eje del tubo hasta que la
trampa de polvo se deslice en el tubo y no pueda ser mas
desplazada.

11. Conectar la manguera de gas de medicion (manguera n°
1) con la boquilla de gas en la trampa de polvo.

12. Colocar la proteccion contra contacto en la abertura en
la pared lateral izquierda del equipo base.

13.Volver a colocar el médulo de deteccion y los accesorios
junto al equipo base.

7.2.3 Cambiar el desecante en el tubo de secado

PRECAUCION

iRiesgo de irritacion de los ojos, la piel y las vias respiratorias! Al manipular perclorato
de magnesio use medios de proteccién corporal adecuados y evite la formacion de
polvo al rellenar. Mantenga el perclorato de magnesio alejado de cualquier llama. El
agente oxidante puede hacer mas fuerte un incendio.

Los tubos de secado se utilizan en las siguientes configuraciones de medicién:

= Medicion de C/S en el equipo base multi EA 4000
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= Medicion de TIC en los médulos de materia sélida TIC correspondientes

El agente secante debe ser cambiado si se observa que ha absorbido agua. También
debe ser cambiado de inmediato si cambia de color debido al hollin o a otras particu-

las.

1, 6 Tapones roscados

2, 5Clip de sujecién

3 Agente secante
(perclorato de magnesio)

4 Lana de cuarzo

7.2.4 Renovar la trampa de halogenuro
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Soltar los tapones roscados en el tubo de vidrio.

Tenga en cuenta Las juntas no deben perderse 'y
deben montarse de nuevo de la misma forma.

Extraer el agente secante y la lana de cuarzo.
Eliminar adecuadamente el agente secante.

Lavar el tubo de vidrio y dejar secar.

Taponar un extremo del tubo de vidrio con lana
de cuarzo con aprox. 2 cm de espesor.

Rellenar el tubo de vidrio con 50-60 g de agente
secante nuevo (perclorato de magnesio).

Enroscar fijamente el tubo de vidrio y colocarlo de
nuevo en el soporte. Al hacerlo, no doblar las
mangueras.

Los gatillos de halogenuro se utilizan en las siguientes configuraciones de medicién:

= Medicion de TC en el equipo base multi EA 4000

®  Medicion de Cl en el médulo Cl

= Medicion de TIC en los médulos de materia sélida TIC correspondientes
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TENGA EN CUENTA

Se pueden producir dafios en las piezas electronicas y opticas (detectores, sensores de
flujo) provocados por productos de combustidn agresivos en caso de que la lana de
cobre esté gastada en la trampa de halogenuro.

Sustituir todo el relleno de la trampa de halogenuro, a mas tardar, cuando la mitad de
la lana de cobre o la lana de latén haya cambiado de color.

1. Desenroscar las tuercas de unién del tubo en U y retirar el tubo en U
de las pinzas (3).

2. Extraer lalana de cobrey de latén gastada con unas pinzas o con un
pequeiio gancho del tubo en U.

3. Comprobar si hay fisuras en el tubo en U.
Reutilizar solo un tubo en U que esté en perfectas condiciones.

4. De ser necesario, lavar el tubo en U con agua ultrapura y dejarlo
secar bien.

5. Introducir la lana de cobre y de latén nueva en el tubo en U utilizan-
do unas pinzas o un pequefio gancho.

Sustituir todo el contenido del tubo en U. Cerciorarse de que al llenar
la trampa de halogenuro, la lana de cobre y de latén no esté dema-
siado apretada y que no se produzcan cavidades grandes.

6. Cubrirlalana de latén y de cobre con algodén.

7. Enroscar la entrada de gas (manguera n° 4) a la rama del tubo con la
lana de cobre y la salida de gas (manguera n°® 5) a la rama del tubo
con la lana de laton.

8. Presionar el tubo en U relleno con cuidado en las pinzas.

Entrada de gas (manguera n.’ 4)

Salida de gas (manguera n.” 5)
Pinza
Lana de latén

v B~ wWwN

Lana de cobre

7.3 Funcionamiento con el médulo Cl

Intervalos de manteni-
miento

Medida de mantenimiento Intervalo de mantenimiento

Eliminar las salpicaduras de quimicos de de inmediato
la carcasa

Controlar el tubo de combustién y cam- tras aprox. 100 horas de servicio
biarlo de ser necesario

Limpiar la célula de medicién al menos semanalmente

Recomendacién: limpiar al cambiar el electrolito

Cambiar la solucion de electrolito cuando sea necesario, al menos 1 vez por dia de
medicion
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Medida de mantenimiento

Intervalo de mantenimiento

Cambio del acido sulfurico

cuando el acido sulftrico se reduzca a menos del
70%, es decir, cuando el volumen de acido au-
mente en 1/3

Renovar la trampa de halogenuro

cuando la mitad de la lana de cobre o la lana de
laton se coloree

Renovar el agente de adsorcion

semanalmente (cada 40 horas de servicio)

Cambiar la lana de cobre y de latdn en la trampa de halogenuro de manera analoga al
cambio de la trampa de halogenuro en el equipo base multi EA 4000 (— ver seccién
"Renovar la trampa de halogenuro", pag. 116).

7.3.1 Cambiar el acido sulfurico/limpiar el recipiente de acido sulfurico

ADVERTENCIA

iEl acido sulfurico concentrado utilizado como agente secante en el recipiente de acido

sulfirico puede causar abrasiones serias!

Use ropa protectora adecuada al trabajar con el recipiente de acido sulfurico.

co.

1. Extraer la oliva de vidrio (1) del recipiente de acido sulfu-
rico.

2. Sise usa un recipiente con salida separada:
Extraer la manguera negra (3) del bypass del recipiente
de &cido sulfurico.

3. Sostener el recipiente de acido sulfurico, retirar la pinza de
horquilla (2) y separar la conexién con esmerilado esféri-

4. Retirar el recipiente de acido sulfurico con cuidado de la
bandeja colectora.

5. Eliminar el acido sulfurico. Al hacerlo, observar las normas
sobre el manejo de acido sulfurico concentrado.

6. Lavar el recipiente de acido sulfarico con una cantidad pequeiia de acido sulfurico
nuevo. Si la suciedad es muy fuerte, lavar el recipiente de acido sulfdrico varias ve-
ces con agua ultrapuray dejar secar por completo.

7. Llenar el recipiente de acido sulfarico con 12-15 ml de acido sulfurico concentrado
y volverlo a conectar de acuerdo con la seccion "Conectar el recipiente de acido sul-

furico", pag. 85.
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7.3.2 Mantenimiento/cambio del tubo de combustion de vidrio de silice

1 Pinzade horquilla

2 Boaquilla para la alimentacién de oxigeno

3 Conexion para argén

ADVERTENCIA

iPeligro de cortocircuito! A pesar de la baja tensiéon (max. 24 V), en el horno de com-
bustién HTS1500 se producen corrientes eléctricas muy altas. El tubo de combustion
forma parte de la cubierta de componentes conductores de corriente.

iEncienda el analizador solo si esté colocado el tubo de combustion! Siempre que se
realicen modificaciones y trabajos de mantenimiento en el tubo de combustién o en el
horno de combustion apague el analizador por medio del interruptor principal en la
parte trasera del equipo.

ADVERTENCIA

iEl acido sulfurico concentrado utilizado como agente secante en el recipiente de acido
sulfirico puede causar abrasiones serias!

Use ropa protectora adecuada al trabajar con el recipiente de acido sulfurico.

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustién! Antes de desmontar el tubo
de combustion, dejar que el equipo se enfrie lo suficiente.

TENGA EN CUENTA

Mediante sales alcalinas (sudor en la mano) se producen cristalizaciones en el cuarzo
al calentar el horno de combustion. Estas provocan una disminucion de la vida util del
tubo de combustion.

Intentar no tocar el tubo de combustién limpio con la mano. Utilizar guantes de pro-
teccién para el montaje de la esclusa en el tubo de combustion.

Dado el caso, limpiar por fuera el tubo de combustiéon con etanol antes de su coloca-
cion en el horno de combustion.

1. Apagar el equipo base por medio del interruptor
principal, retirar el enchufe de la toma de corriente
y desconectar la alimentacidn de gas.

2. Extraer la oliva de vidrio del recipiente de acido
sulfdrico.

Si se utiliza el recipiente de sequridad: Extraer la
manguera negra del bypass del recipiente de acido
sulfdrico.

3. Sostener el recipiente de acido sulfurico, retirar la
pinza de horquilla (1) y soltar la conexion con es-
merilado esférico entre la salida de gas del tubo de
cuarzo y el recipiente de acido sulfurico.

4. Retirary vaciar el recipiente de acido con cuidado.

5. Retirar la manguera de gas de la boquilla de entra-
da de gas del tubo de cuarzo (2).

Si se usa el sensor de llama: Desenroscar el sensor
de llama.

119



Mantenimiento y cuidado

multi EA 4000

6. Soltar la tuerca de unién en la conexién de argon de
la esclusa de gas (3) y extraer la manguera.

7. Sujetar la esclusa de glas y extraer el tubo de cuarzo
con cuidado del horno de combustion.

8. Desatornillar los tornillos de hexagono interiory
desmontar la esclusa de gas.

9. Extraer lalana de cuarzo del tubo con un gancho.

10. Comprobar que el tubo de cuarzo no presente una cristalizacion excesiva, fisuras o
desprendimientos. Tenga en cuenta Volver a utilizar solo tubos intactos.

11. Comprobar que los anillos obturadores en la esclusa de gas no presenten fisuras o
partes resquebrajadas. Sustituir los anillos obturadores, si es necesario.

12. Lavar el tubo con agua ultrapura y dejar secar.

13.Introducir aprox. 2,5 cm de lana de cuarzo en la entrada del tubo de cuarzoy em-
pujar la lana con un gancho hasta el extremo del tubo.

14.Volver a montar la esclusa de gas e introducir el tubo de combustién en el horno.
Volver a restaurar todas las conexiones de gas (— ver secciéon "Preparar el multi EA
4000 para mediciones de CI" pag. 82).

7.3.3 Mantenimiento del electrodo combinado
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TENGA EN CUENTA

Posible destruccion del electrodo combinado a causa de productos de limpieza o abra-
sivos.

Para la limpieza, el electrodo combinado solo debe ser lavado con etanol o agua desti-
lada. Se prohibe el uso de productos de limpieza agresivos o de productos abrasivos.

El secado del electrolito en el electrodo combinado puede provocar una reduccion irre-
versible de la sensibilidad o un dafio del electrodo. Por lo tanto, asegurese de que el
electrolito nunca se seque en el electrodo combinado:
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= En pausas de funcionamiento cortas (de un dia para otro:)
Conserve el electrodo en la solucion de electrolito.

®  En pausas de funcionamiento de varios dias de duracion:
Lave el electrodo combinado con agua destilada y etanol. Sumerja el electrodo du-
rante la noche en etanol, el cual es agitado con un agitador magnético. Seque el
electrodo combinado seguidamente con celulosa y guérdelo en seco.

TENGA EN CUENTA

El electrodo combinado esta compuesto por materiales de cerdmica y es especialmente
sensible en la zona de fusion de electrodos.

Trate el electrodo combinado con mucho cuidado. No esta sujeto a garantia por tratar-
se de una pieza de desgaste.

La extraccidn de la cubierta de la célula de medicion y la conexién al gas de medicion
pueden provocar una carga mecanica considerable si no se maneja adecuadamente y
ocasionar la rotura de la conexion eléctrica del electrodo combinado.

Correcto Falso

L- L |

- ‘ N -
Sostenga el electrodo desde arriba y retirelo No dé tirones ni sacudidas a los manguitos de
recto hacia arriba de la cubierta. conexidn de las conexiones eléctricas. Las co-

nexiones en los manguitos se rompen (no se ve
a simple vista).

Correcto Falso

Empuje la manguera de gas de medicion solo Si se desliza mucho la manguera en el electro-

aprox. 1 cm sobre el electrodo. Con esto ya se do, se adherira a este por succion. El electrodo

habra establecido la hermeticidad del gas. podria romperse si se tira de la manguera
hacia abajo.
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7.3.4 Mantenimiento de la célula de medicion

Se recomienda cambiar diariamente la solucién de electrolito, ya que durante la medi-
cion se produce la evaporacion de componentes del electrolito por la entrada de gases
de reaccion calientes:

1.
2.

Retirar el electrolito usado.

Lavar la célula de medicidn y la varilla agitadora magnética primero con agua des-
tilada y luego con etanol.

Secar cuidadosamente la célula de medicién y la varilla agitadora magnética con
celulosa para eliminar posibles sedimentos de cloruro de plata.

Volver a llenar la célula de medicién con electrolito (— ver seccion "Preparar la
célula de medicion" pag. 89).

Observe las siguientes indicaciones:

Si el sistema va a dejar de funcionar durante varios dias, limpie la célula de medi-
cion y guardela en un lugar seco.

Controle periédicamente si existen fisuras en el revestimiento de la varilla agitado-
ra magnética. Los iones metalicos que lleguen a la solucién de electrolito pueden
afectar el analisis.

Evite la penetracion de liquidos en el bloque de refrigeracién/agitaciéon y en los
enchufes de contacto (peligro de cortocircuito).

7.3.5 Renovar el agente de adsorcién

122

1. Apagar el equipo base y el médulo Cl con el interrup-
tor principal. Apagar la alimentacion de gas.

2. Extraer el tubo de adsorcidn del soporte.
3. Desenroscar los tapones roscados del tubo de vidrio.

4. Extraer los tapones de lana y vaciar el agente de
adsorcion.

5. Taponar un extremo del tubo de vidrio con algodény
rellenar con el agente de adsorcion.

6. Taponar el tubo de vidrio con algodén.

7. Volver a enroscar con la mano el tubo de adsorcion
lleno.

8. Colocar el tubo de adsorcion en el soporte mediante
presion.

Tenga en cuenta No torcer o doblar las mangueras.
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7.4 Funcionamiento con médulo de materia sélida TIC automatico

Intervalos de manteni-
miento

Medida de mantenimiento

Eliminar las salpicaduras de quimicos
de la carcasa

Limpieza del reactor TIC

Cambiar el desecante en el tubo de secado

Cambiar la trampa de halogenuro

Comprobar el filtro de polvo y cambiar si hay
suciedad visible

Comprobar si hay dafios en el serpentin de
condensacion

Limpiar el serpentin de condensacion

Comprobar si hay dafios en el recipiente de
condensacion

Limpiar el recipiente de condensado

Bomba dosificadora, sustituir la manguera de
bombeo

Bomba de condensado, sustituir la manguera
de bombeo

Intervalo de mantenimiento

de inmediato

diariamente,

en caso de suciedad visible

cuando sea necesario (ennegrecimiento o
apelmazamiento por absorcion de hume-
dad)

si es necesario,

cuando la mitad de la lana de cobre o la
lana de latén se coloree

mensualmente

después de 3 meses

seglin necesidad, a mas tardar después de
12 meses

después de 3 meses

seglin necesidad, a mas tardar después de
12 meses

después de 3 meses

comprobar cada 3 meses

sustituir cuando sea necesario, a mas tardar
después de 12 meses

Cambiar el desecante en el tubo de secado de la misma manera como en el equipo
base multi EA 4000 (— ver seccion "Cambiar el desecante en el tubo de secado" pag.
115).

Cambiar la lana de cobre y de latdn en la trampa de halogenuro también de la misma
manera que en el equipo base multi EA 4000 (— ver seccion "Renovar la trampa de
halogenuro", pag. 116).
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7.4.1 Limpiar el reactor TIC del médulo de materia sélida TIC automatico

ADVERTENCIA

iPeligro de cortocircuito! A pesar de la baja tensiéon (max. 24 V), en el horno de com-
bustion HTS1500 se producen corrientes eléctricas muy altas. El tubo de combustion
forma parte de la cubierta de componentes conductores de corriente.

iEncienda el analizador solo si esté colocado el tubo de combustion! Siempre que se
realicen modificaciones y trabajos de mantenimiento en el tubo de combustién o en el
horno de combustion apague el analizador por medio del interruptor principal en la
parte trasera del equipo.

ADVERTENCIA

El acido fosforico o acido clorhidrico utilizado para la expulsién del TIC puede provocar
abrasiones severas.

Utilizar guantes y gafas de proteccion al tratar con acido concentrado. Lavar la piel
afectada inmediatamente.

PRECAUCION

iExiste riesgo de quemadura en el horno de combustién! Deje que el equipo se enfrie
suficientemente antes de desmontar el tubo de combustion.

1. Apagar el equipo base y el médulo de materia sélida TIC con el interruptor princi-
pal. Apagar la alimentacién de gas.

2. Dejar enfriar el equipo suficientemente (al menos 2 h).

3. Desplazar el FPG 48 aprox. 30 cm hacia la derecha para dejar espacio libre para el
desmontaje del reactor TIC.

Tenga en cuenta Sostener el reactor TIC con una mano al retirar las mangueras. Si
se hace presidn de un solo lado puede romperse el reactor. También es posible ex-
traer primero el reactor del acoplamiento y luego retirar las conexiones.
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4, Colocar a un lado el recipiente de acido y la
bandeja colectora. Limpiar la manguera de
bombero con cuidado.

Tenga en cuenta El acido proveniente de la
manguera no debe gotear sobre el equipo.

5. Desenroscar la conexién para el suministro de
acido (1) del reactor TIC. Extraer la canula de
ceramica de la boquilla.

6. Lavar la canula de cerdmicay el anillo obtura-
dor con agua ultrapura y secar con celulosa.

Tenga en cuenta La cénula de ceramica puede
romperse.

7. Extraer la manguera del gas de medicion (2) y
la manguera para el suministro de oxigeno (3)
del reactor.

8. Aflojar el tornillo moleteado (4) en el acopla-
miento del equipo base.

9. Extraer el reactor TIC del acoplamiento.

10. Comprobar si hay fisuras y desprendimientos en el reactor.
Tenga en cuenta Solo volver a usar reactores intactos.

11. Limpiar el reactor, si es necesario, con un producto de limpieza adecuado y un cepi-
llo o celulosa.

12. Lavar el reactor con agua ultrapura y dejar secar.

13.Volver a introducir el reactor en el acoplamiento y ajustarlo apretando el anillo
grafilado.

14. Ajustar las conexiones de acido y gas en el reactor y emplazar el FPG 48 nueva-
mente (— ver seccion "Conectar el reactor TIC y el automuestreador" pag. 97 y
"Conectar y utilizar el automuestreador" pag. 64).
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7.4.2 Limpiar el serpentin de condensacién

1. Apagar el equipo base y el médulo de materia sélida TIC automatico mediante el
interruptor principal y desconectar el enchufe del médulo de materia sélida TIC de
la toma de corriente. Desconectar la alimentacion de gas.

2. Desplazar a un lado el FPG 48, retirar el recipiente de acido y la bandeja colectora 'y
desmontar el reactor TIC.

3. Girar el médulo de materia sélida TIC de tal manera que se pueda acceder a la
parte trasera.

4. Extraer las mangueras del serpentin de conden-
sacion.

5. Retirar el serpentin de condensacién del sopor-
te con cuidado.

6. Comprobar si el serpentin de condensacion
presenta depésitos o fisuras.

7. De ser necesario, lavar el serpentin de conden-
sacion con agua ultrapura y dejarlo secar bien.

8. Colocar nuevamente el serpentin de condensa-
cion presionandolo cuidadosamente en el so-
porte en la pared trasera del médulo de materia
sélida TIC.

9. Conectar la manguera n.° 72 (del reactor) en la
conexion superior del serpentin de condensa-
cion.

10. Conectar la manguera n.° 73 (que va al reci-
piente de condensacion) en la conexién inferior
del serpentin de condensacion.

11.Volver a girar el médulo de materia sélida TIC a
su posicién original.

12.Volver a montar el reactor TICy el FPG 48 (— ver seccion "Conectar el reactor TICy
el automuestreador" pag. 97 y "Conectar y utilizar el automuestreador" pag. 64).

7.4.3 Desmontaje y sustitucion de la manguera de bombeo

Bomba de 4cido

PRECAUCION

La manguera de bombeo contiene acido fosférico o acido clorhidrico (segun la aplica-
cion). Los acidos irritan los ojos, la piel y las mucosas.

Utilizar guantes y gafas de proteccion al tratar con acido concentrado. Lavar la piel
afectada inmediatamente.

Cambie la manguera de bombeo en la bomba de la siguiente manera:

1. Extraer la manguera del recipiente acido. Colocar a un lado el recipiente de acido y
la bandeja colectora. Tener cuidado de que el acido no gotee sobre el equipo.
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Bomba de condensado

Desenroscar la manguera de bombeo del reactor.
Abrir la caja de manguera (3 en Fig. 49) y extraer la manguera de bombeo.

4. Retirar los elementos de sellado
y la tuerca de unién blanca de la
manguera de bombeo desgas-
tada.

5. Colocar los elementos de sella-
do en el orden indicado en la
ilustracién en la nueva mangue-
ra de bombeo.

Fig. 49 Instalar las mangueras de bombeo

Recipiente de acido fosférico 3 (Cajade manguera
Tope de la manguera de bombeo 4 Conexion de manguera en el reactor TIC

Sujetar la manguera de bombeo entre los dos topes de plastico (2 en Fig. 49) en la
caja de manguera.

Introducir la caja de manguera en la bomba y hacer que encaje.
Enroscar la manguera de bombeo en el reactor.

Tenga en cuenta El reactor TIC puede calentarse. Instale la manguera de la bomba
de manera que no toque el reactor caliente.

Colocar el recipiente de acido en la bandeja colectora sobre el médulo TIC. Introdu-
cir el otro extremo de la manguera de bombero en una abertura del recipiente de
acido.

Compruebe la estanqueidad de la manguera de bombeo cada tres meses Cambie la
manguera de bombeo cuando sea necesario, al menos anualmente
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128

NOLLINS @

Llevar la manija de la bomba de con-
densado hacia la izquierda.

Extraer las mangueras n.° 77 y n.” 78 de
las conexiones.

3. Retirar la correa con la manguera de bombeo del cuerpo de la bomba.

4. Comprobar que la manguera de bombeo y las conexiones no presenten huellas de

desgaste o fisuras.

Tenga en cuenta Si se escapa humedad de la manguera de bombeo o de las cone-
xiones, es necesario sustituir la manguera de bombeo.

5. Limpiar el cuerpo de la bomba y el portador de rollos con agua ultrapura.

6. Comprobar que el cuerpo de la bomba y el portador de rollos no presenten abra-

siones.

Tenga en cuenta Si el cuerpo de la bomba y el portador de rollos estan muy afecta-

dos, informar al servicio técnico.

1 2

6 5 4 3
Correa 4 Guia de mangueras

2 Ranura 5

3 Manguitos metéli- 6
cos

Pinza de mangueras
Manguera de bombeo

7. Presionar la manguera de bombeo nue-

va e intacta en la correa.

Durante el montaje, las pinzas de la
manguera deben estar giradas hacia
abajo.

Introducir la guia de mangueras en la
ranura de la correa.

Colocar la correa alrededor del cuerpo
de la bomba.

Presionar la correa con una mano hacia
arriba y con la otra mano girar la manija
hacia la derecha hasta que quede enca-
jada.

10. Deslizar las mangueras n.° 77 y 78 nue-

vamente sobre las boquillas.
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7.4.4

Limpiar el recipiente de condensado

Limpiar el recipiente de condensado cuando sea necesario:

do.

ras.

ra.

de condensado

rior

7.5 Modulo de materia soélida TIC manual

Intervalos de manteni-
miento

Medida de mantenimiento

Eliminar las salpicaduras de quimicos de la
carcasa

Limpieza del reactor TIC (matraz de Erlenme-
yer)
Cambiar el desecante en el tubo de secado

Renovar la trampa de halogenuro

Cambiar las trampas de agua

1. Soltar los 2 tornillos moleteados (flecha) en la cubierta del bloque de
refrigeracion y retirar la cubierta.

2. Extraer las mangueras de las conexiones del recipiente de condensa-
3. Comprobar si el recipiente de condensado presenta depositos o fisu-
4. De ser necesario, lavar el recipiente de condensado con agua ultrapu-
5. Fijar las mangueras (ver imagen):
®  Lamangueran.’ 73 (del extremo inferior del serpentin de con-
densacidén en la pared posterior) a la entrada lateral del recipiente
= Lamangueran.® 77 (ala bomba de condensado) en la salida infe-
®  lLamanguera n.’ 74 (al recipiente de secado) en la salida superior

Al hacerlo, deslizar las mangueras aprox. 1 cm sobre las boquillas de
vidrio del recipiente de condensado.

Intervalo de mantenimiento

de inmediato

después de cada muestra

cuando sea necesario (ennegrecimiento o
apelmazamiento por absorciéon de hume-
dad)

cuando la mitad de la lana de cobre o la
lana de latén se coloree

seglin necesidad, a mas tardar después de
3 meses

Cambiar el desecante en el tubo de secado de la misma manera como en el equipo
base multi EA 4000 (— ver seccion "Cambiar el desecante en el tubo de secado" pég.

115).
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Cambiar la lana de cobre y de latén en la trampa de halogenuro también de manera
analoga al cambio de la trampa de halogenuro en el equipo base multi EA 4000 (—
ver seccion "Renovar la trampa de halogenuro", pag. 116).

7.5.1 Limpiar el reactor TIC del médulo de materia sélida TIC manual

Lave el reactor TIC (matraz de Erlenmeyer) con agua ultrapura después de cada anali-
sis. Séquelo después a fondo (ver también "Realizar la medicion de TIC" pag. 107).

7.6  Sustitucion de las trampas de agua

TENGA EN CUENTA

Las trampas de agua (prefiltro TC y filtro de retencién de un solo uso) se pueden susti-
tuir con el equipo encendido, pero no durante una medicion. Sustituir siempre las dos
trampas de agua.

Las trampas de agua sélo cumplen su funcién si se montan en el orden y en la direc-
cion indicados.

Sustituir las trampas de agua dependiendo de la matriz de las muestras como se indica
a continuacion (sin embargo, a mas tardar después de 6 meses):

1. Extraer las trampas de agua de las 2 pinzas de
sujecion.
2. Soltar las conexiones de manguera de las trampas

de agua. Para ello, desenroscar el adaptador Luer
de la trampa de agua pequefia.

3. Ensamblar la nueva trampa de agua.

La inscripcién "INLET" en la trampa de agua grande
(trampa de aerosoles) debe sefialar hacia abajo y la

inscripcion de la trampa de agua pequedia (filtro de
“ retencion de un solo uso) debe sefialar hacia arriba
(flechas en la imagen a la derecha).

4. Enroscar la trampa de agua pequeiia al adaptador

.m- Luer en la manguera n.® 9.

5. Conectar la trampa de agua grande con el conector
FAST ala manguera n.° 8.

6. Presionar las trampas de agua dentro de las 2 pin-
zas de sujecion en la pared del equipo.
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8 Eliminacion de errores

8.1 Indicaciones generales

Para el analisis de errores se pueden registrar archivos de protocolo. El registro de los
archivos de protocolo deberia llevarse a cabo segun acuerdo previo con el servicio al
cliente de Analytik Jena GmbH.

®  Activar el registro de los archivos de protocolo multiWin_Comm.log y multi-
Win_Flow.log especificos de los equipos en EXTRAS P CONFIGURATION » ERROR ANALYSIS.
El registro del archivo multiWin_Error.log esta siempre activado.

®  Activar el registro del archivo de protocolo especifico de multiWin
multiWin_Exception.log en EXTRAS P CONFIGURATION » ERROR ANALYSIS.

= Através del comando HELP » ERROR ANALYSIS, crear un archivo zip que pueda ser
puesto a disposicion del servicio al cliente.

TENGA EN CUENTA

Si no es posible eliminar los fallos o errores, es necesario informar siempre al servicio
técnico de Analytik Jena GmbH. Esto también vale en el caso de que algunos fallos se
produzcan repetidas veces. Para el diagndstico de errores se tiene que enviar el archivo
zip generado por correo electrénico al servicio técnico de Analytik Jena GmbH.

8.2  Mensajes de error en multiWin

TENGA EN CUENTA

Cables USB inadecuados o extensiones no admitidas frecuentemente causan proble-
mas de comunicacion entre el médulo de control y el ordenador. Utilice solo el cable
USB suministrado por Analytik Jena GmbH. No se permite ninguna extension de la
conexion USB.

Mensaje de error

1 No reply from firmware
Causa Solucién
El moédulo de control y el equipo base no estan en- = Encender el médulo de control y el equipo base
cendidos
Modulo de control no conectado al ordenador = Comprobar conexiéon médulo de control - orde-
nador
se ha seleccionado la interfaz incorrecta en el orde- ®=  Comprobar la interfaz conectada en el ordenador
nador = De ser necesario, seleccionar otra interfaz en mul-
tiWin a través del men( [EXTRAS] P [INTERFACE]
® |nicializar
2 Serial port not present!
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Causa

Problemas de comunicacion

Serial port not reachable!
Causa

Problemas de comunicacion

Otro programa esta utilizando la interfaz, p. €j.

ServiceTerminal después actualizacién
Unknown connection type!
Causa

Problemas de comunicacion

Error when opening the port!
Causa

Problemas de comunicacion

Otro programa esta utilizando la interfaz, p. €j.

ServiceTerminal después actualizacion
Operating system error: Unauthorized access!
Causa

Finalizacion indefinida de multiWin

no reply to signal
Causa

Firmware bloqueado

Solucion

Separar la conexién USB entre el médulo de con-
trol y el ordenador y volverla a conectar tras
aprox. 10 segundos

Inicializar

Solucion

Separar la conexién USB entre el médulo de con-
trol y el ordenador y volverla a conectar tras
aprox. 10 seqgundos

Inicializar

Cerrar el otro programa

Solucion

Separar la conexion USB entre el médulo de con-
trol y el ordenador y volverla a conectar tras
aprox. 10 seqgundos

Inicializar

Solucion

Separar la conexion USB entre el médulo de con-
trol y el ordenador y volverla a conectar tras
aprox. 10 segundos

Inicializar

Cerrar el otro programa

Solucion

Finalizar multWin

Soltar el cable USB y volverlo a conectar tras
aprox. 10 segundos

Reiniciar el sistema operativo (PC)
Reiniciar firmware (médulo base)

Reiniciar multiWin

Solucion

Finalizar multWin
Apagado del analizador

Desconectar el cable USB entre el ordenador y el
mddulo de control y volverlo a conectar tras
aprox. 10 segundos

Reiniciar el sistema operativo (ordenador)
Encender el analizador

Iniciar multiWin
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12

Signal echo received, check port selection

Causa

Solucion

Se ha seleccionado la interfaz incorrecta

= Comprobar seleccion de interfaz

14 Data transfer interrupted
Causa Solucién
sin transferencia de datos desde hace 10 s ® |nicializar
17 Incorrect interface protocol ID
Causa Solucién
Error después de actualizacién = Esnecesaria una actualizacién
(Las versiones de Firmware — multiWin no son compa-
tibles)
20 Timeout: InitEnd
Causa Solucién
Se ha excedido el tiempo de espera en la inicializacién ~ ® Inicializar
21 Timeout: StatusBusy
Causa Solucién
Se ha excedido el tiempo de espera en el funciona- = Confirmar mensaje
miento = |nicializar
(equipo no preparado para la medicién)
22 Timeout: End
Causa Solucién
Se ha excedido el tiempo de espera al finalizar multi- = Confirmar mensaje
Win = Inicializar
23 Timeout: StopEnd
Causa Solucién
Se ha excedido el tiempo de espera en interrupcion de = Confirmar mensaje
medicion = |nicializar
24 Timeout: Measurement
Causa Solucién
Se ha excedido el tiempo de espera durante la medi- = Comprobar el analizador
cion = Comprobar la configuracién del método
Se ha excedido el tiempo de integracién maximo
25 Timeout: Analyzer command processing
Causa Solucién
Se ha excedido el tiempo de espera al procesar co- = Confirmar mensaje
mando = |nicializar
30 Chloride needs adding
Causa Solucién
m  (Célula de medicién y/o solucion de electrolito con- = Limpiar la célula de medicién, rellenar con electro-
taminada lito nuevo
®  FElectrodo combinado defectuoso o muy envejecido =  Utilizar nuevo electrodo
50 Firmware reset
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52

61
62
64
65
66
67

100

101

104
107

106

120
130

120

134

Causa

El ordenador interno (firmware) se ha reiniciado

Firmware standby
Causa

El firmware ha entrado en modo standby

Command from the PC not complete
Command from the PC without STX

Command from the PC CRC error

Command from the PC invalid command
Command from the PC invalid MEAS command
Command MTXT from PC missing

Causa

Error de comunicacién

C sensor: no connection
Causa

Comunicacion perturbada después de que el sensor
fue reconocido en la inicializacion

C detector: CRC error
Causa

Fallo en la comunicacién después de que el sensor
fue reconocido en la inicializacion

C sensor: Analog values out of range
C sensor: Analog values out of range (coarse)
Causa

Los valores analdgicos del detector se encuentran fue-
ra del
rango de trabajo

C sensor: incorrect response to command
Causa

Fallo en la comunicacion

S sensor: no connection

Cl sensor: no connection
Causa

Fallo en la comunicacién después de que el sensor
fue reconocido en la inicializacion

S sensor: no connection

Solucion

= Confirmar mensaje

= |nicializar

Solucién

= Confirmar mensaje

= |nicializar

Solucién

= Confirmar mensaje

= |nicializar

Solucién

= Confirmar mensaje

= |nicializar

Solucion

= Confirmar mensaje

= |nicializar

Solucién

®=  Comprobar calidad del gas portador

= |nicializar

= Comprobar valores analégicos en el test de com-

ponentes (mediante el punto SysTEM » COMPONENT
TEST tarjeta C-NDIR)

Solucion

= Apagary volver a encender el médulo C

= |nicializar

Solucion

= Confirmar mensaje

= |nicializar
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Causa

Solucion

Fallo en la comunicacién después de que el detector
fue reconocido en la inicializacion

= Confirmar mensaje

= |nicializar

124 S sensor: incorrect status
Causa Solucion
Conmutacion factor de alisamiento ®  Repetir la accién
128 S sensor: inactive
Causa Solucion
Fallo en la trasmision del tipo de detector ®  Repetir la accion
130 Cl sensor: no connection
Causa Solucién
Fallo en la comunicacién después de que el detector = Confirmar mensaje
fue reconocido en la inicializacion ® |nicializar
131 Cl sensor: incorrect command structure
Causa Solucion
Fallo en la comunicacion con el médulo de cloro = Confirmar mensaje
= Apagar/encender el médulo de cloro
® |nicializar
133 Cl sensor: incorrect cell
Causa Solucién
Sin inicializacion después de un cambio de célula = |nicializar
134 Cl sensor: incorrect status
Causa Solucién
Fallo en la comunicacion ®  Confirmar mensaje
® |nicializar
®  (Controlar estado de la célula de titracion mediante
el
punto SYSTEM P COMPONENT TEST tarjeta CL-Amp
135 Cl sensor: incorrect version
Causa Solucion
Error de trasmision = Confirmar mensaje
® |nicializar
®  (Controlar estado de la célula de titracion mediante
el
punto SYSTEM P COMPONENT TEST P CL-AMP
137 Cl sensor: check measuring cell

Causa

Solucion

Rutina de punto final sin éxito 3 veces

®=  Comprobar llenado de electrolito

m  Comprobar electrodos
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138 Cl sensor: inactive
Causa Solucién
Fallo en la trasmisién del tipo de detector " Repetir la accion
139 Cl sensor: STA error
140 Cl sensor: STA error
Causa Solucién
Error en la actualizacion del detector de Cl ®  Repetir actualizacion
207 Flow error
Causa Solucién
El estado de flujo no esta OK = Comprobar la estanqueidad, comprobar suministro
de gas
208 02 pressure missing
Causa Solucién
Flujo de gas O; insuficiente = Comprobar la conexion de O;
= Comprobar la presion
209 Ar pressure missing
Causa Solucién
Flujo de argon insuficiente = Comprobar la conexion de argon
= Comprobar la presion
220 Sampler: no connection
Causa Solucién
Fallo en la comunicacién después de que el automues- ® Confirmar mensaje
treador fue reconocido en la inicializacién = |nicializar
226 Sampler: runtime exceeded
Causa Solucién
El mensaje de finalizacion del movimiento del auto- m  Registrar el archivo de protocolo
muestreador dura demasiado (automuestreador de- ® Informar al servicio técnico
fectuoso)
290 Scales: no connection
Causa Solucién
no hay comunicacion con la balanza = Comprobar conexion
= Comprobar la configuracion de la balanza
291 Scales: incorrect weight unit
Causa Solucién
Actualmente solo se permite unidad [g] = Configurar la unidad gramo [g] en el mend de la
balanza
300 Temperature controller: no connection
Causa Solucién

Fallo en la comunicacion

= Confirmar mensaje

= |nicializar
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301

303

304

306

8.3

Thermocouple break
Causa
Elemento térmico HTS1500 defectuoso

Temperature controller: EPROM error

Temperature controller: Communication error
Causa

Problema de comunicacién con el equipo base

External furnace not present
Causa

Equipo base no reconocido como hardware

Solucion

= (Contactar con el servicio técnico

Solucion

= Encender/apagar el equipo base

= |nicializar

Solucion

®=  Comprobar la conexién entre el equipo base y el
madulo de control

Indicaciones en la ventana ESTADO DE DISPOSITIVOS

En la ventana ESTADO DE DISPOSITIVOS se muestra informacion sobre el estado de los
equipos o sobre los médulos individuales.

Status analyzer - N4-DEMO - multiWin =l
TS TC solid (1) - solid ——— 1
Rack: 48 - Gripper 2
C-NDIR oK
0,34
5-NDIR OK 3
0,03
Actual - OK 0 \
Gominal o/ 4
Furnace temperature _ 1101°C
Fig. 50  Ventana STATUS ANALYZER
1 Método 4 Indicador de flujo (no en mediciones de Cl)
2 Médulo de andlisis / automuestreador 5 Indicador de temperatura

3 Deteccién/modulo sensor

Los indicadores en la ventana STATUS ANALYZER estan identificados con colores. Los
colores tienen los siguientes significados:
Color Descripcién

negro El estado del componente respectivo es correcto; el equipo esta preparado pa-
ra la medicion

gris El detector esta inactivo
verde El detector funciona bien; equipo preparado para medicion (OK)
)

Detector ocupado; inicio de medicidn solo posible después de la finalizacion de
la rutina (especifico del detector)

rojo Componente no preparado para la medicion
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Fase de puesta en servicio no finalizada; esperar hasta que la fase de puesta

en servicio haya finalizado

Leer fallos, busqueda de fallos, informacion acerca del componente respectivo
en multiWin en el punto SYSTEM » COMPONENT TEST

En la linea superior de la ventana STATUS ANALYZER se muestran el nombre del método
activo y el estado de la muestra (sélida).

Al inicializarse se reconoce si el automuestreador FPG 48 esta conectado y encendido.
Si es asi, se muestra el indicador RACK 48. Adicionalmente se reconoce un médulo de
materia solida TIC automatico conectado y se indica con TIC (AUTOMATICO).

En el apartado médulo de deteccidn se muestran todos los moédulos de deteccidon que
han sido reconocidos durante la inicializacion. Las siguientes indicaciones son posibles:

Indicacion
C-NDIR

S-NDIR

CI-AMP smallCell
CI-AMP largeCell

Descripcion

Detector NDIR para carbono

Detector NDIR para azufre

Médulo de cloro con célula "sensitive"

Médulo de cloro con célula "high concentration"

El respectivo estado del médulo de deteccion esta identificado con colores (ver arriba).
Las siguientes indicaciones de estado son posibles:

Equipo preparado para medicion

Indicacién

OK (verde, negro)

Detector no preparado para medicién - general
Indicacién

No se indica ningun detector
(indicador vacio)

Error de comunicacidn (rojo)

Sin conexién (rojo)

Equipo no preparado para medicion - C-NDIR / S-NDIR
Indicacion (en rojo)

Advertencia valores analdgicos

138

Descripcion

Detector preparado para medicion

Descripcion

No se reconoce ningun detector

= Encender el detector

® |nicializar

Fallo en la comunicacién:

= Apagary encender el equipo
® |nicializar

Fallo en la conexion:

®  (Controlar el cable de conexién
®  Apagary encender el equipo

= |nicializar

Descripcién
Valores analdgicos fuera de rango:

® | ectura de valores mediante el punto SYSTEM b cOMPO-
NENT TEST en la
tarjeta C-NDIR, S-NDIR

= Ver también la descripcion de fallos del médulo C/S
pag. 140
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Fase de puesta en servicio

El detector aln no esta preparado para el servicio:

Esperar a que transcurra la fase de puesta en servicio
(aprox. 30 min.)

Equipo no preparado para medicion - CI-AMP

Indicacion (en rojo)

Inactivo

Descripcién
No se reconoce ninguna célula

Introducir célula

Equipo no preparado para medicion - CI-AMP

Indicacién (en verde)

Titulacion con pausa

Rutina de punto final

8.4

8.4.1

Error

Descripcion

Titulacion con pausa corriendo:

®  Es posible iniciar la medicién
Rutina de punto final corriendo:

®  Esperar hasta que haya finalizado la rutina de punto
final

En el apartado indicacion de flujo se muestra el flujo de aspiracion actual (REAL) y el
flujo nominal que debe alcanzarse (NOMINAL) El flujo nominal es de 100 I/h. El flujo de
aspiracion puede diferir + 10 I/h del flujo nominal. Puede regular el flujo de aspiracién
en el rotdmetro "bomba" en la parte frontal del equipo base. El indicador de tempera-
tura muestra la temperatura actual del horno. Si el indicador de temperatura esta en
rojo significa que la temperatura actual del horno no coincide con la temperatura con-
figurada en el método. En tal caso, espere hasta que se haya alcanzado la temperatura
nominal o compruebe la configuracion de temperatura en el método.

Errores del equipo

Equipo base

El horno no calienta

Pueden aparecer otros problemas no registrados por la supervision del sistema. El
inicio de la medicion es posible. Tales errores se reconocen principalmente por resulta-
dos de medicion extrafios (problemas analiticos). A menudo se reconocen claramente
desde el punto de vista técnico. Si los siguientes consejos de solucion del problema no
son suficientes, es necesario ponerse en contacto con el servicio técnico.

Causa Solucién

= Averia en el sistema eléctrico = Comprobar la conexién eléctrica (cable de red, cable de
= Elemento calefactor roto. interfaz).

= Se ha disparado el fusible en el equipo base. = Informar al servicio técnico.
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El ventilador de la parte trasera del equipo no funciona
Causa

= Fusible defectuoso.

®  Sistema electronico defectuoso.
No hay flujo de aspiracion en el medidor de flujo "Pump"
Causa

= |La bomba no esta encendida.

= Mangueras desconectadas.

8.4.2 Mobdulo C/S

multiWin: error de flujo
Flujo de has de medicion IST <90 1/h 0 >110 I/h

Causa

= No hay flujo de aspiracién o es muy bajo

= Agente secante muy himedo o apelmazado.

multiWin: error de flujo

Flujo de gas de medicion ACTuAL =0
Causa
= No hay flujo de aspiracion.

= |a bomba no esta encendida.

Los valores analdgicos del sistema 6ptico NDRI fluctian
Causa
= Fugas

®  Configuracion del detector NDRI o defectuoso

= No ha finalizado la estabilizacion del detector durante la

fase de calentamiento del analizador

140

Solucion

Apagar el analizador mediante el interruptor principal.

Informar al servicio técnico.

Solucion

Comprobar la diferencia de temperatura.

Esperar a que la diferencia entre la temperatura nomi-
nal y la real se acerque a 50 °C.

Si la bomba no se enciende con una diferencia de tem-
peratura entre la temperatura nominal y la real menor
de 50 °C, contactar con el servicio técnico.

Comprobar si el sistema de mangueras estd acodado o
aplastado.

Solucion

Con la bomba de aspiracién encendida, corregir el flujo
de aspiracién en el regulador de flujo "pump" en el mé-
dulo base.
Comprobar si el sistema de mangueras estd acodado o
aplastado.

Cambiar el agente secante.

Solucion

Comprobar la diferencia de temperatura.

Esperar a que la diferencia entre la temperatura nomi-
naly la real se acerque a 50 K.

Si la bomba no se enciende con una diferencia de tem-
peratura entre la temperatura nominal y la real menor
de 50 K, contactar con el servicio técnico.

Solucion

Esperar a que termine la fase de calentamiento de 15
min.

Si los valores analdgicos no son constantes tras 1 h
(mientras el oxigeno esta conectado), es posible que
exista una fuga. Informar al servicio técnico.

Cambiar la trampa de halogenuro si hay cambios de co-
lor para proteger el detector.
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multiWin: Fallo del sistema 6ptico, valores analégicos fuera de rango

Los valores del detector NDRI se muestran en amarillo en la ventana de estado.

Causa

Nota: Es posible realizar mediciones.

multiWin: sin conexion al sistema 6ptico (NDIR)

multiWin: Error de estado del sistema 6ptico

Los valores ADU del detector NDIR difieren del valor

teérico

y se encuentran fuera del rango de tolerancia.

Causa

La lampara de control no se enciende

Error de comunicacion

Detector NDIR defectuoso

Causa

El programa interno no se ha iniciado.

Solucién

Comprobar la alimentacion de oxigeno del suministro de
gas.

Comprobar la alimentacién de oxigeno en el regulador
de flujo, abrir la valvula.

Comprobar el flujo de oxigeno a través del detector
(mangueras)

Informar al servicio técnico.

Solucion

Vuelva a iniciar el equipo.

Informar al servicio técnico.

Solucién

Reinicie el ordenador interno con el interruptor principal
del médulo.

TENGA EN CUENTA

Los valores ADU del detector NDIR disminuyen lentamente como consecuencia de
sefiales de uso normales. Si los valores disminuyen en el transcurso de pocos analisis,

esto sefiala un dafio del detector por algiin componente del gas de analisis.

8.4.3 Modulo Cl

multiWin: sin conexion con el sensor Cl

TENGA EN CUENTA

Para evitar errores es necesario tener en cuenta:

®  Conectar la célula de medicion con varilla agitadora (rellena con el electrolito) y el

electrodo antes de encender el analizador.

Iniciar el software multiWin aprox. 3 min. después de encender el analizador.

Causa

No hay comunicacién entre el ordenador interno y el

coulémetro.

Moédulo Cl no encendido.

Solucion

Tener en cuenta el orden de encendido:

Encender el equipo base.
Encender el médulo Cl.

Esperar aprox. 3 min., hasta que el couldémetro se comuni-
que con el ordenador interno.

Iniciar el software multiWin.
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= (Cable de conexién no conectado o defectuoso.

multiWin: configuracion de instrucciones incorrecta del sensor Cl

Causa

= Averia en la transferencia de datos
del coulémetro - ordenador interno

multiWin: Error de indicacion
Causa

= Conector del electrodo no conectado.

®  Electrodo defectuoso.

8.5  Error en la comunicacién del equipo

El software no reacciona.
Causa

= Ordenador colgado

multiWin: Error de comunicacion - equipo de anélisis
Causa

= Modulo con ordenador interno no encendido
= multiWin iniciado demasiado pronto
= Modulo con ordenador interno no conectado al PC

®m  |nterfaz COM incorrecta seleccionada en multiWin

En funcionamiento del equipo junto con el error

multiWin: Reinicio del ordenador en el equipo de analisis

Causa

®  Reiniciar ordenador interno

Comprobar la conexién del cable

Solucion

Volver a inicializar el analizador.

Informar al servicio técnico.

Solucion

Conectar el electrodo y volver a inicializar el equipo.
Cambiar el electrodo defectuoso.

Informar al servicio técnico.

Solucion

Apagar por completo el analizador, incl. el equipo base,
la impresora, el cargador de muestras y el ordenador ex-
terno, y volver a iniciar el sistema después de unos se-
gundos.

Solucion

Encender el médulo

Comprobar la conexiéon entre el ordenador interno y el
PC

Iniciar multiWin solo después de que el indicador LED
LOCK IN esté encendido

Comprobar la interfaz conectada en el ordenador ex-
terno y la interfaz configurada en multiWin

(comando del mena EXTRAS » INTERFACE)

Solucion

Si el LED frontal se ilumina, inicializar el equipo de ana-
lisis.

Si se vuelve a producir, observar el momento en el que

se presento el error (linea de estado) e informar al ser-
vicio técnico.

multiWin: Error de comunicacion — Conjunto de érdenes incorrecto entre ordenador y equipo

Causa

= |asversiones interna y externa del programa no coinci-

den.
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Repetir actualizacion.
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multiWin: sin conexidn al controlador de temperatura
Causa

= Equipo base no encendido.

= (Cable de interfaz entre el médulo con el ordenador in-
terno y el equipo base no conectado o defectuoso.

= (Controlador de temperatura defectuoso.
Sin conexién con el cargador de muestras
Causa

= No hay comunicacién entre el equipo base y el auto-
muestreador

= Cargador de muestras apagado

= (Cable de conexién no conectado o defectuoso.

8.6 Problemas analiticos

8.6.1 Determinacion de C/S

Recuperacién muy baja en general
Causa

= Secante muy humedo
= Filtro y mangueras de gas de medicién con hollin

= Fugas

Resultados irrelevantes en TS
Causa

= Trampa de halogenuro atn en flujo de gas de medicion

= Temperatura de digestion muy baja
(sobre todo en la forma de enlace sulfatada)

®  Suciedad en las mangueras que llevan el gas de medi-
cion hasta el sistema optico

Resultados demasiado altos en el TC
Causa

= El| tubo de combustién presenta una fisura o esta roto.

Solucién
= Encender el equipo base y reiniciar multiWin 1 minuto
después

= Comprobar la conexidn del cable de interfaz

Solucion

= Controlar el cable de conexién

= Encender el cargador e inicializar el analizador

Solucion

= Comprobary cambiar el secante

= Comprobary cambiar el filtro

= Comprobar la trampa de polvo, si esta muy sucia
(depositos de particulas), limpiar la trampa de polvo

= Sjhay fugas, comprobar los anillos obturadores en la
esclusa de gas y en la trampa de polvo; si hay fisuras o
partes resquebrajadas, cambiar anillos obturadores

Solucién

= Sustituir la trampa de halogenuro por un tubo de vidrio
vacio

= Aumentar la temperatura del horno en el método, en
caso de que la curva de medicién S se vea muy irregular
o presente un tailing largo y no descienda hasta la linea
basica.

= Eventualmente, afadir aditivos (p. ej., fosfato de hierro,
oxido de wolframio, pentoxido de vanadio, estafio.

= Desmontar las mangueras hasta el sistema 6ptico NDIR,
limpiar, secar y volver a montar.
Recomendamos encargar la limpieza de las mangueras
al servicio técnico.

Solucién

= Através de una fisura puede penetrar aire en el sistema,
lo cual puede conducir a resultados considerablemente
altos de TC. Sustituir el tubo de combustion.
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Desviacion de la linea basica
Causa Solucion

= Detector no estable ®  E| detector debe estabilizarse durante la fase de calen-
tamiento del equipo. Por este motivo, al comenzar la
medicién puede suceder que la linea basica se desvie un
poco (dependencia de la temperatura). La superficie pi-
co modificada por la desviacion se corrige automatica-
mente, de tal manera que esto no incide en los resulta-
dos de la medicion.

®  Sjladesviacion no disminuye, informar al servicio técni-
co.

8.6.2 Determinacion de Cl

TENGA EN CUENTA

Para evitar errores es necesario tener en cuenta:

m  Conectar la célula de medicién con varilla agitadora (rellena con el electrolito) y el
electrodo antes de encender el equipo base y el médulo Cl.

® |niciar el programa multiWin aprox. 3 min. después de encender el analizador.

Recuperaciones muy bajas (factor de separacion > 1,4)

Causa Solucién
= Acido sulfarico muy diluido m  Comprobar el acido sulfarico y cambiarlo.
= Componentes o mangueras de gas de medicion con ho-  ® Comprobar suciedad en el tubo de combustién.
llin Limpiar el tubo de combustién mediante el quemado de

los depdsitos con un quemador Bunsen o en el horno de
mufla a 1000 °C. Cambiar los tubos que presenten mu-
cha suciedad.

Cambiar la lana de cuarzo en el tubo de combustién.

m  Comprobar si hay hollin en el recipiente de acido sulfuri-
co. Si han penetrado particulas hasta el recipiente de
acido sulfurico, limpiar el recipiente y la boquilla en la
salida del tubo del horno y volver a llenar el recipiente.

Recuperaciones muy altas (factor de separacion < 0,6)

Causa Solucién
= Depésitos de muestras en el tubo de combustion (p.ej., = Cambiar o limpiar el tubo de combustién, p.ej., median-
sales) te el "remojo" del tubo de combustién durante la noche

en HNOs al 10%, luego lavarlo a fondo con agua desti-
lada y secarlo.

Punto de trabajo por debajo de 1500

Causa Solucion
®  FElectrodo combinado defectuoso o muy envejecido m  Utilizar nuevo electrodo para la determinacién de cloru-
ro
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8.6.3 Determinacion del TIC (m6dulo de materia sélida TIC automatico)

Resultados irrelevantes
Causa

®  Pesaje seleccionado muy alto

®  |a muestra no estd distribuida uniformemente a lo largo
de la navecilla

= Acidez muy baja
(desarrollo largo de la curva de medicion, curva de me-
dicién no retorna a la linea basica)

Valores de mediciéon dispersos
Causa

®  |a muestra no estd distribuida uniformemente a lo largo
de la navecilla

= | a matriz de muestra es hidrofoba

Solucion

El pesaje no debe superar los 50 mg, pues de lo contra-
rio, la cantidad de acido dosificado (400 pl) no es sufi-
ciente para descomponer por completo el carbonato o la
cantidad de acido no puede humedecer la muestra por
completo.

La muestra debe estar distribuida uniformemente para
que pueda ser humedecida con el acido por completo.

Si la muestra contiene grandes cantidades de carbona-
tos extremadamente estables (p. ej. FeCO3), la veloci-
dad de descomposicion es muy lenta con H3PO4 al 40%.
Luego recurrir a

acidos mas fuertes (p. ej., HCl al 25%).

Tenga en cuenta No utilizar HCl permanentemente.

Solucion

La muestra debe estar distribuida uniformemente para
que pueda ser humedecida con el acido por completo.

Si es muy dificil humectar la muestra con &cido, es con-
veniente cubrir la muestra con arena de silice recocida

para mejorar el efecto de los acidos.

En ocasiones es mejor la humectacién del acido clorhi-
drico que la del acido fosférico.

Tenga en cuenta No utilizar HCl permanentemente.

8.6.4 Determinacion del TIC (médulo de materia sé6lida TIC manual)

Resultados irrelevantes
Causa

= Acidez muy baja
(desarrollo largo de la curva de medicion, la curva de
medicién no retorna a la linea basica con tiempo de in-
tegracion max. de 600 s)

Solucion

Si la muestra contiene grandes cantidades de carbona-
tos extremadamente estables (p. ej. FeCO3), la veloci-
dad de descomposiciéon es muy lenta con H3PO4 al 40%.
Luego recurrir a 4cidos mas fuertes (p. ej., HCl al 25%).
Tenga en cuenta No utilizar HCl permanentemente.
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8.6.5 Mediciones en el modo de pirdlisis (EC)

Resultados irrelevantes del carbono elemental (por pirdlisis)
Causa Solucién

®  Se ha seleccionado un tiempo de espera muy corto para  ® El tiempo de espera después de la conmutacion de su-
sustitucion del oxigeno por el argon en el tubo de com- ministro de oxigeno a argon deberia ser de al menos
bustion 60 s.

Resultados muy elevados del carbono elemental (por pirdlisis)
Causa Solucién

= Tiempo de pirdlisis seleccionado demasiado corto = El tiempo de pirdlisis debe ser de minimo 3 min. para
garantizar que todos los compuestos organicos se des-
compongan y sean expulsados.

= Temperatura de pirdlisis seleccionada muy alta ®  Atemperaturas superiores a 1000 °C se va formando
hollin por "coquizacidon" de compuestos organicos (mate-
ria sintética), el cual es registrado en el nivel 2 como
carbono elemental. La temperatura del horno 6ptima
para mediciones con pirdlisis es de 850 °C.
Tenga en cuenta De ser posible, limitar el tiempo de
funcionamiento de mediciones con pirdlisis (con
T =2850°C), puesto que la vida util de los elementos de
calefaccion se acorta.
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9  Transporte y almacenamiento

9.1 Transporte

9.1.1 Preparacion del analizador para el transporte

B>k b

Equipo base
multi EA 4000

ADVERTENCIA

iPeligro de dafios a la salud debido a una descontaminacién inadecuada!

Realice y documente una descontaminacién apropiada antes de devolver el equipo a
Analytik Jena. El protocolo de descontaminacion le sera entregado por el servicio técni-
co cuando notifique la devolucidn. Analytik Jena esta obligada a rechazar la aceptacion
de equipos contaminados. El remitente puede ser responsable de los dafios eventual-
mente causados por la descontaminacion insuficiente del equipo.

PRECAUCION

Peligro de quemaduras por la alta temperatura del horno Desmonte los tubos de com-
bustion solo cuando el equipo esté frio o cuando se haya dejado enfriar lo suficiente.

PRECAUCION

Al desmontar las piezas de vidrio existe riesgo de lesiones por roturas. Desmontar
todas las piezas de vidrio del analizador con mucho cuidado.

TENGA EN CUENTA

Los elementos calefactores y el cartucho del horno pueden dafiarse por sacudidas du-
rante el transporte. Por este motivo, dichas piezas del equipo deben desmontarse del
multi EA 4000 antes del transporte y transportarse en un embalaje separado. La reins-
talacion y la nueva puesta en servicio del equipo base solo deben ser realizadas por el
servicio técnico de Analytik Jena GmbH o por personal cualificado y autorizado por
Analytik Jena GmbH.

Un material de embalaje no adecuado, asi como restos de soluciones de medicion y
sustancias quimicas pueden producir dafios en los componentes individuales del anali-
zador.

iTransportar el analizador iinicamente dentro del embalaje original! Cerciorarse de
que todos los seguros de transporte estén montados y que el analizador esté comple-
tamente vacio.

Prepare el multi EA 4000 con sus médulos para el transporte de la siguiente manera:

1. Apagar el analizador mediante el interruptor principal en la parte trasera del equi-
poy dejar enfriar el dispositivo.

2. Desconectar el suministro de gas y desconectar el enchufe de la toma de corriente.
3. Desconectar todas las conexiones de la parte trasera del analizador.

4. Abrir las puertas del analizador. Vaciar el tubo de secado. Volver a colocar el tubo
de secado.

5. Desenroscar las conexiones en la trampa de halogenuro y extraer la trampa de
halogenuro de las pinzas. Vaciar la trampa de halogenuro.
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6. Extraer el tubo de combustion del horno.

7. Embalar los accesorios, y en especial las piezas de vidrio, de manera que estén
protegidos contra las roturas.

8. Desmontar los elementos calefactores y el cartucho del horno del multi EA 4000 y
empacar dichas piezas por separado (— ver seccion "Desmontar los elementos ca-
lefactores y el cartucho del horno" pag. 149).

Médulo C/S 1. Apagar el médulo C/S con el interruptor principal.
2. Extraer el enchufe del equipo de la toma de corriente.

3. Desconectar todas las conexiones de la parte trasera del médulo.

Médulo CI 1. Apagar el médulo Cl con el interruptor principal.

2. Extraer la célula de medicion del equipo y vaciarla (— ver seccién "Mantenimiento
de la célula de medicién" pag. 122.)

3. Lavary secar la célula de medicién y el electrodo combinado.

4. Desenroscar y vaciar el tubo de adsorcién.

5. Retirary vaciar la trampa de halogenuro.

6. Volver a montar el tubo de adsorcién vacio y el trampa de halogenuro en el médulo
Cl.

7. Desconectar todas las conexiones de la parte trasera del médulo.

8. Extraer el recipiente de acido sulftrico y el recipiente de sequridad del equipo base
multi EA 4000. Vaciar y limpiar el recipiente de acido sulfurico (— ver seccién
"Cambiar el acido sulfarico/limpiar el recipiente de acido sulfirico" pag. 118).

9. Extraer la manguera de gas de medicion (sin color) y la manguera de bypass (ne-
gra) del canal en el multi EA 4000.

10. Embalar los accesorios, y en especial las piezas de vidrio, de manera que estén
protegidos contra las roturas.

Médulo de materia sélida . Apagar el médulo de materia sélida TIC con el interruptor principal.

1
TICautomatico 2. Desconectar todas las conexiones de la parte trasera del médulo.

3. Desconectar el suministro de gas y desconectar el enchufe de la toma de corriente.
4

Colocar a un lado el recipiente de acido y la bandeja colectora. Vaciar y limpiar el
recipiente de acido.

Vv

Desconectar las mangueras de gas y de acido del reactor TIC. Extraer el reactor TIC.
Embalar la canula de ceramica por separado.

6. Vaciar el tubo de secado. Volver a colocar el tubo de secado.

7. Vaciar el recipiente de condensado.

8. Extraer la manguera de bombeo para acido de la bomba de cartucho y limpiarla.
9. Retirar el serpentin de condensacién del soporte con cuidado.

10. Embalar los accesorios, y en especial las piezas de vidrio, de manera que estén
protegidos contra las roturas.
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9.1.2 Desmontar los elementos calefactores y el cartucho del horno

ADVERTENCIA

En el interior del analizador se producen tensiones eléctricas peligrosas y corrientes
elevadas. Apague el analizador para el desmontaje de los elementos calefactores y del
cartucho del horno con el interruptor principal en la parte trasera del equipo y extraiga
el cable de red de la toma de corriente.

Los elementos calefactores y el cartucho del horno solo deben volver a ser instalados
por el servicio técnico de Analytik Jena GmbH o por personal cualificado y autorizado
por Analytik Jena GmbH. La nueva puesta en servicio del equipo base también debe ser
realizada por las personas mencionadas.

PRECAUCION

Existe riesgo de quemadura en el horno. Realizar el desmontaje solo cuando el equipo
esté frio o cuando se haya dejado enfriar lo suficiente (preferiblemente durante toda la
noche).

Tener precaucion al abrir la pared lateral derecha. Existe peligro de lesionarse con
piezas con cantos vivos.

Los elementos calefactores y el cartucho del horno de ceramica de altas temperaturas
pueden dafiarse por sacudidas durante el transporte. Por este motivo, las piezas del
equipo deben desmontarse del equipo base antes del transporte y transportarse en un
embalaje separado. Para un cambio de posicién dentro del laboratorio no es necesario
desmontar los elementos calefactores y el cartucho del horno.

1. Sino se ha efectuado, extraer la trampa de polvo a tra-
vés de la abertura en la pared lateral izquierda del equi-
po base.

2. Desenroscar la esclusa de gas. Extraer el tubo de com-
bustién del horno.

3. Abrir la pared lateral derecha del equipo base. Para ha-
cerlo, soltar los cuatro tornillos de hexagono interior. No
desatornillar los tornillos por completo.

4. Soltar la conexion de tierra (1) y las dos mangueras de
gas (2,3, mangueras n.° 13 y 16) del interior de la pared
lateral. Retirar la pared lateral.
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12.

10.

11.

Desconectar la conexion de tierra (5) del cartucho del
horno (4) y el panel de sujeciéon con forma de L.

Desconectar el cable de conexion naranja del elemento
térmico (1) y el conductor de puesta a tierra verde (2) de
la pared interior del equipo base.

Desconectar los cables eléctricos (1, 2) de los elementos
calefactores. Para hacerlo, aflojar los tornillos de hexa-
gono interior en las mallas metalicas. Extraer hacia arri-
ba el cable con la malla metélica mediante un ligero giro
en ambas direcciones.

Soltar los dos tornillos (2, 3) con los cuales estan sujetos
el cartucho del horno y el panel de sujecién al analiza-
dor.

Desenroscar el sensor de temperatura (1) del cartucho
del horno.

Extraer completamente el cartucho del horno y el panel
de sujecion del analizador y colocarlos en un sitio sequ-
ro.

Soltar la malla metalica larga (ver flecha) con la que
ambos elementos de calefaccion estan conectados entre
si eléctricamente.

Para ello, soltar los tornillos de hexagono interior y ex-
traer hacia arriba la malla metdlica mediante un ligero
giro en ambas direcciones.
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13. Extraer con cuidado los elementos calefactores del car-
tucho del horno, uno después del otro.

14.Embalar ambos elementos calefactores y la malla meta-
lica, asi como el cartucho del horno en embalajes sepa-
rados.

9.1.3 Indicaciones para el transporte

9.1.4 Recolocacion

Tener en cuenta las instrucciones de seguridad de la seccion "Indicaciones de seguridad
para transporte y " pag. 12. Transportar el analizador con especial cuidado para evitar
dafios por choques, agitaciones o vibraciones. Para el transporte, los elementos cale-
factores y el cartucho del horno deben ser desmontados y embalados por separado en
el embalaje de transporte. jDe lo contrario existe riesgo de rotura!

El transporte del analizador debe llevarse a cabo de tal manera que se eviten las gran-
des oscilaciones de temperatura para que no se pueda formar agua de condensacién
en el embalaje.

del analizador en el laboratorio

PRECAUCION

Si el analizador cae por accidente, existe peligro de lesiones y el analizador puede re-
sultar dafiado.

Actuar con mucho cuidado al recolocar al analizador. Para levantar y trasladar el anali-
zador son necesarias 2 personas.

Tener en cuenta lo siguiente al recolocar el analizador en el laboratorio:

m Existe peligro de lesion por piezas no aseguradas apropiadamente! Retirar, antes
de colocar el analizador, todas las piezas sueltas, especialmente el recipiente de
reactivo con acido fosforico, asi como el recipiente de acido sulfurico.

®  Desconectar todas las conexiones de suministro y los equipos complementarios del
analizador. Para el transporte dentro del laboratorio no es necesario desmontar los
elementos calefactores y el cartucho del horno del analizador.
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®  Para evitar dafos contra la salud, es necesario tener en cuenta lo siguiente a la
hora de recolocar (levantar y cargar) el analizador en el laboratorio:

= Por motivos de seguridad, son necesarias dos personas para transportar el analizador.
Estas se deben colocar a ambos lados del equipo.
®  Puesto que el analizador no dispone de asas, agarrar el equipo firmemente con las dos
manos por abajo y tener en cuenta antes de levantarlo simultdneamente que las piezas
mas sensibles de la parte delantera estén protegidas por las puertas cerradas.
m  Observar los valores de referencia y atenerse a los valores limite prescritos por ley
para el levantamiento y transporte de cargas sin equipos auxiliares.

m  Observar las indicaciones de la seccion "Requisitos generales" pag. 49 para la colo-
cacién en una nueva ubicacion.

Almacenamiento

TENGA EN CUENTA

Las influencias medioambientales y la formacion de agua de condensaciéon pueden
llevar al deterioro de componentes individuales del analizador.

Solo es posible un almacenamiento del analizador en lugares climatizados. El ambien-
te practicamente no debe contener polvo y debe estar libre de vapores corrosivos.

Si el analizador y los equipos auxiliares no son emplazados y montados inmediata-
mente después del suministro o no son requeridos durante un periodo de tiempo pro-
longado, se tienen que almacenar dejandolos dentro del embalaje original. Es necesa-
rio incluir un agente secante apropiado en el embalaje y/o en el equipo para evitar
dafios por humedad.

Las condiciones climéaticas de la sala de almacenamiento deben cumplir lo siguiente:

= Rango de temperaturas: +5 °C hasta +55 °C
® Humedad del aire (max.): del 10 al 30 %.

®m  Presion atmosférica: 70 kPa hasta 106 kPa
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10 Eliminacion

Acido sulfarico

Perclorato de magnesio

Solucion de electrolito

Agente de adsorcion

Trampa de halogenuro

Analizador

El secante usado en la determinacion de Cl se diluye primero con agua cuidadosamen-
te y luego se neutraliza con sosa caustica. jDeben observarse las correspondientes
indicaciones sobre peligros y los consejos de seguridad respectivos! Estos residuos
neutralizados se tienen que eliminar de acuerdo con las disposiciones legales sobre
una eliminaciéon adecuada.

El secante gastado de la determinacién de Cy de S es vertido en una solucién de tiosul-
fato sodico —eventualmente bajo acidificacion- para convertirlo en productos de re-
duccién menos peligrosos. Dado el caso, es necesario eliminar los residuos neutraliza-
dos de acuerdo a las regulaciones legales de eliminacién en vigor.

La solucién de electrolito se neutraliza con cuidado y se recoge en recipientes como
residuos de sal de plata. Dichos recipientes se destinan a una adecuada eliminacién o
reutilizacidn, de acuerdo con las disposiciones legales.

El carbono activo utilizado para la adsorcion de vapores de acido acético debe ser eli-
minado de acuerdo con la normativa publica.

La trampa de halogenuro contiene cobre. Ponerse en contacto con el drgano compe-
tente (autoridad o empresa de eliminacién de residuos). Aqui recibira informacion
sobre la reutilizacién o eliminacion.

Segun las disposiciones legales vigentes, el multi EA 4000 con sus componentes elec-
trénicos debe ser eliminado como chatarra electroénica al final de su vida atil.
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Datos generales
Denominacion/Tipo

Medidas

Peso

Datos de funcionamiento
Principio de digestion

Temperatura de digestion

Procedimiento de medicion
Deteccion de Cy S
Deteccion de Cl

Cantidad de muestra

Alimentacion de muestras

Suministro de gas

Control/evaluacién (software de
control y evaluacién multiWin)

Parametros eléctricos

Conexion médulo de horno
(HTS1500)

Conexién modulos y automues-

treador

Maédulo de materia solida TIC ma-

nual

Fusibles

Analizador multi EA 4000

Equipo base (anch. x alt. x prof.) 600 x 470 x 620 mm
cada moédulo: 300 x 470 x 550 mm
Automuestreador: 520 x 500 x 700 mm

aprox. 35 kg, cada mddulo aprox. 8 kg, Automuestrea-
dor aprox. 20 kg

combustion oxidativa

en funcion de la aplicacion 1000 - 1500 °C
(también son posibles temperaturas mas bajas)

TC, TIC, TOC, TS, EC, TCI

NDIR (vinculado con el procedimiento VITA)
Valoracién voltamétrica

hasta 3000 mg

Pesaje en navecillas de porcelana o cuarzo

Automuestreador o avance manual

Oxigeno min. 2,5y argon 4,6
con presion previa 200 - 400 kPa (29 - 58 psi)

gréfico en tiempo real, indicacion de estado durante el
analisis, representacion grafica de los resultados de
medicién, impresion de los resultados

200 - 240 VAC (+ 10 %, -5 %), 50 - 60 Hz

100 - 240 V AC (£10 %), 50 - 60 Hz

220 - 240V AC (+10 %), 50/60 Hz

(100 VAC/ 115V AC a solicitud)

Médulo de horno HTS1500

Control del equipo: T 2 AH

Calefaccion: Cortacircuito automatico tipo B16

iLos fusibles se encuentran en el interior del equipo y
solo pueden ser sustituidos por el servicio técnico de
Analytik Jena GmbH!

Médulo C/S 2xT4,0AH
Médulo Cl 2xT4,0AH

jUtilice solo fusibles originales de Analytik Jena GmbH!
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Consumo de energia maximo Médulo de horno 2400 VA
HTS1500
Médulo C/S 60 VA
Médulo CI 60 VA

Automuestreador FPG 48 30 VA

Mddulo de materia solida 20 VA
TIC automatico

Maddulo de materia solida 415 VA

TIC manual
Sistema completo aprox. 3000 VA
Interfaz para ordenador USB
Condiciones ambientales
Temperatura durante el almace- 5-55°C
namiento
Temperatura durante el funciona- 10 -35°C
miento
Humedad durante el funciona- méx. 90 % a +30 °C
miento
Humedad durante el almacena- 10 - 30 % (utilizar secante)
miento
Presion atmosférica 70 - 106 kPa
Equipamiento minimo de
la unidad de control y
evaluacion Sistema operativo: Windows 7 Professional o superior
Procesador: Intel Core 13 o superior
Memoria: 4GB
Memoria libre en el disco duro: 40 GB
Unidad: Unidad de CD-ROM (para la instalacion)
Resolucion de la pantalla: 1024 x 768
Interfaces USB 2.0
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Rango de medicién

(* con separacion de gas de me-
dicién)

Temperatura del horno

Tiempo de calentamiento:

Tiempo de andlisis

Pesaje de muestra

(en funcion de la consistencia y
la matriz)

1-100 pg/ 10 pg - 20 mg* cloro total absoluto

hasta 1000 °C
hasta 30 min.

hasta 10 min. - en funcién del tiempo de combustion y
la concentracién

hasta 3000 mg
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11.2 Normasy directivas

Clasey
tipo de proteccion

Seguridad del equipo

Compatibilidad electro-
magnética

Compatibilidad ambiental

Directivas de la UE

Directivas aplicables para
China

El analizador pertenece a la clase de proteccién .

La carcasa pertenece a la clase de proteccién IP 20.

El analizador cumple con las normas de seguridad
= EN61010-1.

= EN61010-2-081,

= EN61010-2-010,

= EN61010-2-051 (para funcionamiento con médulo de materia solida TIC manual)

El analizador ha sido probado con respecto a las emisiones perturbadorasy a la inmu-
nidad a las interferencias.

Cumple los requerimientos sobre emisiones perturbadoras segun
= EN61326-1 (EN 55011 grupo 1, clase B)
Cumple los requisitos de la inmunidad segun la norma

= EN 61326-1 (Requisitos para el uso en entorno CEM elemental)

El analizador ha superado las pruebas de compatibilidad ambiental y cumple los requi-
sitos de las normas

= |SO09022-3
= |SO09022-2

El analizador cumple con los requisitos de la directiva 2011/65/EU (RoHS I1).

El analizador se ha construido y probado conforme a normas que cumplen los requisi-
tos de las directivas europeas 2014/35/UEy 2014/30/UE. Al salir de la fabrica, el
estado del equipo es técnicamente seguro e inmejorable. Para conservar este estado y
asegurar un funcionamiento sin peligro, el usuario tiene que tener en cuenta las indi-
caciones de seguridad y de trabajo contenidas en este manual de instrucciones. Para
los accesorios y los componentes del sistema suministrados por otros fabricantes, los
manuales de instrucciones correspondientes son determinantes.

El equipo contiene sustancias reglamentadas (segtn la Directiva "Management Met-
hods for the Restriction of the Use of Hazardous Substances in Electrical and Electronic
Products"). Analytik Jena GmbH 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 ningtn riesgo para el medio ambiente y la
salud.

157



	1 Información básica
	1.1 Indicaciones sobre el manual de usuario
	1.2 Uso previsto
	1.3 Garantía y responsabilidad

	2 Indicaciones de seguridad
	2.1 Símbolos de seguridad en el analizador
	2.2 Estado técnico
	2.3 Requisitos del personal
	2.4 Indicaciones de seguridad para transporte y puesta en marcha
	2.5 Indicaciones de seguridad para el funcionamiento
	2.5.1 Generalidades
	2.5.2 Indicaciones de seguridad para protección contra explosiones/incendios
	2.5.3 Indicaciones de seguridad eléctricas
	2.5.4 Indicaciones de seguridad para instalaciones y recipientes de gas comprimido
	2.5.5 Manejo de materiales de trabajo y auxiliares
	2.5.6 Indicaciones de seguridad sobre mantenimiento y reparación

	2.6 Comportamiento en caso de emergencia

	3 Funcionamiento y montaje
	3.1 Resumen general
	3.2 Equipo base
	3.2.1 Sistema de combustión
	3.2.2 Sistema de mangueras
	3.2.3 Componentes para la limpieza y secado del gas de medición
	3.2.4 Elementos de indicación y de manejo, conexiones

	3.3 Módulo C/S
	3.4 Módulo Cl
	3.4.1 Subgrupo de coulómetro y célula de medición
	3.4.2 Tubo de combustión y secado del gas de medición
	3.4.3 Depuración del gas de medición
	3.4.4 Conexiones

	3.5 Módulo de materia sólida TIC automático
	3.5.1 Datos técnicos
	3.5.2 Montaje

	3.6 Módulo de materia sólida TIC manual
	3.6.1 Datos técnicos
	3.6.2 Estructura del módulo de materia sólida TIC manual

	3.7 Otros accesorios opcionales
	3.7.1 Automuestreador
	3.7.2 Sensor de llama
	3.7.3 Balanza


	4 Procedimiento de medición
	4.1 Análisis de TC/TS
	4.2 Análisis de TIC
	4.3 Análisis de TOC
	4.3.1 Método diferencial para el análisis de TOC
	4.3.2 Método directo para el análisis de TOC

	4.4 Determinación de carbono por pirólisis: TC-EC (opcional)
	4.5 Evaluación de datos en el modo C/S
	4.5.1 Métodos de calibración
	4.5.2 Factor diario
	4.5.3 Características del proceso
	4.5.4 Otros cálculos

	4.6 Determinación de Cl
	4.7 Evaluación de datos en el modo Cl
	4.7.1 Rutina de punto final
	4.7.2 Medición con separación / factor de separación
	4.7.3 Evaluación


	5 Puesta en marcha
	5.1 Requisitos generales
	5.1.1 Condiciones de colocación
	5.1.2 Espacio necesario
	5.1.3 Alimentación eléctrica
	5.1.4 Suministro de gas

	5.2 Desembalaje y colocación del analizador
	5.3 Emplazamiento del analizador con diferentes módulos de detección
	5.3.1 Emplazar el multi EA 4000
	5.3.2 Emplazar el multi EA 4000 Cl
	5.3.3 Emplazar el multi EA 4000 Cl
	5.3.4 Emplazamiento del módulo de materia sólida TIC automático
	5.3.5 Emplazamiento del módulo de materia sólida TIC manual

	5.4 Conectar y utilizar el automuestreador
	5.4.1 Emplazamiento y ajuste del automuestreador FPG 48
	5.4.2 Instalación del sensor de navecillas
	5.4.3 Reequipar el automuestreador FPG 48 con portador de navecillas
	5.4.4 Interrupción de medición mientras se utiliza el automuestreador FPG 48
	5.4.5 Utilizar el avance manual de muestras

	5.5 Conectar y utilizar una balanza externa

	6 Manejo
	6.1 Encender / fase de calentamiento / ajuste
	6.2 Medición C/S
	6.2.1 Preparar el multi EA 4000 y el módulo C/S
	6.2.2 Realizar mediciones de C/S

	6.3 Determinación de carbono por pirólisis
	6.3.1 Preparar el multi EA 4000 y el módulo C/S
	6.3.2 Ejecutar la determinación de carbono por pirólisis

	6.4 Determinación de Cl
	6.4.1 Preparar el multi EA 4000 para mediciones de Cl
	6.4.2 Elaboración de la solución de electrolito
	6.4.3 Preparar la célula de medición
	6.4.4 Rutina de punto final
	6.4.5 Realizar la medición de Cl
	6.4.6 Comprobación de la proporción de separación
	6.4.7 Recocido de las navecillas de cuarzo

	6.5 Determinación del TIC/TOC con módulo de materia sólida TIC automático
	6.5.1 Preparar el módulo de materia sólida TIC automático
	6.5.2 Reactivos necesarios
	6.5.3 Determinación del TIC con módulo de materia sólida TIC automático
	6.5.4 Determinación de TOC según el procedimiento diferencial con el módulo de materia sólida TIC automático
	6.5.5 Medición del TOC mediante determinación directa

	6.6 Determinación del TIC con módulo de materia sólida TIC manual
	6.6.1 Preparar el módulo de materia sólida TIC manual
	6.6.2 Realizar la medición de TIC


	7 Mantenimiento y cuidado
	7.1 Equipo base multi EA 4000
	7.1.1 Limpiar y conservar el equipo
	7.1.2 Comprobar las conexiones de las mangueras

	7.2 Funcionamiento con el módulo C/S
	7.2.1 Comprobar y cambiar el tubo de cerámica
	7.2.2 Limpiar la trampa de polvo
	7.2.3 Cambiar el desecante en el tubo de secado
	7.2.4 Renovar la trampa de halogenuro

	7.3 Funcionamiento con el módulo Cl
	7.3.1 Cambiar el ácido sulfúrico/limpiar el recipiente de ácido sulfúrico
	7.3.2 Mantenimiento/cambio del tubo de combustión de vidrio de sílice
	7.3.3 Mantenimiento del electrodo combinado
	7.3.4 Mantenimiento de la célula de medición
	7.3.5 Renovar el agente de adsorción

	7.4 Funcionamiento con módulo de materia sólida TIC automático
	7.4.1 Limpiar el reactor TIC del módulo de materia sólida TIC automático
	7.4.2 Limpiar el serpentín de condensación
	7.4.3 Desmontaje y sustitución de la manguera de bombeo
	7.4.4 Limpiar el recipiente de condensado

	7.5 Módulo de materia sólida TIC manual
	7.5.1 Limpiar el reactor TIC del módulo de materia sólida TIC manual

	7.6 Sustitución de las trampas de agua

	8 Eliminación de errores
	8.1 Indicaciones generales
	8.2 Mensajes de error en multiWin
	8.3 Indicaciones en la ventana Estado de dispositivos
	8.4 Errores del equipo
	8.4.1 Equipo base
	8.4.2 Módulo C/S
	8.4.3 Módulo Cl

	8.5 Error en la comunicación del equipo
	8.6 Problemas analíticos
	8.6.1 Determinación de C/S
	8.6.2 Determinación de Cl
	8.6.3 Determinación del TIC (módulo de materia sólida TIC automático)
	8.6.4 Determinación del TIC (módulo de materia sólida TIC manual)
	8.6.5 Mediciones en el modo de pirólisis (EC)


	9 Transporte y almacenamiento
	9.1 Transporte
	9.1.1 Preparación del analizador para el transporte
	9.1.2 Desmontar los elementos calefactores y el cartucho del horno
	9.1.3 Indicaciones para el transporte
	9.1.4 Recolocación del analizador en el laboratorio

	9.2 Almacenamiento

	10 Eliminación
	11 Especificaciones
	11.1 Datos técnicos
	11.2 Normas y directivas

	Manual_multiEA_4000_es_A_titel.pdf
	Manual de usuario
	multi EA 4000
	Analizador elemental
	Análisis de sólidos C, S y Cl


