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Avisos de seguridad

Un aviso de PRECAUCION indica un
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ADVERTENCIA

Un aviso de ADVERTENCIA indica un
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préactica o similar que, si no se realizan
correctamente o0 no se ponen en
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indicadas.
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Su instrumento AA Agilent 55B y los accesorios de este se han disefiado
meticulosamente para que, si se usan de forma correcta, disponga de un sistema
analitico preciso, rapido, flexible y seguro.

Si el equipo se utiliza de un modo distinto al especificado por el fabricante,
la proteccién que ofrece el equipo puede verse afectada.

El funcionamiento de un espectrémetro de absorcion atémica puede implicar

el uso de gases comprimidos, llamas y materiales peligrosos tales como fluidos
corrosivos y liquidos inflamables. El uso no calificado, inadecuado o negligente de
este instrumento puede provocar peligros de explosion, de incendio o de otro tipo,
gue pueden ser causa de muerte o de heridas graves en el personal o producir
dafios serios en el equipo y la propiedad.

Con el instrumento y con los manuales de uso, asi como en los manuales de los
accesorios de Agilent, también se proporciona informacion sobre las practicas de
seguridad. Antes de usar el instrumento o los accesorios, lea atentamente dichas
practicas de seguridad.

Siga en todo momento las practicas de seguridad de interés.
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Documentacion

Este manual abarca la configuracion y el funcionamiento del sistema de AA
Agilent basico solamente. Las instrucciones de funcionamiento del Sistema
de bomba de introduccion de muestras (SIPS) y otros accesorios de AA se
proporcionan en los manuales que acompafian a dichos accesorios.

Si controla el instrumento con una computadora externa y el software SpectrAA,
consulte la documentacién y la ayuda que se proporcionan con dicho software.

Convenciones

En este manual se utilizan las siguientes convenciones:

Las comillas sencillas (') indican opciones de menu y nombres de campos
(p. €j., seleccione la opcion ‘Cookbook’ [Preconfigurado]).

El texto en negrita indica las teclas del teclado del instrumento de AA de Agilent
(p. €., pulse la tecla Read [Lectural).

El texto EN MAYUSCULAS indica lo que debe escribir con el teclado (conectado
a una PC externa).

Otros mensajes

Otros mensajes aparecen en el manual donde corresponda y detallan avisos,
informacion especifica del tema o sugerencias Utiles.

El mensaje “Nota” proporciona orientacion o informacion.

14

Verificacion del estado seguro del instrumento

Las siguientes precauciones generales deben aplicarse durante todas las fases
del funcionamiento, el mantenimiento y el servicio de este instrumento.

Después de los procedimientos de mantenimiento o servicio, verifique que el
instrumento se devuelva a un estado seguro para el usuario. Esto exigira realizar
pruebas de rendimiento para verificar que los sistemas de seguridad del
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instrumento funcionen correctamente. Verifique el estado general del instrumento
durante su funcionamiento por si hubiera desgaste o signos de corrosion que
pudieran afectar su uso o su seguridad.

Si no se cumplen estas normas o los avisos especificos que aparecen en diversas
partes de este manual, se invalidaran los estandares de seguridad de disefio,
fabricacion y utilizacion prevista de este instrumento. Agilent Technologies no se
responsabiliza del incumplimiento de estos requisitos por parte del usuario.

Peligros eléctricos

El instrumento y los accesorios contienen circuitos, dispositivos y componentes
eléctricos que funcionan con voltajes peligrosos. El contacto con estos elementos
puede causar la muerte, lesiones graves o una descarga eléctrica dolorosa.

Solo el personal capacitado y certificado por Agilent pueden abrir los paneles o
tapas fijados con cierres que precisen el uso de una herramienta para su retirada.
Consulte los manuales o las etiquetas del producto suministradas con la PC, el
monitor, la impresora/plotter, el sistema de refrigeracion de agua y la bomba de
vacio para determinar a qué piezas puede acceder el usuario.

La aplicacion de una tension de alimentacion equivocada, una conexién del
instrumento a una salida incorrectamente cableada o la falta de una conexion a
tierra adecuada pueden provocar un riesgo de incendio o una descarga eléctrica
potencialmente grave y podria dafiar gravemente el instrumento. El resto de los
equipos auxiliares conectados también podria sufrir dafios graves.

Utilice siempre un enchufe trifasico con una conexién a tierra con la potencia
adecuada para la carga. La instalacion debe respetar los reglamentos de
seguridad locales, regionales y nacionales.

No conecte el instrumento a la fuente de alimentacién eléctrica hasta que
compruebe que la tensién de funcionamiento esta ajustada correctamente para la
fuente de alimentacion eléctrica en la toma de corriente especifica del laboratorio
a la que se va a conectar el equipo.
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Calor, vapores y humos

El calor, los vapores y los humos generados pueden ser peligrosos, toxicos
o dafiinos para el personal.

El calor, los vapores y los humos deberan extraerse del instrumento por medio
de un sistema de escape.

e Elinstrumento debera conducir los gases hacia una disposicién auténoma
de campana colectora, conductos y ventilador de escape.

» Elsistema debe conducir los gases hacia el exterior, nunca hacia el interior
del edificio.

o Disponga la salida del sistema de modo que el escape no pueda volver
a acceder al edificio a través de ninguna puerta, ventana, entrada de aire
acondicionado u otro ventilador.

e Monte el sistema siguiendo los codigos y las normativas correspondiente
en cuanto a ventilacion.

El sistema de escape debe poder proporcionar una velocidad de ventilacion

de escape de al menos 6 metros cubicos por minuto (200 scfm).

o SitUe el ventilador de escape al menos a 3 metros (10 pies) de la llamay lo
mas proximo posible a la salida.

e Elmotor deberd montarse alejado de los gases calientes; no deberan usarse
piezas plasticas, pues se fundirian.

e Disponga un amortiguador de contracorriente en el extremo de salida del sistema.

o Equipe la fuente de alimentacion del ventilador de escape con una luz piloto
situada inmediatamente adyacente al instrumento que indique si el ventilador
de escape esta encendido o apagado.

e Ponga SIEMPRE en marcha el ventilador de escape ANTES de encender la llama.
Utilice tubos ignifugos que cumplan las normativas locales de prevencién
de incendios.

e Disponga los tubos alejados de las alarmas antiincendios, de los cabezales
de los rociadores y de otros dispositivos sensibles al calor.

* No realice uniones por soldadura en los tubos, pues el escape caliente del
conducto podria fundir la unién.

Compruebe periodicamente el sistema de escape realizando un test de humo para
asegurarse de que funciona correctamente.

Durante el uso del espectrometro de absorcion atomica, tenga SIEMPRE la
chimenea correctamente dispuesta para garantizar la debida ventilacion.
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Almacenamiento y manipulacion de la bombona
de gas comprimido

Todos los gases comprimidos (aparte del aire) pueden resultar peligrosos si fugan
a la atmosfera.

POVNENIEN®IY Peligro de explosion, peligro de incendio, gas nocivo

Incluso pequeias fugas en los sistemas de suministro de gas pueden representar
un peligro.

'! Una fuga puede crear un riesgo de explosion o de incendio o bien originar una

atmasfera con déficit de oxigeno.

Tales peligros pueden ser causa de muerte, lesiones graves o asfixia, provocar
efectos anestésicos y daiiar seriamente el equipo y la propiedad.

Requisitos de las bombonas:

e Sedeben almacenar y manejar siguiendo estrictamente los cédigos
y normativas locales de seguridad.

e Sedeben utilizar y almacenar solo en posicion vertical.

e Sedeben asegurar a una estructura fija 0 a un soporte disefiado
especificamente para bombonas.

e Sedeben almacenar en una zona correctamente ventilada para evitar
cualquier acumulacion toxica o explosiva.

* Solo se deben mover utilizando un carrito con el disefio adecuado.

e Nunca se deben colocar las bombonas de gas cerca de una fuente de ignicion
0 en una posicion expuesta al calor directo.

» Mantenga las bombonas en un lugar fresco. Esta norma es aplicable a todas
las bombonas de gas comprimido. Las bombonas disponen de una valvula de
seguridad que libera su contenido si la temperatura supera los 52 °C (125 °F).

e Asegurese de que todas las bombonas estén debidamente etiquetadas de
modo que no quede duda sobre su contenido. Si la etiqueta de la bombona es
ilegible, no utilice la bombona y devuélvala a su proveedor.

e Asegurese en todo momento de que tiene la bombona adecuada antes de
conectarla al instrumento.

e Utilice solo reguladores y conectores de tubos aprobados.
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* Nunca intente recargar las bombonas.

Para las conexiones de las bombonas, los conectores de rosca de la izquierda se
utilizan para el combustible y los de la derecha, para los gases auxiliares.

Una vez finalizado el programa analitico, o al final de la jornada laboral, asegurese
siempre de que el suministro de gas esté apagado en la bombona.

Si se suministra aire desde un compresor, es necesario extraer toda la humedad
del aire antes de suministrarlo al médulo de control de gas. La humedad puede
afectar los tubos y componentes internos del sistema de control de gas y crear
una situacion potencialmente peligrosa.

Tubos y conexiones para gas

Utilice solo reguladores y conectores aprobados. En caso de duda, consulte
con su proveedor de gas local o con su representante local de Agilent.

Asegurese de que todos los conectores de gas y conductos estén correctamente
montados.

Disponga los tubos de gas de modo que no se dafien, se pisen o se puedan caer
cosas encima de ellos.

No utilice en ningun caso tubos deshilachados o dafiados. Las mangueras
deshilachadas o dafiadas deben reemplazarse inmediatamente. Esto debe hacerlo
un representante de Agilent capacitado.

Realice pruebas de fuga en todas las juntas y sellos cada dia antes de usar el
instrumento. Compruebe si hay fugas con un cepillo y agua jabonosa o con una
solucién de deteccion de fugas. NUNCA utilice una llama desnuda para comprobar
si hay fugas.

Radiacion ultravioleta

Las llamas, las lamparas de catodo hueco y las lamparas de deuterio emiten
radiacion ultravioleta peligrosa. Esta radiacion puede provocar graves dafios
en los ojos y en la piel de las personas.

o Lleve siempre puestas gafas de seguridad conformes con una norma
aprobada y certificadas o garantizadas de otro modo para proteger sus ojos
de la radiacion UV.
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e Nunca mire directamente hacia la luz emitida por una lampara de catodo
hueco.

o Alutilizar una llama, use siempre el espectréometro con el protector de llama
cerrado y el panel frontal y la chimenea del compartimento de la muestra
colocados.

Simbolos de advertencia

A continuacion se incluye una lista de los simbolos que aparecen junto a los
mensajes de aviso en este manual y en el espectrometro. Al lado de cada simbolo
se describe el peligro al cual hace referencia. El comienzo del texto de la
advertencia viene indicado por un icono de advertencia:

ADVERTENCIA

Las advertencias se marcan con un simbolo triangular. Los significados de los
simbolos que pueden aparecer junto a las advertencias en la documentacion o en
el mismo instrumento son los siguientes:

Liquido corrosivo Descarga eléctrica Peligro para los ojos

AN

eligro de explosidn Peligro de incendio Material muy pesado

(peligro para los pies)

Material muy pesado Superficie caliente Piezas moviles
(peligro para las manos)

/A A

Gas nocivo Objeto cortante Peligro por toxicidad

P> >
> &>

> P
>
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Lea atentamente todas las advertencias y avisos y sigalos en todo momento.

El siguiente simbolo puede aparecer en las etiquetas de advertencia adheridas al
instrumento. Cuando vea este simbolo, consulte el manual de funcionamiento o
de mantenimiento pertinente para saber cual es el procedimiento correcto que
debe seguirse en relacion con esa etiqueta de advertencia.

En el instrumento aparecen los siguientes simbolos

Tabla 1. Simbolos del instrumento

| Alimentacion de red encendida

0 Alimentacion de red apagada

E_ Fusible

Corriente alterna monofasica

Llama apagada

L
[
I\iz Llama encendida

Indica que la ldmpara estd presente.

’
.~
1

A@ Corriente de fuga alta; verifique la correcta conexion a tierra
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Funcionamiento con llama

Disolventes inflamables

El uso no calificado, inadecuado o negligente de disolventes inflamables en el
espectrometro de absorcion atdmica o en sus proximidades puede provocar
peligros de explosion y riesgos de incendios. Estos pueden provocar la muerte
o0 lesiones 0 quemaduras personales graves.

Recuerde en todo momento que la combinacion de una llama y disolventes
inflamables puede suponer un riesgo grave. Deberdn seguirse estrictamente todas
las practicas de seguridad relevantes que rigen el uso de disolventes inflamables.

Para reducir la posibilidad de incendio o explosion:

Al seleccionar inicialmente un disolvente organico, elija uno que tenga el punto
de llama mas alto y sea conforme con sus requisitos analiticos.

Nunca utilice un disolvente con gravedad especifica inferior a 0.75.

Nunca deje contenedores sin tapar o disolventes inflamables cerca del
guemador. A la hora de aspirar dichos disolventes, utilice siempre un
contenedor tapado e introduzca el tubo capilar a través de un orificio de 2 mm
de didmetro en la tapa. Utilice siempre el menor volumen de disolvente segun
sus requisitos analiticos.

Utilice siempre tubos resistentes a disolventes, como goma de nitrilo,
para el sistema de drenaje y el venteo de vapor. Dirija el tubo de drenaje
a un recipiente de recogida de residuos de cuello ancho adecuado
(como se describe en el parrafo siguiente).

El tubo de laboratorio de plastico convencional que se incluye con el
instrumento no es adecuado para el drenaje de disolventes organicos
o para el venteo de vapores organicos.

Si se utilizan soluciones organicas o toxicas en la camara de nebulizacion, el
tubo de venteo debe conectarse al venteo de vapor en la trampa de liquidos y
dirigirse a un sistema de escape activo. No dirija el tubo de vapor al recipiente
de recogida de residuos.

Sino utiliza liquidos toxicos o peligrosos en la camara de nebulizacion, deje
sin tapar el venteo de vapor.

Utilice recipientes de recogida de residuos pequefios de cuello ancho y vacielos
con frecuencia; no acumule voliumenes grandes de disolventes inflamables.
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No utilice recipientes de recogida de residuos de vidrio, sino de material que
no estalle en caso de retroexpansion. Consulte “Retroexpansiones” en la
pagina 29 para obtener mas informacion. Los recipientes de metal se corroen
y resulta dificil determinar el nivel de liquido que contienen.

Asegurese de que el recipiente de recogida de residuos esté por debajo del
instrumento y situado en una posicién abierta y bien ventilada donde pueda
verlo. Nunca situe el recipiente en un espacio confinado. Una vez finalizado el
programa analitico, o al final de la jornada laboral, vacie siempre el recipiente
de recogida de residuos.

e Una vez finalizado el programa analitico, o al final de la jornada laboral, vacie
siempre y limpie la trampa de liquidos.

e No mezcle residuos de acido nitrico o perclorico con residuos de disolventes
organicos.

e Mantenga limpias la ranura del quemador, la camara de nebulizacion y la
trampa de liquidos.

o Utilice siempre el encendedor interno para prender la llama, pues su
funcionamiento indica que se han satisfecho todas las protecciones de
seguridad. No intente evitar estas protecciones de seguridad.

sistema de

TTT escape en
funcionamient
chimenea

Mg venteo de vapor

regulador del /
quemador -
el tubo de drenaje debe estar
<

en pendiente hacia abajo en
toda su longitud, sin

banco. |, i
/ estrangulamientos
recipiente de recogida

de residuos pequefio, boca ancha
no de vidrio, siempre a

la vista del usuario mantener el extremo del
‘7 tubo por encima del nivel
maximo de liquido

Figura 1. Como deben disponerse el drenaje y el venteo

base estable grande
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Gases comprimidos y bombonas para el funcionamiento con llama

Este espectrometro debe usarse solamente con aire, 6xido nitroso y acetileno
para el funcionamiento con llama.

Peligro de explosion

No utilice nunca oxigeno o aire enriquecido en oxigeno como oxidante, pues se
produciria una explosion.

ADVERTENCIA

JAN

NUNCA use ningun gas distinto del acetileno como gas combustible.
Peligro de explosion, peligro de incendio
El uso no calificado, inadecuado o negligente del acetileno puede provocar

peligros de explosion y riesgos de incendios, que pueden ser causa de muerte, de
lesiones personales graves o de quemaduras.

Acetileno

El uso no calificado, inadecuado o negligente del acetileno puede provocar
peligros de explosion y riesgos de incendios, que pueden ser causa de muerte,
de lesiones personales graves o de quemaduras.

Siga las normativas locales sobre el uso de acetileno.

Utilice el acetileno a presiones inferiores a 105 kPa (15 psig). A presiones

por encima de este nivel, el acetileno puede explotar de forma espontanea.

Su instrumento de AA de Agilent se ha disefiado para su uso a presiones de
entrada de combustible de entre 65y 100 kPa (9.5-14.5 psig). Consulte la seccion
“Especificaciones” o la parte posterior del instrumento para conocer el rango
exacto y la presion recomendada.

No utilice ningun tubo ni conector que reaccione quimicamente con el acetileno.
Nunca haga pasar acetileno por tubos de cobre, tubos de latén o conectores que
contengan mas de un 65 % de cobre, pues se podria producir una explosion.
Nunca ponga acetileno en contacto directo con cobre, plata, mercurio liquido,
cloro gaseoso o lubricante, pues podria producirse una explosion.
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Utilice unicamente acetileno empaquetado en acetona. Algunos proveedores de gas
ofrecen acetileno empaquetado en materiales distintos de acetona. Aunque estas
alternativas pueden superar algunas de las desventajas de la acetona, también
pueden introducir el problema, mas grave, de la corrosion en el modulo de control de
gas, y no deberdn usarse con espectrometros de absorcion atémica de Agilent.

La acetona del espectrometro puede dafar los sellos, las juntas toricas y las

mangueras, reducir el rendimiento analitico y precipitar retroexpansiones. Podria

arrastrarse acetona de la bombona al espectrometro si se produce alguna de las
siguientes condiciones:

e Lapresion de labombona de acetileno cae por debajo de 700 kPa (100 psig).

e Elconsumo es superior a 1/7 del contenido de la bombona por hora.

Minimice la cantidad de acetona arrastrada con el acetileno; para ello:

e Cambie las bombonas cuando la presion de su contenido caiga por debajo de
700 kPa (100 psi)

e Asegurese de que la tasa de extraccion del acetileno de cada bombona no sea
excesiva.

« Siseobservan altas tasas de consumo, conecte dos 0 mas bombonas en
paralelo a un colector. De este modo se reduce la tasa de extraccion del
acetileno de cada bombona.

Para reducir la posibilidad de incendio o explosion:

e Compruebe las tuberias de suministro periddicamente para ver si tienen fugas
con un cepillo y agua jabonosa o con una solucién de deteccion de fugas
(nunca use una llama desnuda para ver si hay fugas)

e Mantenga la salida de la valvula libre de polvo y residuos. Antes de montar los
reguladores y conectores, asegurese de que no haya particulas de suciedad
en la salida de la valvula de la bombona. Dado que las normativas sobre la
preparacion y manipulacion de bombonas de gas varia de un pais a otro,
consulte las normativas locales para asegurar la conformidad antes de
conectar el instrumento.

Utilice acetileno con “calidad para instrumentos” con una pureza de al menos

el 99,5 %.

Cierre el gas combustible en la bombona cuando haya finalizado el andlisis

con llama.

Oxido nitroso

La descompresion de N,O gaseoso a alta presion en el regulador puede provocar
un excesivo enfriamiento y una posible congelacién del regulador. Para evitar el
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mal funcionamiento del regulador y la posible retroexpansion, es necesario
calentar el gas con un calentador en linea o de envoltura.

Quemadores

El uso inadecuado o negligente de los quemadores puede provocar peligro de
explosion y de incendio, que pueden ser causa de muerte o de lesiones graves en
el personal o producir dafios en el equipo vy la propiedad.

AONASREIEN VY Superficie caliente

El guemador permanecera caliente durante algin tiempo después de que
se apague la llama. Lleve en todo momento guantes protectores para
manipular los quemadores calientes.

Los quemadores estan identificados claramente con la combinacion de
combustible/oxidante para la que se han disefiado. Acople siempre el quemador
correcto. No intente nunca usar un quemador de aire y acetileno para oxido
nitroso y acetileno, pues podria producirse una retroexpansion.

Sila anchura de la ranura del quemador supera los 0.47 mm (0.0185 pulg.) para
un guemador de acetileno y 6xido nitroso o bien los 0.54 mm (0.021 pulg.) para un
guemador de aire y acetileno, el guemador no se puede reformar y debera ser
sustituido por uno nuevo.

Para garantizar el funcionamiento seguro de los quemadores:

e Utilice unicamente acetileno como gas combustible.

» Utilice unicamente aire u 6xido nitroso como oxidante. No intente nunca usar
oxigeno o aire enriquecido en oxigeno, pues se provocara una retroexpansion.

e Seincorporan protecciones en el guemador para minimizar la posibilidad de
usar un quemador erréneo. Nunca interfiera ni trate de saltarse una
proteccion acoplada a este instrumento.

e Para minimizar la tasa de obstruccién del guemador, es necesario limpiar y
pulir la ranura del quemador tal y como se describe en la seccion Quemadore
del capitulo Mantenimiento, pagina 122.

* Nunca permita que se blogueen los quemadores. La obstruccion progresiva
del quemador puede incrementar la presion estatica en la trampa de liquidos
hasta el punto en el que se rompa el sello de liquidos. Esto puede provocar
una retroexpansion y crear un peligro de explosion o de incendio.

* Nunca deje que se acumule carboén en la ranura, pues las particulas
incandescentes podrian separarse y caer por la ranura, provocando la
retroexpansion.

Espectrometro AA Agilent 55B Guia del usuario 25



Peligros y practicas seguras

e Siempre apague la llama antes de tratar de limpiar la ranura del guemador.
Nunca limpie la ranura de un quemador con una llama activa.
e Nunca deje una llama sin supervision.

e Nunca desmonte ni modifique un quemador. Nunca utilice un quemador
dafado.

Nebulizador

El montaje y acoplamiento incorrectos de los nebulizadores en un espectrometro
de absorcion atémica pueden provocar peligros de explosion y de incendios,

gue pueden causar lesiones graves en el personal y producir dafios en el equipo
y la propiedad.

Asegurese de que el nebulizador esté correctamente montado y acoplado a la
camara de nebulizacion antes de encender la llama. Los nebulizadores deben
estar correctamente ajustados antes de encender la llama.

Nunca quite un nebulizador con la llama encendida y tampoco utilice un dispositivo
mecanico (como un alambre) para limpiar el capilar de un nebulizador con la llama
activa. Apague SIEMPRE la llama antes de quitar el nebulizador de su blogue.

Compruebe periddicamente si hay fugas en las conexiones. Elimine todas las
fugas antes de encender la llama.

Trampa de liquidos

ADNIERIIENEFY Peligro de explosion, peligro de incendio, gas nocivo

/28

El uso inadecuado de la trampa de liquidos puede crear peligro de explosién,
riesgo de incendios y peligro de vapores téxicos, que pueden provocar la
muerte o lesiones personales graves.

Nunca utilice una solucion o un disolvente con gravedad especifica inferior
a 0.75; de lo contrario, podria romperse el sello de liquidos. Esto puede crear
una retroexpansion y un peligro de explosion o de incendio.

26

La proteccion de la trampa de liquidos se incorpora para minimizar la posibilidad
de tratar de usar el instrumento con una trampa vacia. Nunca interfiera con esta
proteccion. Nunca trate de saltarse esta proteccion.
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Llene siempre la trampa de liquidos con el mismo disolvente que se usa para las
muestras.

La trampa se ha disefiado para proporcionar un sello de liquidos en todas las
condiciones normales con soluciones de gravedad especifica superior a 0.75.

Es necesario conectar un tubo de drenaje a la salida del drenaje (la boquilla
inferior) en la trampa de liquidos y conducirlo a un recipiente de recogida de
residuos adecuado. El extremo libre del tubo debe permanecer por encima del
liquido en el recipiente de recogida de residuos. No utilice recipientes de recogida
de residuos de vidrio, sino de material que no estalle en caso de retroexpansion.

Es necesario conectar un tubo de venteo al venteo de vapor (la boquilla superior)
en la trampa de liquidos al analizar liquidos organicos o toxicos. El tubo debe
conducirse hacia fuera del compartimento de la muestra, paralelo al tubo de
drenaje, y DEBE estar en pendiente hacia abajo para permitir que el drenaje

del liquido desborde y evitar el bloqueo del tubo. NO dirija el tubo de vapor al
recipiente de recogida de residuos. En caso necesario, debe usarse un sistema
de escape activo para retirar los vapores toxicos. Si no se analizan soluciones
de naturaleza toxica, la salida del vapor debe dejarse sin tapar.

Peligros relacionados con el calor

Una llama abierta, los quemadores y otras superficies calientes pueden suponer
peligros relacionados con el calor que pueden provocar quemaduras graves.

Al utilizar un sistema de llama, use siempre el espectrometro con el protector
de llama cerrado, la chimenea colocada y el panel frontal del compartimento

de la muestra colocado.

Chimenea

Antes de tocar la chimenea del instrumento, apague la llama y espere un tiempo
a que se enfrie la chimenea.

Quemador y compartimento de la llama

Mantenga las manos fuera del compartimento de la muestra mientras la llama
esté prendida.
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Superficie caliente

El quemador y el compartimento de la llama alcanzan temperaturas muy
elevadas durante el funcionamiento del instrumento y permanecen calientes
durante algun tiempo después de apagar el instrumento.

Espere un tiempo a que se enfrie el sistema antes de tratar de acceder a los
componentes del quemador y del compartimento de la muestra.

Lleve siempre puestos guantes protectores al quitar un quemador
del instrumento.

ADVERTENCIA

A

Acido perclérico
Peligro de explosion, peligro de incendio
La aspiracion de acido perclorico y de percloratos en una llama de éxido nitroso y

acetileno puede crear un peligro de explosion, lo que puede provocar lesiones
graves o mortales, incluida la deficiencia auditiva temporal o permanente.

28

No utilice &cido percldrico a menos que resulte absolutamente imprescindible
para la preparacion de muestras. Si es necesario usar acido perclorico, se puede
reducir el riesgo de explosion si se toman estas medidas:

o Utilice una llama de aire y acetileno en lugar de una de 6xido nitroso y acetileno.

e Reduzca la concentracion de acido percldrico y metal en todas las soluciones
analiticas hasta el nivel mas bajo que sea posible. La concentracion de acido
percldrico debe reducirse en la etapa de digestion y seguir reduciéndose
prolongando la etapa de generacion de vapores.

e Aspire todas las soluciones durante el periodo mas corto que sea posible.
» Aspire siempre agua destilada entre muestras. Minimice la aspiracion de aire.

o Utilice conjuntos de camara de nebulizacion/trampa de liquidos y drenaje
independientes para los analisis de acido percldrico y disolventes organicos
con el fin de evitar que el acido perclérico se mezcle con residuos de
disolventes organicos.
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Cuando se llevan a cabo extracciones en disolvente de soluciones de acido
perclérico, parte del dcido podria disolverse en el disolvente organico, que se
aspirara a continuacion. Ademas, si la solucién organica se aspira mientras flota
sobre la superficie del acido, no permita que el tubo capilar caiga por debajo de la
capa organica y aspire acido percldrico acuoso.

Al usar acido percldrico, lleve puestos protectores de oidos aprobados y gafas de
seguridad aprobadas y asegurese de que todas las cubiertas de seguridad de los
instrumentos estan bien colocadas.

Retroexpansiones

Una retroexpansion es una explosion de la mezcla gaseosa en la camara de
nebulizacién, que puede producirse por diversas razones.

Los espectrometros AA de Agilent cuentan con diversas funciones de seguridad
para evitar retroexpansiones; estas son muy raras si se realiza un mantenimiento
adecuado de los instrumentos.

En el raro caso de que se produzca una retroexpansion, las funciones de
seguridad del instrumento de AA de Agilent estan disefiadas para aliviar la presion
de forma segura y minimizar el dafio. Ademas de leer la lista siguiente, consulte la
secciéon Mantenimiento de esta guia del usuario (pagina 97).

El andlisis realizado durante largos afios ha demostrado que, en la mayor parte de
los casos, las retroexpansiones estan asociadas con uno o varios de los puntos
siguientes. Si experimenta una retroexpansion, consulte esta lista para ver si alguno
de los puntos es de relevancia y tome medidas para solucionar la situacion.

1 Mantenga el quemador limpio. No debe permitirse que se acumulen depositos
dentro o sobre la ranura del quemador, pues podrian bloguearlo parcialmente.
Las obstrucciones pueden hacer que se acumule la presion en la camara de
nebulizacion y rompa el sello que proporciona la trampa de liquidos. O bien,
las particulas incandescentes podrian caer por la ranura hacia el interior de la
camara de nebulizacion y prender la mezcla de gas combustible del interior.
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Tenga particular cuidado con los depdsitos de tamafio muy reducido que
aparecen en los extremos de la ranura del quemador, pues interrumpen el
flujo laminar de gas y permiten que la llama vuelva a la cémara de
nebulizacién en “Llama apagada” cuando se reduce el flujo de gas.

No se recomienda el uso de un objeto duro para cepillar las particulas de
carbon incandescentes durante el funcionamiento con llama, debido al mayor
riesgo de introducir una de las particulas por la ranura.

A la hora de usar un disolvente organico, debe emplearse una tasa de
absorcion reducida con el fin de restringir la cantidad de combustible liquido
que se alimenta a la llama. (Consulte la pagina 89 de la seccién Operaciones
de este manual para obtener mas informacion)

La anchura de la ranura del quemador no debe superar las especificaciones
de disefio maximas:

Mark 7 0.46 mm (0.0181 pulg.) en el caso de un quemador de N,O/acetileno
Mark 7 0.54 mm (0.021 pulg.) en el caso de un quemador de aire/acetileno

Incluso un pequefio incremento de la anchura puede aumentar enormemente
la posibilidad de que se produzca retroexpansion.

La ranura del quemador debe limpiarse periddicamente siguiendo las
instrucciones incluidas en el capitulo “Mantenimiento” de este manual.

Asegurese de que la camara de nebulizacién y la trampa de liquidos se
mantienen limpias.

Si se analizan soluciones sucias (por ejemplo, aceites de motor), asegurese
de que la camara de nebulizacién, la trampa de liquidos, el flotador y el tubo
de drenaje se limpian y lavan periédicamente con un disolvente adecuado
de modo que no se acumulen lodos en las piezas.

Asegurese de que se usan las juntas toricas correctas en el quemador, en el
blogue del nebulizador y en el nebulizador, y de que permanecen sin dafios.

Si se deterioran las juntas téricas de la camara de nebulizacion, se pueden
producir fugas de gas, que podrian prenderse con la llama y a su vez prender
fuego a la camara de nebulizacion.

Si se deterioran las juntas toricas del nebulizador, se pueden producir fugas
de oxidante, que pueden reducir el flujo total de gas a través de la ranura del
guemador y, de este modo, aumentar la posibilidad de que se produzca una
retroexpansion. Las juntas toricas que estén deformadas o agrietadas
deberan cambiarse de inmediato.
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Compruebe que las juntas toricas estan correctamente asentadas en las
protuberancias del regulador de llama, la camara de nebulizacion y el
guemador antes de volver a montarlas. (Consulte las secciones
Mantenimiento y Resolucién de problemas en las paginas 97 y 141))

5 Esnecesario llenar la trampa de liquidos con la misma solucién que la matriz
usada para los patrones y las muestras.

6 Eltubo de drenaje debe conectarse a la boquilla inferior de la trampa de
liquidos. El tubo debe estar en pendiente hacia abajo hasta el recipiente
de drenaje de modo que el liquido residual fluya sin problemas.

No debe permitirse que el extremo del tubo de drenaje esté por debajo del
nivel del liquido en el vaso. (Y a la inversa, no debe permitirse que el nivel
de liquido suba como para que llegue al extremo del tubo.)

Si se usan liquidos organicos o toxicos en la camara de nebulizacion, debe
acoplarse un tubo de venteo a la boquilla de venteo superior de la trampa de
liquidos. Debe estar en pendiente hacia abajo (en paralelo al tubo de drenaje)
para impedir que se bloguee en caso de drenaje de liquido, con el venteo hacia
un sistema de escape activo.

Es necesario seguir todos puntos anteriores, pues un ascenso repentino
del liquido residual podria afectar la presién en la camara de nebulizacién
y provocar una retroexpansion.

7 Dado que el N,O se almacena bajo presion en la bombona como liquido,
cuando se expande a través del regulador, podria enfriar el regulador tanto
como para que se forme hielo en el exterior e impida que funcione
correctamente.

Para evitar la congelacion, utilice un calentador en el regulador de N2O en la
bombona de suministro. Contacte con el proveedor del regulador para
solicitar un calentador adecuado.

8 Dado que el acetileno libre es inestable a presiones elevadas, debe
almacenarse en la bombona disuelto en acetona.

Si el gas se extrae demasiado deprisa, o si la presién de la bombona es
inferior a 700 kPa, es posible que salga acetona en cantidad suficiente como
para que afecte el rendimiento analitico, dafie los sellos, juntas téricas y
mangueras o incluso produzca una retroexpansion. Siga las recomendaciones
sobre el uso del acetileno.
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10

En la medida de lo posible, no lleve a cabo digestiones con acido perclorico.
Como se sabe que este acido forma sales inestables, los usuarios que utilicen
este acido deberan asegurarse de que se permita que la minima cantidad
alcance el espectrémetro y de que se laven a fondo el quemador, la camara de
nebulizacién y la trampa de liquidos después de cada anadlisis para garantizar
que no se acumulen sales inestables. Si no se hace esto, se pueden producir
retroexpansiones impredecibles.

La aspiracion de soluciones (en especial las alcalinas o amoniacales)
gue contengan concentraciones elevadas de Ag y Cu, pueden producir la
formacion de acetiluros, que pueden descomponerse espontaneamente
y provocar retroexpansiones.

Qué hacer en caso de retroexpansion

Apague el suministro de gas en el regulador.

Apague la alimentacion del instrumento.

Asegurese de que la zona general alrededor del instrumento sea segura
limpiando los posibles vertidos en la zona de introduccién de muestras o en
el instrumento

Los quemadores involucrados en una retroexpansion no deben reutilizarse.
Pongase en contacto con el representante local del servicio técnico de Agilent
y comuniqguele el incidente antes de comenzar a usar el instrumento.

Reanudacion de las operaciones tras una retroexpansion

Aquel guemador que haya sufrido una retroexpansion debera considerarse
dafiado y destruido. Una vez producida una retroexpansion, no existe garantia de
que la ranura del quemador no se haya distorsionado o no haya aumentado de
tamafio hasta el punto de quedar fuera de las especificaciones de fabricacion.

Inspeccione los componentes de introduccion de la muestra, incluida la camara
de nebulizacion y el nebulizador. Limpielas o sustituyalas si es necesario.

Verifique el estado del nuevo quemador y de la junta térica para ver si
tienen dafos.

Verifigue las juntas téricas dentro de la cdmara de nebulizacion,
en especial el tapon de alivio de presion para ver si tienen dafios.

Verifigue si el nebulizador presenta dafios.

Compruebe las ventanas opticas a ambos lados de la zona de la llama
para ver si tienen dafos.
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Peligros y practicas seguras

Lea la correspondiente seccion Seguridad de este manual o la seccion anterior
para obtener informacién detallada sobre cémo evitar retroexpansiones.

Para aquellas aplicaciones que creen importantes depdsitos de particulas en el
guemador, se recomienda llevar a cabo en el guemador unas tareas de limpieza
y mantenimiento adicionales. Contacte con Agilent para solicitar ayuda si su
aplicacion precisa unos procedimientos de limpieza adicionales.

Para aquellas aplicaciones que creen importantes depdsitos de particulas en el
guemador, se recomienda llevar a cabo en el quemador unas tareas de limpieza
y mantenimiento adicionales.

Si necesita ayuda para la prevencion de retroexpansiones o con los
procedimientos de limpieza adicionales, pdngase en contacto con su
representante local de Agilent.
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Peligros y practicas seguras

Esta pagina se dejo en blanco intencionalmente.
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El espectrometro de absorcion atémica de llama Agilent 55B (doble haz) combina
una configuracién de usuario minima y un elevado nimero de muestras
analizadas con una incomparable facilidad de uso. El instrumento se controla a
través de un teclado y una pantalla incorporados, y puede actualizarse adquiriendo
un PCy el software Agilent SpectrAA (para obtener mas informacion, contacte con
su oficina de ventas Agilent).

Entre las caracteristicas del sistema de AA Agilent 55B se encuentran:

e Monocromador, anchura de rendija y seleccion de gas automaticos.

o Dos posiciones de la ldmpara de catodo hueco fijas con seleccion automatica
de ldmpara.

e Cdmara de nebulizacion/nebulizador Mark 7 universal con quemador Mark 7.

e Correccion del ruido de fondo de la ldmpara de deuterio y tubo
fotomultiplicador de amplio rango.

Requisitos de preparacion de las instalaciones

Antes de recibir su instrumento, se le habra proporcionado una guia de
preparacion de instalaciones para sistemas de absorciéon atomica de Agilent, que
describe los requisitos ambientales y operativos del sistema de AA de Agilent.

Para que se pueda instalar el sistema de AA de Agilent, debera preparar su
laboratorio de acuerdo con estas instrucciones. Conserve la Guia de preparacion
de instalaciones como referencia futura. Si pierde la copia, puede solicitar otra en
su oficina de ventas Agilent.
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Introduccion

Especificaciones

El instrumento de AA de Agilent se ha disefiado exclusivamente para su uso en
interiores. Consulte la Guia de preparacion de las instalaciones del espectrometro
AA de Agilent para conocer las especificaciones.

Especificaciones ambientales

Para un rendimiento analitico ¢ptimo, se recomienda que la temperatura ambiente
del laboratorio esté entre 20y 25 °C (68-77 °F) y que se mantenga constante
dentro de un margen de +2 °C (3,6 °F) durante toda la jornada laboral.

Otras conexiones

Parte trasera

IEEE 488

RS-232C macho de 9 vias, de tipo rango D

Accesorio hembra de 9 vias, de tipo rango D

Lamparas UtrAAn.°1y 2
Burndy circular de 6 vias, opcional
Peligro de descarga eléctrica

Para mantener la seguridad, en esta conexidn solo deben usarse accesorios
UltrAA.

36
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Introduccion

Parte delantera (compartimento de lamparas)

Lampara de deuterio: conexién Molex de 3 vias, detras del panel de la lampara.

Figura 2. Panel de cubierta de la ldampara de deuterio

ADNIERIIENEFY Peligro de descarga eléctrica

Para mantener la seguridad, en esta conexidn solo debe usarse el conjunto
de la ldampara de deuterio.

Lamparas de catodo hueco

2 posiciones de lampara, seleccion automatica.

AONASRENEN VY Peligro de descarga eléctrica

Para mantener la seguridad, en esta conexién solo deben usarse lamparas
de catodo hueco.

Fusibles

T2,5AH250V, 5x 20 mm (100-120 y 220-240 V CA)

La informacion sobre fusibles en la parte posterior del instrumento es la mas
actualizada.

NOTA Por motivos de seguridad, el usuario no puede acceder a ningun otro fusible o
interruptor diferencial interno, que solo debera ser reemplazado por personal
capacitado y certificado por Agilent.
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Suministros de gas

Cumpla los requisitos de suministro de gas que aparecen en la parte posterior
del instrumento, pues son las especificaciones mas actualizadas.

Tabla 2. Requisitos de suministro de gas

C2H: (acetileno)  Aire N20 (6xido nitroso) Purga de aire
Calidad para Limpio, seco, libre  Calidad para Debe estar limpio y
instrumento, de aceite instrumento, pureza  seco. Debe usarse
pureza >99,0 % >99,5 % filtro de aire.
Rango 65-100 kPa 245-455 kPa 245-455 kPa 245-455 kPa
permitido
(9,5-14,5 psi) (35-65 psi) (35-65 psi) (35-65 psi)
Recomendado 75kPa 350 kPa 350 kPa
(11 psi) (50 psi) (50 psi)
Velocidadde  0-10 13.5-20 11-16 10
flujo normal
(I/min)

Otras conexiones para gas
Compartimento de la muestra: ~ Conector a presién de aire/N,QO para guemador

Conector a presion de C,H, para quemador
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Las instrucciones para los componentes del sistema que puede instalar el usuario
se proporcionan a continuacion.

Antes de configurar el sistema, asegurese de que se satisfacen todos los requisitos
gue se detallan en la Guia de preparacion de instalaciones para sistemas de AA.

Lista de verificacion de instalacion

Antes de utilizar el equipo, realice las siguientes tareas:
o Conecte los componentes del sistema

o Conecte el equipo a la fuente de alimentacion y verifique la configuracion de
los dos selectores de tensién (consulte Alimentacion, pagina 41)

e Instale los componentes de hardware
Lamparas
Nebulizador
Camara de nebulizacion
Quemador
Panel frontal del compartimento de la muestra
Protector de llama
Chimenea
o Disponga de un recipiente de recogida de residuos adecuado
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Descripcién general

Descripcion general del instrumento

Utilice la siguiente imagen etiquetada como guia a la hora de instalar los distintos
componentes del sistema de AA de Agilent.

Chimenea (no se muestra)

Protector de llama =B Pantalla LCD

Botones de encendido/ 5 -]
apagado de la llama > gaE ol

Teclado

Interruptor de
encendido/apagado

Controles del
quemador

Panel frontal del
compartimento
de la muestra

Compartimento
de ldmparas

RS232C
Presién de
suministro
de gas
CaoH2
Seleccion de -
tension I Aire
- (gl e . W™y iy Wh B
Entrada de \ -

alimentacion Oxido nitroso

Figura 4. Espectrometro de absorcion atémica de llama Agilent 55B AA; vista posterior
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Descripcién general

El instrumento de AA de Agilent se entrega con un kit correspondiente al pais, que
incluye un conjunto de conectores de tubos de gas y un cable eléctrico compatible
con los requisitos eléctricos locales.

El kit correspondiente al pais debe solicitarse con el instrumento de AA de Agilent.

Alimentacion

Los requisitos de alimentacion se detallan en la seccion “Fuentes de alimentacion
eléctrica” de la Guia de preparacion de las instalaciones de AA de Agilent.
Asegurese de que cumple estos requisitos eléctricos antes de conectar el sistema
de AA Agilent 55B.

Antes de conectar el instrumento a la fuente de alimentacion, compruebe que:
e el espectrometro esta apagado.

e elinterruptor selector de tension del panel trasero del instrumento esta
ajustado a la tension de la fuente de alimentacion correcta.

consulte la tabla en el panel posterior.

El técnico ajustara el selector de tension cuando instale el instrumento
por primera vez.

Conecte el cable de alimentacion a la parte posterior del instrumento y el extremo
libre del cable de alimentacion a la fuente de alimentacion eléctrica.

Tubos de gas

Tres tubos de goma estan conectados permanentemente al instrumento. Cada
tubo tiene dos metros de largo y esté codificado con colores para aire (negro),
oxido nitroso (azul) y acetileno (rojo). Cada tubo lleva conectores hembra
compatibles con los reguladores convencionales de EE. UU.

Para conocer detalles sobre la conexion de los tubos de gas, consulte la Guia de
preparacion de las instalaciones de AA de Agilent.

Impresora

Si utiliza una impresora, debe conectarse al instrumento mediante un cable
RS-232 en el puerto RS-232C de 9 clavijas situado en la esquina superior izquierda
de la parte posterior del instrumento; consulte Figura 4., pagina 40. Si la impresora
no va conectada en serie, deberd usar un convertidor de serie a paralelo.
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Accesorios

Los accesorios, como el sistema SIPS o la computadora y el monitor, podrian
precisar instrucciones de conexién diferentes. Consulte los manuales
correspondientes para obtener mas informacion.

No oriente el equipo de modo que resulte dificil usar el dispositivo de desconexion.

Mover el instrumento

POMNENIEN®Y Material muy pesado

El instrumento pesa mas de 50 kg (110 Ib). No intente levantar el instrumento
usted solo. Para levantar o llevar el instrumento a su sitio son necesarias
siempre dos o0 mas personas.

Compartimento de lamparas

Figura 5. Compartimento de ldmparas

El compartimento de ldmparas contiene alojamientos para dos ldmparas de
catodo hueco.

El modulo de la ldAmpara de D, se encuentra dentro del compartimento de
lamparas, en el lado inferior izquierdo, y esta protegido para evitar la exposicion
accidental a radiacion UV peligrosa. Cuando se retira el panel de la ldmpara de
deuterio, se quita la alimentacion de la lampara.
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Descripcion general

Lamparas de catodo hueco

Catodo ‘\ Protector de vidrio

/
Clavija ;i / ‘\\

de guia ,\ Ventana de

Capsula de cuarzo
vidrio

Clavijas

Anodo

Figura 7. Lampara de catodo hueco

Puede usar los tipos de lamparas siguientes:
e Deun solo elemento
e De multiples elementos

Encontrara instrucciones sobre cémo Instalar y extraer las ldmparas de catodo
hueco en la seccion Mantenimiento, pagina 129.

Lampara de deuterio (D,)

Debera reemplazar la lampara de D, aproximadamente cada 1000 horas de uso.
Para obtener instrucciones sobre como cambiar una Lampara de D2, consulte el
capitulo Mantenimiento en la pagina 131.

Compartimento de la muestra

Figura 6. Compartimento de la muestra
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Los principales componentes del compartimento de la muestra son:

Conjunto de bloque del nebulizador
Nebulizador

Camara de nebulizacion

Quemador

Panel frontal del compartimento de la muestra

Protector de llama

Quemador

Manguito

Bloque del
nebulizador

Salida de vapor
Drenaje de salida

Trampa
de liquidos

Ajuste del
quemador

Figura 7. Compartimento de la muestra del que se han retirado el panel frontal y el protector de llama

Conjunto de bloque del nebulizador

El bloque del nebulizador conecta los siguientes componentes:

Nebulizador

Bola de impacto
Trampa de liquidos
Tubo de drenaje
Camara de nebulizacion
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Bola de impacto
(oculta)

Cémara de

nebulizacién

2

Trampa de
liquidos

Figura 8. Conjunto de bloque del nebulizador (para productos con nimeros de serie 0710xxxx y posteriores)

Nebulizador

El nebulizador utiliza un tubo capilar, venturi y bola de impacto para convertir la
solucion de muestra en un aerosol.

Cuando reciba el instrumento, el nebulizador estard montado e instalado en el
compartimento de la muestra. Para obtener instrucciones sobre como retirar,
desmontar y volver a montar el nebulizador, consulte “Conjunto de bloque del
nebulizador” en la pagina 99.

Asegurese de que el nebulizador esté correctamente montado en el bloque del
nebulizador con el capilar metalico sobresaliendo por el manguito de bloqueo
(consulte “Volver a montar el nebulizador”, pagina 104.

e Acople la camara de nebulizacién al blogue del nebulizador e instale el
conjunto completo en el compartimento de la muestra (como se describe en
"Para montar el conjunto de la cdmara de nebulizacion” en la pagina 116.)

Bola de impacto

La bola de impacto se encuentra dentro del bloque del nebulizador y se alinea de
modo que la bola esté centrada directamente delante de la salida del tubo capilar.
Las goticulas grandes procedentes del capilar chocan con la bola de impacto y
forman un fino aerosol con la solucion de muestra.

Encontrara instrucciones sobre la sustituciéon de la Bola de impacto en la seccion
Mantenimiento, consulte la pagina 107.

Trampa de liquidos

La trampa de liquidos permite el drenaje del exceso de solucion desde el conjunto
del nebulizador. La trampa se ha disefiado para proporcionar un sello de gases
bajo todos los flujos de gas normales cuando se usan soluciones de gravedad
especifica superior a 0,75.
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Conecte un tubo de longitud adecuada al drenaje de salida inferior y a un
recipiente de recogida de residuos adecuado. El extremo libre del tubo debe
permanecer en todo momento por encima del liquido en el recipiente de recogida
de residuos. Utilice recipientes fabricados con un material inerte que no se corroa
ni estalle en caso de retroexpansion. No emplee recipientes de recogida de
residuos fabricados con vidrio o metal.

Si utiliza liquidos organicos o toxicos en la camara de nebulizacion, un tubo de una
cierta longitud debe conectarse al venteo de vapor (boquilla superior) para ventear
los vapores toxicos hacia un sistema de escape activo. El tubo debe ir paralelo al
tubo de drenaje, y debe estar en pendiente hacia abajo para impedir que se
bloguee en caso de que el liquido desborde y drene desde el venteo de vapor.

No dirija el tubo de venteo de vapor al recipiente de recogida de residuos.

Si no utiliza soluciones peligrosas en la cdmara de nebulizacion, deje sin tapar el
venteo de vapor.

Tubo de drenaje

El tubo de drenaje es un tubo de plastico que se enrosca en la parte inferior del
blogue del nebulizador para drenar la solucién de desecho hacia la trampa de
liquidos. Deberd inspeccionarse periédicamente para asegurarse de que esta
limpio y libre de obstrucciones.

Flotador

En los productos con nimero de serie 0110xxxx y posteriores, el flotador esta
confinado en el tubo de drenaje. Cuando estan presentes el flotador y el tubo, y la
trampa estd llena hasta el nivel de liquido correcto (pdgina 72), un iman que se
encuentra en el flotador acciona un interbloqueo que permite que se encienda el
guemador.

Para obtener instrucciones sobre como configurar el nebulizador para que se
ajuste a sus requisitos analiticos, consulte Configuracion del nebulizador,
pagina 86.
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Céamara de nebulizacion

Tapon de alivio
de presion

Bloque del '
nebulizador

mezcla

Figura 9. Componentes del nebulizador o de la camara de nebulizacién

La camara de nebulizacion se une a la parte posterior del bloque del nebulizador
mediante un montaje de bayoneta (“girar y bloguear”) y se conecta al quemador.
Los gases combustibles y la solucion de la muestra se mezclan en la cdmara de
nebulizaciéon antes de pasar por la ranura del quemador para su consumo en la
llama.

La camara de nebulizacion contiene los siguientes componentes:
o paletas de mezcla

e tapdn de alivio de presion (también denominado tapdn de la cdmara de
nebulizacion).

Paletas de mezcla

Las paletas de mezcla se conectan a la entrada de la camara de nebulizacion.
Sirven para retirar las goticulas de aerosol de mayor tamafio, que pueden provocar
ruido fotométrico y obstruccion del guemador.

La parte delantera de las paletas de mezcla tiene una protuberancia en el centro
de las hojas.

Figura 10. Parte delantera de las paletas de mezcla, mostrando la protuberancia
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Tres de las hojas en la parte posterior de las paletas de mezcla presentan
pequenas orejetas de retencion en los bordes. Estas orejetas mantienen las
paletas en su posicion dentro de la camara de nebulizacion.

A ®)

Figura 11. Parte posterior de las paletas de mezcla

Al instalar las paletas de mezcla, el extremo frontal de la paleta se inserta en la
parte delantera de la cdmara de nebulizacion, en el extremo opuesto al
nebulizador.

Tapon de alivio de presion

En la parte posterior de la cdmara de nebulizaciéon se encuentra un tapon de alivio

de presion. En caso de que se produzca una retroexpansion, este tapdn se expulsa
para evitar el exceso de presion. Por seguridad, el tapon saldra dirigido en sentido

opuesto al usuario.

El sistema del quemador/cdamara de nebulizacién incorpora una proteccion
disefiada para dos funciones:

» Evite laignicion si el tapon de alivio de presion no esté correctamente colocado.
* Apague la llama si se expulsa el tapon debido a una retroexpansion.

Encontrara instrucciones para montar la camara de nebulizacion en la seccion
Mantenimiento en la pagina 116.

Quemador

Estan disponibles dos tipos de quemadores para su uso con el sistema de AA de
Agilent: uno de aire y acetileno y uno de 6xido nitroso y acetileno.

Ambos quemadores incluyen una llave de proteccion disefiada para impedir el
encendido si no hay un quemador instalado, o bien si esta instalado un quemador
gue no es adecuado para el tipo de llama seleccionado. Una manilla le permite
girar el quemador de modo que quede alineado con la ruta 6ptica. El quemador
también se puede ajustar vertical y horizontalmente girando las manillas de ajuste
gue se encuentran en la cara frontal del regulador del quemador.
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Los quemadores se identifican mediante sus etiquetas y las dimensiones
de la ranura del quemador:

e Quemador de aire y acetileno: ranura de 10 cm de longitud.
e Quemador de oxido nitroso y acetileno: ranura de 6 cm de longitud.

e Encontrara instrucciones sobre como limpiar e instalar los quemadores
en la seccion Mantenimiento, consulte la pagina 99.

Con este sistema solo deben usarse quemadores Mark VI A o Mark 7. No deben
instalarse las versiones anteriores.

DMENIENEIY Peligro de explosion, peligro de incendio, superficie caliente.

El uso inadecuado o negligente de los quemadores puede provocar peligro de
explosion y de incendio, que pueden ser causa de muerte o de lesiones
graves en el personal o producir dafos en el equipo y la propiedad. A la hora

I de manipular quemadores, recuerde que es posible que estén muy calientes.

Lleve en todo momento guantes protectores para manipular los quemadores
calientes.

6xido nitroso y acetileno, pues podria producirse una retroexpansion.
Nunca interfiera ni trate de saltarse las protecciones de los quemadores.
Nunca intente desmontar ni modificar un quemador.

Acople siempre el quemador correcto.
& No intente nunca usar un quemador de aire y acetileno con una llama de

Panel frontal del compartimento de la muestra

El panel frontal del compartimento de la muestra se ha disefiado para reducir los
peligros de calor y radiacion. Coloque siempre este panel antes de usar el
instrumento.

Para acoplar el panel frontal del compartimento de la muestra:

1 Coloque el panel en el compartimento de la muestra, orientado como se
muestra en la Figura 12., a continuacion.

2 Alinee el panel de forma que los dos pequefios orificios de la cubierta queden
sobre las dos orejetas situadas en la parte superior del regulador del guemador.
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Figura 12. Baje el panel frontal del compartimento de la muestra sobre las dos orejetas situadas
en la parte superior del regulador del quemador.

3 Apoye el panel sobre el regulador del quemador.

Protector de llama

El protector de llama gira sobre la parte delantera del compartimento de la
muestra y se ha disefiado para reducir los peligros de calor y radiacion de la llama.
Un sistema de seguridad impide encender la llama salvo que el protector de llama
esté cerrado. Coloque siempre el protector de llama antes de usar el instrumento y
déjelo cerrado salvo que tenga que acceder al guemador.

Peligro para los ojos

Algunas llamas emiten niveles peligrosos de radiacién UV, que puede
producir cataratas y cancer de piel. Mantenga siempre el protector de llama,
el panel frontal del compartimento de la muestra y la chimenea colocados
cuando la llama esté activa.

Para acoplar el protector de llama:

1 Enganche el protector de llama sobre la barra situada en la parte superior del
compartimento de la muestra.

2 Baje el protector de llama hasta que descanse sobre las protuberancias de
acero inoxidable situadas a cada lado del compartimento de la muestra.

Para retirar el protector de llama, levantelo y desenganchelo de la parte delantera
del compartimento de la muestra.

Se escuchara un claro chasquido desde los microinterruptores del instrumento
cuando el protector de llama encaje correctamente en su sitio.
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PO)ENIEN®FY Superficie caliente

La chimenea y el protector de llama pueden calentarse mucho durante su uso
y provocar graves quemaduras si se tocan. Lleve en todo momento guantes
protectores para manipular una chimenea caliente.

Chimenea

La chimenea esta colocada encima del compartimento de la muestra, y se ha
disefiado para proteger al usuario del calor y de la radiacion UV que emite la llama.
Se trata de una estructura de doble pared, con el fin de reducir la temperatura
superficial de la pared exterior. También garantiza la eficacia del sistema de
escape a la hora de extraer vapores y humos.

La chimenea debe situarse a aproximadamente 100 mm (4 pulg.) de la campana
de extraccion del sistema de escape. Esta distancia debera aumentarse cuando se
emplee una llama de 6xido nitroso, debido a la mayor altura de la llama.

Para acoplar la chimenea:

1 Sostenga la chimenea sobre el compartimento de la muestra, con la
informacion de advertencia dirigida hacia la parte frontal del instrumento.

2 Baje la chimenea sobre el compartimento de la muestra.
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Descripcién general

Esta pagina se dejo en blanco intencionalmente.
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Descripcion general del panel frontal 53
Desplazamiento por la interfaz 01
Visualizar paginas 63

En este capitulo se proporciona una descripcion general de la interfaz de usuario
del sistema de AA Agilent 55B. Lea detenidamente este capitulo mientras explora
la interfaz.

Figura 13. Interfaz del panel frontal

Descripcion general del panel frontal

El panel frontal del sistema de AA Agilent 55B consta de lo siguiente:

e Pantalla de cristal liquido (LCD)

e Teclado

e Altavoz, para proporcionar indicaciones o advertencias sonoras

e Memoria para el almacenamiento de hasta 30 métodos personalizados
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Figura 14. Panel frontal del sistema de AA Agilent 55B

Pantalla de visualizacion

Figura 15. Pantalla de visualizacion

La pantalla esta dividida en cuatro areas: area de estado, barra de sefial, area de
paginas y linea de mensajes; a continuacion se detallan.

Area de estado

El drea de estado muestra los detalles del método y los resultados de la solucion.
Entre los detalles del método se incluyen la configuracion relacionada con el
método cargado actualmente, como el nimero de método y elemento. Los
resultados de la solucion incluyen:

o el valor medio en absorbancia (Abs) o transmitancia (T) si el método no esta
calibrado o

e laconcentracion si se ha calibrado y
e laprecision (en %DER o %Pr, segun el modo de medicion.

Los detalles del método se muestran en letra normal. Los resultados se muestran
en letra grande.
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Barra de senal

La barra de sefial:
e aparece en la parte superior de la pantalla cuando se requiere,
e abarcatoda la anchura de la pantalla, y

e muestra graficamente los valores de la sefial, en funcion del tipo de lectura
que realiza el instrumento.

Si esta optimizando:

e Uunalampara de catodo hueco o una lampara de D, la barra de sefial mostrara
la emision de la ldmpara.

e lasefial de llama, la barra de la sefial mostrara la emision o absorcion o atdémica.

La barra de sefial solamente esta activa si se seleccionan las paginas Optimize
(Optimizar), Calibrate (Calibrar) o Results (Resultados). El resto del tiempo, la barra
esta en blanco.

Area de paginas

El drea de paginas muestra el nombre de la pagina actual e informacion especifica
de la pagina, como campos de entrada, texto o graficos. Consulte Visualizar
paginas en la pagina 63 para obtener informacién sobre las diferentes paginas del
sistema.

Linea de mensajes

La linea de mensajes muestra mensajes de informacion, advertencia y error. Esta
informacion puede ser el rango permisible del parametro actual o un mensaje de
advertencia o de error. Consulte Resolucion de problemas en la pagina 141 para
obtener una descripcion detallada de los posibles mensajes de error, asi como las
posibles soluciones para dichos errores.

La linea de mensajes también informa sobre el estado de calibracion del método.
En la linea de mensajes:

e “Cal”indica que el método se ha calibrado.
e Eltexto “Rslp” indica que se ha calculado de nuevo la pendiente de la calibracion.
e Laausencia de texto (“") indica que el método no se ha calibrado.

Aparecen iconos en la linea de mensajes, que le proporcionaran informacion sobre
el estado del instrumento. Algunos de estos iconos estan animados, para indicar
gue el instrumento se encuentra activo.
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Tabla 3. iconos del instrumento y sus significados

icono

Significado

Instrumento ocupado; espere

Monocromador en rotacién

A

Instrumento calculando picos

i

Rendija modificandose

D

Lamparas de D2 calentandose

B

Instrumento buscando orden cero

o

Ningun quemador acoplado

=il

Quemador de aire/acetileno y secuencia de ignicion

=amdh

Quemador de N2O/acetileno (mostrando rendija més pequefia) y
secuencia de ignicion

Los iconos de estado del tipo de gas y de la presion del oxidante son los

siguientes:

Tabla 4. iconos del tipo de gas y de la presién del oxidante y su significado

icono

Significado

A

Aire y acetileno, presién de oxidante presente

ala|

Aire y acetileno, sin presion de oxidante

A0

Solo aire, presion de oxidante presente

A

Solo aire, sin presion de oxidante

T

Oxido nitroso y acetileno, presion de oxidante presente

iclm

Oxido nitroso y acetileno, sin presién de oxidante

Los iconos del tipo de gas que aparecen en la Tabla 3 solo se muestran durante la
secuencia de inicio.
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Teclado

Las teclas del teclado se dividen en cinco grupos:
o Teclas de paginas

e Teclas numéricas

e Teclas de cursor

o Tecla Alt

e Teclas varias

Teclas de paginas

Figura 16. Teclas de paginas

Existen siete teclas de paginas, cada una de las cuales le llevara a una pagina
especifica del sistema. Estas teclas son:

e Load Method (Cargar método),

e Instrument Parameters (Parametros del instrumento),

o Options (Opciones),

e Optimization (Optimizacion),

e Measurement Parameters (Parametros de medicién),

o Calibrate (Calibrar) y

e Results (Resultados).

Para obtener una descripcion de la funcién de cada pagina, consulte “Visualizar
paginas” en la pagina 63.

La tecla Calibrate (Calibrar) también se usa, de forma conjunta con la tecla Alt,
para ver el grafico de calibracion. Se accede a otras paginas de diagndstico

a través de combinaciones de teclas. Para obtener mas informacion, consulte
Tecla Alt en la pagina 58.
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Teclas numéricas

Figura 17. Teclas numéricas

Se usa el teclado numérico (0-9 y punto decimal) para introducir valores en los
campos. También se incluye en este grupo el botén Borrar (‘Clr’) para borrar los
valores introducidos.

Teclas de cursor

Figura 18. Teclas de cursor

Existen cuatro teclas de cursor: ‘Arriba’, ‘Abajo’, ‘Izquierda’ y ‘Derecha’. Se usan
para desplazarse por la pantalla. La tecla ‘Enter’ (Entrar) se usa para actualizar la
configuracion del parametro con el nuevo valor.

NOTA Si el cursor sale de un campo sin que se pulse ‘Enter’ (Entrar), el contenido del
campo volvera a su valor anterior.

‘Enter’ (Entrar) también se utiliza en la pagina ‘Optimization’ (Optimizacién) para
realizar un comando Rescale (Reescalar).

Tecla Alt

Figura 19. Tecla Alt

‘Alt’ se usa junto con otras teclas para modificar el significado de estas.
Si se pulsa ‘Alt’ sola, no sucedera nada.

58 Espectrémetro AA Agilent 55B Guia del usuario



Interfaz

La tabla siguiente muestra los accesos directos disponibles con el teclado.

Tabla 5. Accesos directos de teclado disponibles

Secuencia de
teclas

Accion

Disponibles

ALT+Calibrate
(Calibrar)

Mostrar gréfico de calibracion

En cualquier sitio

ALT+Results
(Resultados)

Mostrar el registro de errores

En cualquier sitio

ALT+Arriba

Aumentar el contraste de la pantalla LCD

En cualquier sitio

ALT+Abajo

Reducir el contraste de la pantalla LCD

En cualquier sitio

ALT+CIr
(Borrar)

Apagado de la llama (para N20)

En cualquier sitio

ALT+Enter
(Entrar)

Imprimir el método (si en serie==IMPRESORA)

En cualquier sitio

ALT+.

Guardar la informacién del sistema en EEPROM

En cualquier sitio

ALT+50

Pagina general de diagndstico

En cualquier sitio

ALT+51

Diagndstico de datos de EEPROM

En cualquier sitio

ALT+52

P&gina de diagndstico del motor

En cualquier sitio

ALT+53

Prueba de bucle de RS232

En cualquier sitio

ALT+54

Pagina de presion del brazo del SIPS

En cualquier sitio

ALT+59

Diagndstico del teclado

En cualquier sitio

ALT+Calibrate
(Calibrar)

Salir de diagndstico del teclado

Pagina de diagndstico del
teclado

ALT+Results
(Resultados)

Salir de diagnostico del teclado

Pagina de diagndstico del
teclado

ALT+Izquierda

Texto de desplazamiento de menu

Cualquier menu

ALT+Derecha

Texto de desplazamiento de menu

Cualquier menu

ALT+Read
(Lectura)

Puesta a cero del instrumento

P&gina Optimization
(Optimizacién), Results
(Resultados) o Calibrate
(Calibrar)

Read (Lectura)

Leer el patron siguiente

Pagina Calibrate (Calibrar)

Reslope (Nuevo Realizar un nuevo célculo de la pendiente

célculo de
pendiente)

Pagina Calibrate (Calibrar)
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Secuenciade  Accion Disponibles
teclas
ALT+Reslope  Soltar el patron del nuevo célculo de la pendiente Pégina Calibrate (Calibrar)

(Nuevo célculo
de pendiente)

Read (Lectura) Tomar siguiente lectura Pagina Results (Resultados)
Reslope (Nuevo Realizar un nuevo célculo de la pendiente Pagina Results (Resultados)
célculo de
pendiente)
ALT+Reslope  Soltar el patron del nuevo célculo de la pendiente Pagina Results (Resultados)

(Nuevo célculo
de pendiente)

Derecha Pagina cebar bomba SIPS Péagina Results (Resultados)
Arriba Incrementar siguiente muestra Péagina Results (Resultados)
Abajo Reducir siguiente muestra Pdagina Results (Resultados)
Clr (Borrar) Borrar ventana de resultado, iniciar nueva pagina si en Pagina Results (Resultados)

serie=IMPRESORA

Teclas varias

Figura 20. Teclas varias

La tecla ‘Read’ (Lectura) se usa para iniciar un analisis (consulte ‘Calibrar el
método’ en la pagina 91 y ‘Medicién de la muestra’ en la pagina 93).

La tecla Reslope (Nuevo célculo de pendiente) se usa para seleccionar el patron
del nuevo célculo de pendiente, asi como para realizar una operacion de nuevo
célculo de pendiente (consulte 'Calcular de nuevo la pendiente de calibracién' en la
pdgina 92).
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Desplazamiento por la interfaz

Cambio de una pagina a otra

Pulse la tecla ‘Page’ (Pdgina) correspondiente. Los cambios realizados en una
pagina dada solo se descargan y ejecutan cuando se selecciona otra pagina.

La Unica excepcion es al cambiar entre las paginas Load Method (Cargar método)
e Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento), en ambos sentidos.

Los parametros no se descargaran en este momento, por lo que podra cargar

un método y editar los parametros del instrumento al mismo tiempo. Abra otra
pdgina para que los cambios en las paginas Load Method (Cargar método)

e Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento) entren en vigor.

Seleccion de menus

Los menus de comandos son menus de un solo nivel que aparecen en la parte
izquierda de la pantalla. Utilice las teclas 'Arriba’ y ‘Abajo’ para desplazarse de un
elemento a otro y, en caso necesario, pulse ‘Enter’ (Entrar) para seleccionar la
opcién que desee.

En el siguiente ejemplo, para reescalar la sefal:

1 Pulse dos veces la tecla Abajo.

2 Pulse Enter (Entrar).

Cu$
Optimization

Oz lamp Pres=s EMTER
Signal tor Rescale

Cal
Figura 21. Ejemplo de un menu de Comando

Un menu Parameter (Pardmetro) cuenta con un cuadro de lista de la izquierda que

contiene elementos que acceden a otros submendus. Pulse la tecla de ‘flecha
Derecha’ en la opcion de menu requerida para acceder al submenu disponible.
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En el ejemplo siguiente, para cambiar el Instrument mode (Modo de instrumento)
a Emission (Emision):
1 Pulse la flecha Derecha.
2 Pulse Abajo.
3 Salga de la pagina Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento) para
gue se incorporen los cambios.
Cu

Instrument. Parameters

Instrument mo *fAb=sorbance
Active lamp Emission
Active current
Standby current
Oz correction
Gas type

Cal

Figura 22. Ejemplo de un menu de Parametro

Una flecha que aparece en el marco que rodea un menu indica que hay opciones
adicionales disponibles. Utilice las teclas de flecha Arriba/Abajo para desplazarse
por la lista o de flecha Izquierda/Derecha para pasar de un menu al siguiente.

62

Movimiento de un campo a otro

El cursor muestra cual es el campo seleccionado. Si el cursor se encuentra en un
campo de entrada, se resaltara todo el campo. Para moverse de un campo de
entrada a otro, utilice las teclas de flecha Arriba/Abajo’.

Cu#

Measurement. Parameters

Mext =zample [ 1]

Batch number [ ]

Pre—-read delay [ B8.8] secs

Read time [@] secs
Replicates 3]

Range is 0.2 to Q0.0 Cal

Figura 23. La pagina Measurement Parameters (Pardmetros de medida), con el campo ‘Read time’
(Tiempo de lectura) resaltado

Segun se introducen los datos (con el teclado numérico), aparecera en el extremo
del campo. Si se pulsa ‘Clr, se eliminara todo el valor del campo. Si se pulsa ‘Enter’
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(Entrar), el cursor ird al siguiente campo (siempre que el valor sea valido). Si el
valor introducido no es valido, el cursor permanecera en el campo de entrada y no
se aceptara el valor.

Visualizar paginas

El sistema consta de siete pdginas, a cada una de las cuales se accede pulsando
su tecla correspondiente. Las pdginas son las siguientes:

Pagina Load Method (Cargar método)

La pagina Load Method (Cargar método) se usa para cargar un método de usuario
o un método preconfigurado. Debe seguir las indicaciones que aparecen en esta
pagina para cargar el tipo de método que desea. Para obtener mas informacion,
consulte Desarrollo de métodos, pagina 73.

P4gina Instrument Parameters (Parametros del instrumento)

La pdgina Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento) se usa para
ajustar los parametros del instrumento y para guardar y eliminar métodos.

El elemento solo se puede seleccionar cargando un método adecuado (de usuario
o preconfigurado).

La pagina incluye los siguientes campos especificos del instrumento:

Instrument Mode (Modo de instrumento)

Define el modo que desea usar, ‘Absorbance’ (Absorbancia) o ‘Emission’ (Emision)
(el valor predeterminado es Absorbance [Absorbancial).

Active Lamp (Lampara activa)

Define qué posicion de lampara se va a usar (el valor predeterminado es la posicion 1).

Active Current (Corriente activa)

Define la corriente de la lampara activa (el valor predeterminado es la corriente
recomendada para la ldAmpara del elemento seleccionado).
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Standby current (Corriente en espera)

Define la corriente para la ldmpara en espera (el valor predeterminado es 0,0).

D; correction (Correccion de D;)

Define si se va a utilizar o no la correccién de D, (el valor predeterminado es 'No').

Gas type (Tipo de gas)

Define el tipo de llama que se va a usar para el andlisis (el valor predeterminado es
el tipo de gas recomendado para el elemento seleccionado).

Wavelength (Longitud de onda)

Define la longitud de onda que se va a usar para el elemento actual (el valor
predeterminado es la primera longitud de onda que aparece).

Las longitudes de onda que aparecen son especificas del elemento y del modo de
instrumento.

Other 1 (Otra )

Define la longitud de onda que se debe usar si se selecciona 'Other' (Otra) en el
campo Wavelenght (Longitud de onda). El rango es 180.0-900.0 nm.

Slit (Rendija)

Define el ancho de banda espectral (SBW) para la longitud de onda actual (el valor
predeterminado es la anchura de rendija recomendada para la longitud de onda
actual).

Save method (Guardar método)

Guarda en la memoria el método actual y la calibracion efectuada.

Las condiciones que se usan en la pagina Measurement Parameters (Pardmetros
de medicién) y Options (Opciones) también deben guardarse con esta funcion.

64

Delete Method (Eliminar método)

Elimina un método de la memoria.

Espectrometro AA Agilent 55B Guia del usuario



Interfaz

P4gina Measurement Parameters (Parametros de medicién)

Esta pdgina se usa para ajustar los parametros de medicién que se van a usar.

El Measurement mode (Modo de medicién) se encuentra en la Pagina Options
(Opciones) (consulte la pagina 65). Este parametro debe ajustarse antes de
configurar los restantes parametros de medida.

Batch no. & Next sample (N.° de lote y siguiente muestra)

Identifica la siguiente muestra que se va a medir. No tiene ningun efecto sobre la
lectura.

Pre-read delay (Retraso en prelectura)

Define el tiempo permitido para que la muestra llegue al paso de luz y para que se
estabilice la sefial.

Read time (Tiempo de lectura)

Define el tiempo durante el cual se mide la sefial.

Replicates (Réplicas)

Define el nimero de lecturas en cada solucion. Esta opcion solo esta disponible en
el modo Integration (Integracién).

Precision (Precision)

Define el % de precisién para el modo de medida PROMT (Tiempo de medida
optimizado para precision). No esta disponible si estd activado el SIPS,

P4gina Options (Opciones)

Ademds de utilizarse para seleccionar el Measurement mode (Modo de medicién),
esta pagina se usa para activar opciones tales como uso del SIPS y salida serie,
asf como para seleccionar el idioma de la interfaz.

Measurement mode (Modo de medicién)

Determina como se va a medir la sefial. Estan disponibles los siguientes modos:

Integration (Integracion)

La sefial se promedia a lo largo del ‘Read time’ (Tiempo de lectura) seleccionado
para el numero de réplicas configurado.
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PROMT (Tiempo de medida optimizado para precision)

La sefial se promedia hasta que se consigue la precisiéon (%DER) deseada o hasta
el final del ‘Read time' (Tiempo de lectura).

Cuando se va a utilizar SIPS en un PROMT, ajuste este valor en el 0.3 %.

66

Integrate Repeat (Integracion de repeticiones)

Las réplicas se leen de forma continua sin necesidad de pulsar la tecla ‘Read’
(Lectura). Si se pulsa la tecla ‘Read’ (Lectura), se tomard la réplica mas reciente
como el resultado de la solucion (muestra o patron).

Este modo NO debe usarse si se utiliza el accesorio SIPS.
SIPS
Muestra el submenu siguiente:

Cu

Options

I
+ Ernaobled

Meb. uptake rate
Mimimum =zample OF| [S.0]
Prime time

Fump delay time

Range i= 0.5 Lo 5.0 Cal

Figura 24. El submenu de opciones del SIPS

Enabled (Activado)

Activa el uso del SIPS (el valor predeterminado es ‘No’).
Neb. uptake rate (Tasa de absorcién del neb.)

Controla la velocidad maxima de la bomba. Aunque se expresa en ml/min, la
velocidad de flujo real puede ser inferior a este valor, en funcion del estado del
tubo, de la viscosidad de la solucion, etc. Asegurarse de que la tasa de absorcion
del nebulizador supere el nimero introducido garantizara el correcto
funcionamiento de la bomba (tenga cuidado con posteriores obstrucciones del
nebulizador, que podrian invalidar esta condicion).

Minimum sample DF (FD minimo de muestra)

Define el factor de dilucién minimo de muestra que debe usarse. Su aplicacién
principal se realiza cuando se sospecha que la mayoria de las muestras esta fuera
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de rango. Esto evitara cambios innecesarios del factor de dilucion, acelerando asi
el nimero de muestras analizadas.

Prime time (Tiempo de cebado)

Define el retardo prelectura del SIPS, que es el tiempo necesario para bombear
soluciones introducidas con SIPS a través de los tubos para bomba desde el
recipiente de la solucion hasta la piezaen T.

Pump delay time (Tiempo de retardo de la bomba)

Define el tiempo que requiere la absorbancia de la muestra para alcanzar el
equilibrio después de un cambio en la velocidad de la bomba y para que se
estabilice la sefial. Puede obtener mas informacion sobre como utilizar el SIPS en
la seccién Funcionamiento; consulte la pagina 71.

Serial port (Puerto serie)

Muestra el submenu siguiente:

Cu
Options
+Hone
Eaud rate LIMS
Lines per page Printer

Cal

Figura 25. El subment de opciones de Serial port (Puerto serie)

Text style (Estilo de texto)

Permite la salida en LIMS o en impresora (el valor predeterminado es None
[Ninguno]). Todas las salidas precisan que el valor ‘Baud rate’ (Velocidad en
baudios) esté correctamente configurado. La salida ‘LIMS' tiene campos
delimitados por comas. La salida ‘Printer’ (Impresora) tiene campos delimitados
por espacios.

Consulte Imprimir los resultados en la pagina 94, para obtener mas informacion
sobre las opciones de salida.

Baud rate (Velocidad en baudios)

Especifique la velocidad en baudios que debe usarse para el puerto serie. El valor
predeterminado es 9600.
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Lines per page (Lineas por pagina)

Se usa si se selecciona ‘Printer’ (Impresora) como estilo de texto (el valor
predeterminado es de 66 lineas por pagina). Cada pdgina tiene un encabezado.
Para separar las paginas se utilizan saltos de pagina.

Language (Idioma)

Seleccione el idioma de la interfaz (el valor predeterminado es inglés). Consulte
‘Seleccione el idioma de la interfaz’ en la pagina 73, para obtener instrucciones
sobre el modo de cambiar el idioma de la interfaz.

P4agina Optimization (Optimizacion)

La pagina Optimization (Optimizacion) se usa para configurar:
e laslamparas de catodo hueco

e laldmparade D,y

* lasefal

En el Absorbance mode (Modo de absorbancia) existen hasta tres opciones en la
pagina:

e HClamp (Ldmpara HC) (posicién predeterminada 1)

e Djlamp (Lampara de Do) y

» Signal (Sefial).

En el Emission mode (Modo de emision), solo esta disponible ‘Signal’ (Sefial);
pues, durante la optimizacion de la emision el sistema usa la muestra con el

patron mas alto para efectuar el procedimiento de deteccién de la
sefial/sensibilidad maxima de la longitud de onda (es decir, no se usan ldmparas).

La barra de sefial que aparece en la parte superior de la pagina facilita la
optimizacion de las lamparas, de la posicion del quemador y de la posicion de la
bola de impacto para obtener la sefial mas intensa.

Consulte ‘Optimizacion’ en la pagina 78 para obtener instrucciones sobre la
optimizacion del sistema.

P4gina Calibration Parameters (Parametros de calibracion)

Utilice esta pagina para definir los patrones usados en la calibracion, para medir
los patrones y para seleccionar el nuevo calculo de la pendiente.
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Standard conc. 0 (Conc. patrén 0)

Este campo se ajusta en cero y no se puede editar, pero permite medir el blanco.

Standards 1...5 (Patrones 1...5)

Define las concentraciones de los patrones de calibracion que se van a usar.

El valor debe ser mayor que cero y tener cuatro cifras significativas, con hasta 3
decimales. Los patrones no pueden tener el mismo valor y deben introducirse en
orden creciente. Si se introduce el valor cero se eliminan los patrones actual

y siguiente.

El patrén del nuevo célculo de pendiente se configura seleccionando el patron
deseado y pulsando la tecla Reslope (Nuevo célculo de pendiente). El patrén
seleccionado se marcara con un asterisco para indicar que se trata del patron
del nuevo célculo de pendiente. Consulte ‘Calcular de nuevo la pendiente de
calibracion’ en la pagina 92 para obtener mas informacion.

Si esta activado el SIPS, el cursor estara limitado al dltimo campo de entrada, que
es la concentracion del patron a granel. Los patrones 1-4 se calculan a partir del
patron a granel diluido. El patrén del nuevo célculo de pendiente se fija en 3.

P4gina Results (Resultados)

La pdgina Results (Resultados) muestra los resultados de la solucién en formato
de tabla y presenta informacién como nombre de muestra, concentracion,

%DER o precision, lectura media de la solucion, factor de dilucion y el ultimo valor
de la réplica.

Cu

Eesults
ISumple | Enncl HPPI Meanl DFI Repsl

Cal
Figura 26. La pagina Results (Resultados)
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Tabla 6. Interpretacion de la pagina Results (Resultados)

Columna

Entrada

Comentario

Sample (Muestra)

‘nnn’ para una muestra

‘Std-n’ para un patron y ‘Reslope’
para el patrén del nuevo calculo
de pendiente

Conc (Conc.)

Los valores de concentracion de
las soluciones medidas

El texto UNDER (POR DEBAJO) u
OVER (POR ENCIMA) si la
solucion estéa por debajo o por
encima del rango; o bien UNCAL
(SIN CAL.); si el método no esta
calibrado

%Pr

e %DER en el modo Integration
(Integracion)

e %Pren el modo PROMT y

e Permanece en blanco en el
modo Integrate Repeat
(Integracion de repeticiones)
(con el encabezado %Pr).

Mean (Media)

La media de las lecturas
acumuladas para cada solucion.

DF (dilution factor)
(FD, factor de
dilucién)

La dilucion de la solucion
El rango disponible es 1.000...
200.0.

Solo incluye valores si el SIPS esta
activado

Reps (last replicate
value) (Reps., valor
de la dltima réplica)

El valor de cada réplica segun se
calcula

Se usa para el modo Integration
(Integracion)

Cada valor se utiliza para calcular el
resultado promedio, pero en la pantalla
solo aparece el ultimo valor.

El contenido de la ventana Results (Resultados) se borra si:

e Se carga un método nuevo,

e Se cambia el Measurement (Modo de medicion) o

e Se cambia el Instrument mode (Modo de instrumento)
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En este capitulo se proporcionan instrucciones para usar el instrumento de AA
Agilent 55B, incluidos:

e como desarrollar métodos;
e optimizar el sistema;

e realizar mediciones e

e imprimir los resultados.

Se supone que tiene instalado correctamente el hardware adecuado y que esta
familiarizado con la interfaz.

Lista de comprobacion anterior al analisis

Para preparar el instrumento para el andlisis:

1 Compruebe que todo el hardware requerido (incluidos el SIPS y la impresora
en caso necesario) esté correctamente instalado.

2 Encienda el instrumento y los accesorios periféricos.
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5

Asegurese de que el sistema de escape esta en funcionamiento probando el
sistema de extraccion con papel desechable de laboratorio.

Compruebe los suministros de gas para asegurarse de que tiene suficiente gas
para realizar el andlisis. Asegurese de que no se aspira acetona al interior del
instrumento comprobando que la presion de la bombona de acetileno sea
superior a 700 kPa (unas 100 psi) y de que la tasa de extraccion del acetileno de
cada bombona no sea superior a 1/7 del contenido de la bombona por hora.

Ajuste la presion de suministro de los gases a los siguientes valores:

Tabla 7. Presiones de suministro de gas: consulte el panel trasero del instrumento

Gas

Recomendado Permisible
kPa PSI kPa PSI

Acetileno 75 11 65-100 9.5-14.5

Aire 350 50 245-455 35-65

Oxido nitroso 350 50 245-455 35-65

11
12

Inspeccione los tubos de gas para comprobar si presentan dafios.
Las mangueras que muestren signos de dafio o deterioro deben reemplazarse
de inmediato. Esto debe hacerlo un representante de Agilent capacitado.

Active los suministros de gas del instrumento y compruebe si los tubos y
conexiones presentan fugas. Si aparecen fugas, apague de inmediato los
suministros de gas y solucione el problema.

Llene la trampa de liquidos con el disolvente que se vaya a utilizar, hasta que
el flotador comience a subir.

Si la trampa de liquidos no esta llena hasta el nivel correcto o sino se ha
colocado el tubo de drenaje, una proteccion en el flotador impide que se
encienda el quemador. La proteccion también apaga la llama si el nivel de
liquido cae por debajo del minimo necesario durante el funcionamiento.

Desarrolle o cargue un método; consulte ‘Desarrollo de métodos’ en la
pagina 73.

Optimice el sistema; consulte ‘Optimizacion’ en la pagina 78.

Ajuste la tasa de absorcion del nebulizador; consulte ‘Configuracion del
nebulizador’ en la pagina 86.

Calibre el sistema; consulte ‘Calibrar el método’ en la pagina 91.
Continte con el andlisis.
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Arranque del sistema

Figura 27. Interruptor principal

El interruptor principal se muestra arriba. Pongalo en la posicion ‘I para arrancar el
sistema. Debera encenderse la luz indicadora verde situada a la derecha del
interruptor.

Al arrancar el instrumento, aparecera la pantalla de arranque en el drea de
visualizacion mientras el instrumento realiza sus pruebas de inicializaciéon. Una
vez finalizada la configuracién de la inicializacion, se mostrara la pagina Load
Method (Cargar método).

Para obtener instrucciones sobre cémo arrancar los accesorios, consulte los
manuales suministrados con ellos.

Desarrollo de métodos

Los métodos almacenan los parametros que deben usarse para el analisis, como
instrumento, medicién y calibracion. Es necesario tener un método cargado para
poder analizar muestras. Existen dos tipos de métodos: métodos de “usuario” (en
los que el usuario define la configuracion) y métodos “preconfigurados”.

Seleccione el idioma de la interfaz

Si ya se muestra el idioma deseado, omita este paso.
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Para cambiar el idioma de la interfaz:

1 Pulse la tecla Options (Opciones). Si la pagina Options (Opciones) muestra el
submenu SIPS, pulse la tecla de flecha Izquierda para volver al menu principal.

2 Mueva el cursor a ‘Language’ (Idioma) y pulse la tecla de flecha Derecha.
3 Mueva el cursor al idioma que desee y pulse Enter (Entrar).

También estan disponibles revestimientos de teclado para los idiomas admitidos.

74

Cargar un método

Es posible:

e cargar un método “preconfigurado”

e personalizar su propio método de “usuario” o
e cargar un método de “usuario” existente.

Para cargar un método preconfigurado:

1 Pulse el boton Load Method (Cargar método).
Seleccione ‘Cookbook’ (Preconfigurado).
Seleccione el grupo de elementos adecuado.
Seleccione el elemento que desee en la lista.

a b WON

Pulse Enter (Entrar).

Se cargaran los parametros del método preconfigurado:

e Element (Elemento)

e Method Number (NUmero de método)

e Instrument Mode (Modo de instrumento)

e Active lamp current (Corriente de ldampara activa)

e Gas type (Tipo de gas)

e Wavelength (Longitud de onda) y

e Slit width (Anchura de rendija)

Ademas, se eliminaran todos los valores anteriores de concentracion del patron.

Introduzca los valores de concentracion antes de iniciar el analisis.
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Para cargar o modificar un método de usuario existente:

1 Pulse el botén Load Method (Cargar método).

2 Seleccione los métodos de ‘User’ (Usuario) y pulse Enter (Entrar).
3 Seleccione el método que desea utilizar.

4 Modifigue el método como precise.

Para personalizar un método:

1 Cargue el método preconfigurado o el método de usuario para el elemento
deseado y modifique la configuracion de los pardmetros segun sea necesario.
Las secciones siguientes incluyen instrucciones sobre la configuracion de los
distintos parametros.

2 Guarde el método en la pagina Instrument Parameters (Pardmetros del
instrumento).

Guardar o eliminar métodos

Los métodos se guardan en la pagina Instrument Parameters (Parametros del
instrumento). Existen 30 posiciones disponibles para los métodos personalizados.
Las posiciones ocupadas se muestran en la pagina Load Method (Cargar
método). Se puede guardar un método en cualquier posicién, aunque ya esté
ocupada por un método existente. El nuevo método sobrescribird al existente (sin
solicitud de confirmacion).

Para guardar un método:

1 Pulse el botdn Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento).

2 Resalte la opcion ‘Save Method' (Guardar método) y pulse Enter (Entrar).
3 Seleccione una posicién vacia y pulse Enter (Entrar).

El método se guardara en la posicion seleccionada, y en la lista se mostraran el
numero de la posicion y el elemento del método.

Para eliminar un método:
1 Pulse el botdn Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento).
2 Resalte la opcion ‘Delete Method’ (Eliminar método) y pulse Enter (Entrar).

3 Enlalista, resalte el método que desea eliminar y pulse Enter (Entrar).
El método se eliminara, dejando una posicién vacia en la lista.
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Configurar los parametros del instrumento
Para configurar los pardmetros del instrumento:

Seleccione la pagina Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento) y
especifique:

e ‘Instrument mode’ (Modo de instrumento): Absorbance (Absorbancia) o
Emission (Emisién)

e ‘Active lamp’ (Ldmpara activa): posicion 1 0 2 (la posicion 1 es la
predeterminada)

» ‘Active current’ (Corriente activa) para la ldmpara activa

e ‘Standby current’ (Corriente en espera) para la l[dmpara en espera

e ‘Dz correction’ (Correccion de Dy): ‘'On’ (Activada) u ‘Off’ (Desactivada)
o ‘Gastype’ (Tipo de gas)

« ‘Wavelength’ (Longitud de onda)

» Ancho de banda espectral: la anchura de ‘Slit’ (Rendija).

Configurar los parametros de medicion

Todos los parémetros de medicién se configuran en la pagina Measurement
Parameters (Pardmetros de medicion), con la excepcion del Measurement mode
(Modo de medicién) y el uso de SIPS, que se ajustan en la pagina Options (Opciones).

Para configurar los parametros de medida:
1 Seleccione la pagina Options (Opciones) y especifique:
El ‘Measurement mode’ (Modo de medicidn).

Si ‘SIPS’ estd activado o no. Si elige activar el SIPS, debera configurar sus
parametros.

2 Seleccione la pagina Measurement Parameters (Parémetros de medicion)
y especifique:

‘Next sample’ (Siguiente muestra) que se va a medir

‘Batch no’ (N.© de lote)

‘Read time’ (Tiempo de lectura)

Numero de ‘Replicates’ (Réplicas) (solo en modo Integration [Integracién])
‘Precision’ (Precision) (solo en modo PROMT)

'Pre-read delay' (Retraso en prelectura)
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Definir los patrones de calibracién

Los patrones de calibracion se introducen en la pagina ‘Calibration Parameters’
(Parédmetros de calibracién). Se pueden definir hasta cinco patrones. Los patrones
de calibracion deben ser Unicos y deben introducirse en orden creciente.

Cal Zero (Cal. del cero) no se puede editar, y se incluye exclusivamente para la
medicion del blanco. El valor del campo siempre es cero.

Si SIPS esta activado, el Unico campo editable en la pagina Calibration Parameters
(Pardmetros de calibracién) es Conc5, que representa la concentracion del patrén a
granel. Los valores de Conc1 a 4 se calculan a partir del patron a granel, y el patron
del nuevo célculo de pendiente se ajusta en 3. Para obtener mas informacion
acerca de Calcular de nuevo la pendiente de calibracién, consulte la pagina 92.

Para introducir informacién de calibracion:
1 Pulse el botén Calibrate (Calibrar).

Aparece la pagina Calibration Parameters (Parametros de calibracion).
2 Resalte el campo ‘Conc1’ e introduzca la concentracion del patron

El numero de decimales introducido ajustara el numero de decimales usado
para los restantes valores de patrén. Aunque cambie el nimero de decimales,
todas las concentraciones seguiran siendo vélidas (no las que estan por
encima del rango o las idénticas).

3 Introduzca las concentraciones de los demas patrones. Los valores deberdn
ser Unicos y ascendentes.

4  Configure el patron del nuevo calculo de pendiente que se debe usar moviendo
el cursor al patron correspondiente y pulsando la tecla Reslope (Nuevo célculo
de pendiente). Un asterisco indica el patron del nuevo calculo de pendiente.
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Optimizacién

En esta seccion se describe cémo optimizar los distintos componentes del
sistema de AA Agilent 55B, incluida la lampara, el quemador y la sefial de llama.

Alinear las lamparas

Lamparas de catodo hueco

Instale la ldmpara en la posicion designada en el método. El nimero de la posicion
de la ldmpara se encuentra en la pagina Instrument Parameters (Pardmetros del
instrumento). Si esta desarrollando un método nuevo, instale la ldmpara y anote la
posicion. Asegurese de que esta posicion esta definida en el método para dicho
elemento.

Alinee una lampara de catodo hueco si:

e acaba deinstalar la lampara;

e necesita la mejor relacion sefial-ruido posible;

e utiliza una lampara de un fabricante distinto de Agilent;

o utiliza una posicién usada previamente para una lampara de un fabricante
distinto de Agilent.

En el Emission mode (Modo de emision) no se usan ldmparas. Los modelos que
utilizan este modo no precisan la alineacién de la ldAmpara. La optimizacion de la
sefal se lleva a cabo a la hora de aspirar el patron a granel/superior para efectuar
el procedimiento de deteccion de la sefial/sensibilidad maxima de la longitud de
onda.

78

Para alinear una lampara de catodo hueco:
1 Cargue un método.

2 Compruebe que la ldmpara necesaria estd instalada en la posicion correcta. Esto
se define en la pagina Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento).

3 Encienda la lampara y espere aproximadamente 15 minutos a que se caliente.
Si la ldmpara no se enciende, revise el método y configure ‘Active lamp’
(Ldmpara activa) y ‘Active current’ (Corriente activa) en la pagina Instrument
Parameters (Parametros del instrumento).

El nimero de la lampara activa se encuentra en el portaldamparas, mientras
que la corriente activa aparece impresa en la propia lampara.
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4 Pulse el botén Optimize (Optimizar) y asegurese de que no haya nada en el
paso de luz. La opcion ‘HC lamp’ (Lampara HC) se selecciona
automaticamente al entrar en la pagina.

5 Maximice la sefial:

Observe en pantalla la barra de sefial de la lampara mientras gira lentamente una
de las manillas de ajuste de la lampara.

Figura 28. Manillas de ajuste de la [ampara

Sila sefial disminuye, gire la manilla en la otra direccion.

T 0,942 .-

Figura 29. Barra de sefial de la ldmpara

6 Silasefial de lalampara HC es demasiado baja o alta:
compruebe si tiene la ldmpara correcta para el método actual.

Si estd instalada la ldmpara correcta, pulse Enter (Entrar) para
reescalar. De este modo, la sefial volvera a estar dentro del rango para
que se muestre.

7 Repita el paso anterior con la otra manilla de ajuste.

Lampara de D,
Solo es necesario alinear la lampara de D, cuando se instala una nueva.

Para alinear una lampara de Dq:

1 Enla pagina ‘Optimize’ (Optimizar), seleccione la opcion ‘Dz lamp’
(Ldmpara de Dy).

2 Maximice la sefal.
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a Observe en la pantalla la barra de sefial de la ldampara mientras gira
lentamente una de las manillas de ajuste de la ldmpara de D2 (situadas
delante del compartimento de l[dmparas de D2).

e

Figura 30. Manillas de ajuste de la lampara de D2

b  Sila sefial disminuye, gire la manilla en la otra direccion.
¢ Silasefal de lalampara de D, es demasiado baja:

o Compruebe que la Ldmpara de D2 esté instalada correctamente.
(consulte la pagina 131).

«  Siel problema persiste, pulse Enter (Entrar) para reescalar. De este
modo, la sefial volverd a estar dentro del rango para que se muestre.

- También se puede reescalar una sefial que se vuelva demasiado
grande.

3 Repita el paso anterior con la segunda manilla de ajuste de la [dmpara de Do.

Alinear el quemador
1 Espere aproximadamente 10-15 minutos a que se caliente la ldmpara de
catodo hueco y asegurese de que no haya nada en el paso de luz.

2 Gire el gquemador apretando las puntas del asa de rotacion, hasta que la
ranura quede en paralelo con el paso de luz.
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Figura 31. Apriete las puntas del asa de rotacion para girar el quemador

3 Localice el paso de luz utilizando una tarjeta de limpieza y alineacion del
guemador suministrada por Agilent.

Figura 32. Tarjetas de limpieza y alineacion del quemador de Agilent

NOTA Se pueden solicitar a Agilent mas tiras de limpieza y alineacion del quemador.

4 Sitle la tarjeta de alineacion a mitad de camino a lo largo de la ranura del
guemador. Disponga la tarjeta con la linea vertical perpendicular a la ranura.
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Figura 33. Tarjeta con la linea vertical perpendicular a la ranura

5 Gire las manillas de ajuste del quemador (Figura 34. a continuacion) para
colocar el quemador horizontal y verticalmente con el haz de luz en el drea de
destino.

Figura 34. Manillas de ajuste del quemador Giro de la manilla (derecha).
(izquierda).

6 Compruebe que la ranura esté paralela y centrada en el paso de luz colocando
la tarjeta en cada extremo de la ranura del quemador.

El paso de luz deberia caer en el area de destino por toda la longitud de la ranura.
Reajuste en caso necesario.

Ahora puede encender la llama y optimizar la sefial.

Encender la llama

Antes de encender la llama, deberd asegurarse de lo siguiente:

o Eldrea de trabajo esta totalmente libre de materiales peligrosos, incluidos
liquidos corrosivos y disolventes inflamables.
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e Latrampa de liquidos esta llena de un disolvente especial.

Llenar la trampa de liquidos con el disolvente que se vaya a utilizar, hasta
que el flotador comience a subir.

Si la trampa de liquidos no esta llena hasta el nivel correcto o sino se ha
colocado el tubo de drenaje, una proteccion en el flotador impide que se
encienda el quemador. La proteccion también apaga la llama si el nivel de
liquido cae por debajo del minimo necesario durante el funcionamiento.

o Eltubo de drenaje esta situado con pendiente hacia abajo y no presenta
estrangulamientos ni dobleces pronunciados, de modo que el liquido residual
pueda drenar libremente hacia el interior del recipiente. El extremo del tubo
debe estar en todo momento por encima del nivel esperado de liquido en el
recipiente.

e Enfuncion del disolvente utilizado, asegurese de que el tubo de ventilacion
esté conectado y sin estrangulamientos o dobleces. El extremo del tubo debe
colocarse con pendiente hacia abajo y no presenta estrangulamientos ni
dobleces pronunciados, de modo que el liquido residual pueda drenar
libremente hacia un recipiente de desbhordamiento independiente. El extremo
del tubo debe estar por encima del nivel esperado de liquido en el recipiente.

e Se ha colocado el quemador correcto.

e Sehan acoplado el protector de llama, el panel frontal del compartimento de
la muestra y la chimenea.

e Se ha lubricado con agua destilada la junta térica del tapon de alivio de
presion y se ha instalado correctamente el tapon.

e Seharevisado el sistema de escape y los suministros de gas son suficientes
para el andlisis. Consulte la pagina 38.

Para encender la llama:

1 Mantenga pulsado el botdn ‘Flame on’ (Encender llama) hasta que se
encienda la llama.
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Figura 35. Boton de encendido de la llama

Sila secuencia de encendido agota el tiempo de espera antes de que se encienda
la llama, suelte el boton, espere unos cinco segundos y vuelva a iniciar la
secuencia.

Si aparece un error, asegurese de que se hayan aplicado todas las
protecciones de seguridad antes de continuar. No intente evitar las
protecciones de seguridad.

PD)ENIENEY Peligro de explosion

El uso de una llama con un sistema de seguridad incompleto puede provocar
una violenta explosién que puede causar la muerte, lesiones, pérdida auditiva
o dafios en la propiedad.

Para evitar un uso no seguro, se impide el encendido de la Ilama a menos que
se satisfagan todas las protecciones de seguridad. Si no funciona el
encendedor, y se satisfacen todas las protecciones de seguridad, llame a un
técnico capacitado y certificado por Agilent para que busque y repare la averia.

Nunca use un encendedor externo para encender la llama, pues se omitird la
autocomprobacion inherente del sistema de seguridad.

2 Compruebe la configuracion del regulador de gases y reajuste en caso necesario.
3 Unavez estabilizada la llama, optimice las condiciones.

4 Aspire 50 ml de la solucion. Sino es una solucion, aspire 50 ml del disolvente
adecuado.
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Optimizar la senal de la llama

Para optimizar la sefial de la llama:
1 Pulse la tecla Optimize (Optimizar) y seleccione la opcion ‘Signal’ (Sefial).

2 Aspire el blanco y pulse las teclas Alt y Read (Lectura) juntas para poner a
cero el instrumento.

3 Aspire una solucion patrén que proporcione una absorbancia de al menos 0.2.
Si esta en el modo de emision, aspire el patron a granel o el de maxima
concentracion.

Observe la barra de sefial y ajuste la altura del quemador utilizando la manilla
exterior en el regulador del quemador para obtener la maxima absorbancia.

Asegurese de mantener el guemador por debajo del paso de luz.

Alterne entre aspirar el blanco y el patrén superior, tomando nota del valor de
absorbancia neto. Cuando este valor deje de aumentar, la altura del quemador
sera la correcta.

La altura del quemador controla la sensibilidad e influye también en las
interferencias de atomizacion.

4 Mueva con cuidado el guemador horizontalmente girando la manilla de ajuste
interna en el regulador del quemador. Observe la barra de sefal para obtener
la maxima absorbancia. En general, una vez optimizada para la maxima
sensibilidad, esta posicion se puede usar para todos los analisis.

5 Ajuste la posicion de la bola de impacto girando gradualmente su tornillo de
ajuste, primero en el sentido de las agujas del reloj y después en el sentido
opuesto hasta encontrar la maxima absorbancia.

Figura 36. Tornillo de ajuste de la bola de impacto
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Puede encontrar la posicion 6ptima de la bola para la mayor parte de las
aplicaciones aspirando una solucion de cobre de 5 mg/I.

El sistema estara optimizado ahora. Ahora puede tomar lecturas, medir los
patrones de calibracion o realizar un nuevo célculo de la pendiente, como se
describe en las secciones siguientes.

Configuracion del nebulizador

En esta seccion se supone que ha ensamblado correctamente el nebulizador e
instalado el conjunto de nebulizador/camara de nebulizacion en el compartimento
de la muestra.

El nebulizador es totalmente ajustable, Io que permite cambiar la posicion del
capilar interno para variar la tasa de absorcion desde 0 hasta 8 ml/min,
compensando el efecto de combustible de los disolventes organicos.

La configuracion del manguito determina la proximidad de la bola de impacto con
respecto a la salida del capilar. Esto permite una configuracion optima del
nebulizador en funcion de las caracteristicas de las muestras.

Figura 37. Ubicacion del manguito. El anillo de bloqueo se encuentra entre el manguito y el bloque del
nebulizador
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Ajuste de alto vacio

Para muestras con niveles relativamente bajos de soélidos disueltos, se consigue el
maximo rendimiento con el nebulizador en modo de alto vacio. Aqui el ajuste del
capilar proporciona la méaxima caida de la presién (vacio) en la punta del capilar.
Esta configuracion utiliza tubos capilares de plastico de diametro estrecho

(d.i. de 0.38 mm).

Un nebulizador configurado de este modo mostrara una variacion minima en

la tasa de absorcion con variacion en el nivel de liquido en los tubos de muestra.
Sin embargo, el nebulizador podria ser mas propenso a sufrir obstrucciones por
las sales depositadas procedentes de la muestra.

Para configurar el nebulizador en modo de alto vacio:

1 Tome una longitud de tubo capilar de plastico de didmetro estrecho (0.38 mm
d.i.) incluido con el nebulizador.

2 Acople el extremo acampanado de este tubo en el capilar del nebulizador;
si intenta ajustar el otro extremo, se dafiara el tubo.

3 Configure el instrumento para medir la absorbancia con un elemento
facilmente atomizado (como el cobre) en una llama de aire y acetileno.

Dado que la tasa de absorcion sera baja, la sensibilidad inicial serd menor de
lo normal.

4 Ajuste el instrumento en modo de lectura continua.

5 Ponga a cero el instrumento pulsando las teclas Alt y Read (Lectura) al mismo
tiempo.

6 Afloje el anillo de blogueo y gire el anillo y el manguito totalmente en el sentido
de las agujas del relo;j.

7 Observe la absorbancia mientras nebuliza una solucion patrén adecuada.

8 Girelentay cuidadosamente el manguito en el sentido opuesto al de las
agujas del reloj hasta que la absorbancia alcance el maximo.

9 Sujete el manguito de modo que no pueda girar; luego, gire el anillo de bloqueo
hasta que quede ajustado con firmeza contra el cuerpo de la camara de
nebulizacién, bloqueando el manguito en su sitio.

El nebulizador ahora estara listo para su uso. Si acaba de instalar el nebulizador,
debe llevar a cabo las Comprobaciones de rendimiento; consulte la pagina 90.
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Ajuste de bajo vacio

En el modo de bajo vacio (la configuracion de sdlidos altos), la posicion del capilar
se ajusta proxima al extremo de la garganta del venturi. El mayor espacio alrededor
de la punta del capilar reduce la obstruccion provocada por soluciones con alto
contenido en sdélidos. Cuando se usa esta configuracion, la caida de presién (vacio)
en la punta del capilar es relativamente baja. En consecuencia, deberd usar un tubo
capilar de muestreo de plastico de didmetro ancho (0.64 mm d.i.) para conseguir las
tasas de absorcion necesarias para la maxima sensibilidad.

Como la tasa de absorcion sera sensible al cabezal hidrostatico del liquido en el
contenedor de muestra, debera tenerse cuidado para minimizar las variaciones en
los niveles de liquido en los contenedores de muestra y de patron.

Para configurar el nebulizador en modo de bajo vacio:
1 Acople el tubo de didmetro ancho (0.64 mm d.i.) en el capilar.

2 Afloje el anillo de blogueo y gire el manguito (y el anillo) totalmente en el
sentido de las agujas del reloj.

El nebulizador ahora estara listo para su uso.
En esta configuracion, la tasa de absorcion sera sensible al cabezal hidrostatico del

liquido en el contenedor de muestra, por lo que debera tenerse cuidado para minimizar
las variaciones en los niveles de liquido en los contenedores de muestra y de patron.

88

Configurar la tasa de absorcion cero: disolventes organicos

Antes de ajustar el nebulizador para su uso con disolventes organicos, configure
la tasa de absorcion cero utilizando agua destilada como disolvente:

1 Acople el tubo de didmetro ancho (0.64 mm d.i.) en el capilar.

2 Gire el anillo de bloqueo en el sentido opuesto al de las agujas del reloj hasta
gue se encuentre contra el manguito.

3 Gire el manguito en el sentido de las agujas del reloj en toda su extension.

4 Aspirando agua destilada, gire el manguito en el sentido opuesto al de las
agujas del reloj hasta que aparezcan burbujas en el extremo del tubo capilar.

5 Gire el manguito en el sentido de las agujas del reloj hasta que dejen de
aparecer burbujas.

Este serd el punto de absorcion cero (no se aspira nada de solucion a través del
nebulizador).
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Configurar la tasa de absorcion para disolventes organicos

El efecto de combustible de los disolventes organicos requiere un ajuste
cuidadoso de la tasa de absorcion del nebulizador para todos los analisis que
utilicen soluciones organicas.

Configure la tasa de absorcién como sigue, utilizando una llama de aire y
acetileno y el disolvente seleccionado:

1 Encienda la llamay ajuste el flujo de acetileno para dar una llama muy fina.

2 Ajuste el nebulizador para la tasa de absorcién cero como se ha descrito en la
seccion anterior.

3 Gire lentamente el manguito en el sentido de las agujas del reloj hasta que la
llama comience a enriquecerse en combustible. Podria aparecer amarillenta.

4 Apriete el anillo de blogueo contra el bloque del nebulizador para evitar que se
mueva el manguito durante el funcionamiento normal.

5 Miday registre la tasa de absorcion.
Debe ser de entre 3y 6,5 ml/min.

El nebulizador ahora estara listo para su uso. Si acaba de instalar el nebulizador,
debe llevar a cabo las comprobaciones de rendimiento que se describen en la
siguiente seccion.

Tipos de llama

El aspecto de la llama cambia en funcién de la mezcla de combustible/oxidante.
A continuacion, se muestran las llamas mas habituales:

Figura 38. Llamas de aire/acetileno. De izquierda a derecha: fina, estequiométrica, enriquecida
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Figura 39. Llamas de 6xido nitroso/acetileno. De izquierda a derecha: fina, estequiométrica, enriquecida

Comprobaciones de rendimiento

Compruebe el rendimiento del nebulizador:

e Enel momento de la instalacion.

e Semanalmente.

o Cuando utilice un nuevo tipo de solucion.

o Después de desmontar y volver a montar el nebulizador.

Para comprobar el rendimiento del nebulizador:

Asegurese de que el nebulizador esta correctamente instalado y configurado.
Configure el nebulizador en modo de alto vacio segun ‘Ajuste de alto vacio en
la pagina 87 o bien, si utiliza disolventes organicos, ajuste el nebulizador a la
maxima tasa de absorcion (manguito girado totalmente en el sentido de las
agujas del reloj).

Prepare una solucién acuosa de cobre con una concentracion de 5 mg/I.

2 Configure el instrumento para medir la absorbancia del cobre en una llama de
aire y acetileno.

3 Con el sistema totalmente optimizado tal y como se describe en

‘Optimizacioén’ en la pagina 78, aspire agua destilada desde una bombona
graduada de 10 ml durante un periodo de tiempo cuidadosamente
cronometrado y calcule la tasa de absorcion. Esta debe ser de entre 3y
6.5 ml/min para un ajuste High Vacuum (Alto vacio).

4 Ponga a cero el instrumento (pulse las teclas Alt y Read [Lectura] al mismo

tiempo).
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5 Aspire una solucion de cobre de 5 mg/mly anote la lectura de absorbancia.

Agilent garantiza una absorbancia de 0.75 o superior con el sistema de
atomizacion de llama Mark 7 en condiciones totalmente optimizadas.

Calibrar el método

Todas las calibraciones usan el algoritmo New Rational, que proporciona la linea
cuadratica de minimos cuadrados de mejor ajuste en el dominio Abs/Conc frente
a Abs:

A/C = a + b*A + c*A?
(siendo A = Absorbancia; C = concentracion; a,b,c son los coeficientes de la curva).

Los patrones de calibracion se miden en la pagina Calibration Parameters
(Pardmetros de calibracion). Puede medir los patrones manualmente o usar SIPS
para preparar y presentar los patrones automaticamente desde un patrén a granel.

Si se vuelve a medir Cal. del cero, se ajustaran las sefiales de todos los patrones.

Si recibe un mensaje de error debido a un error de calibracién, anote el nimero de
error y vea en Resolucion de problemas (consulte la pagina 141) una descripcién
del problema.

Medir manualmente los patrones

Para medir manualmente los patrones de calibracion:
1 Defina los patrones que desea usar para la calibracion.

2 Seleccione el Cal Blank (Blanco de calibracion) resaltando el campo ‘Conc0’;
aspire el blanco y pulse la tecla Read (Lectura).

3 Seleccione ‘ConcT’, aspire el primer patrén y pulse la tecla Read (Lectura).
4 Repita el paso 3 para los demas patrones.
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Medir patrones con SIPS 10

Se puede realizar la calibracion automatica a partir de un solo patrén con SIPS 10.
Para calibrar un método con SIPS 10:

1 Configure SIPS 10 como se describe en el manual de SIPS.

Desarrolle o modifique un método.

Habilite SIPS en la pagina Options (Opciones).

En el submenu SIPS, configure los parametros requeridos.

g b WN

Pulse el botén Calibrate (Calibrar) para mostrar la pagina ‘Calibration
Parameters’ (Pardmetros de calibracion).

6 Introduzca la concentracion del patrén a granel en el campo Concb. (Si el SIPS
estd activado, el cursor estard limitado al campo de entrada Conc5.) Los
cuatro primeros patrones se calcularan automaticamente, con el patrén del
nuevo calculo de pendiente fijado en Conc3.

7 Asegurese de que el tubo de diluyente esté conectado al frasco de Mariotte.

8 Asegurese de que los tubos para bomba estén colocados en el patrén a granel
y pulse Read (Lectura). Los patrones 0-5 se leen en orden. SIPS se detiene
cuando finaliza la calibracion.

Mostrar el grafico de calibracion

Para ver el gréfico de calibracién, debe estar en la pagina ‘Calibration Parameters’
(Pardmetros de calibracién), debe estar definido y medido al menos un patrény la
calibracién debe ser vélida (es decir, el ajuste debe ser bueno).

El grafico de calibracion se visualiza pulsando la tecla Calibrate (Calibrar) + Alt.
Use las teclas de ‘flecha’ para mover las cruces del grafico. Los nimeros
mostrados indican la sefial y concentracion actuales en la posicion de las cruces.

Calcular de nuevo la pendiente de calibraciéon

Los nuevos calculos de la pendiente suponen una forma rapida de ajustar la
pendiente de la calibracion actual.

El patrén especificado (indicado en la pagina Calibration Parameters (Parametros
de calibracion) mediante un asterisco) se vuelve a medir, se calcula la
concentracion para el patron de nuevo célculo de la pendiente (C;) y se compara
esta con la concentracién anterior conocida para dicho patron (Cs).
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Todos los posteriores resultados de la muestra se multiplican por el factor de
correccion del nuevo célculo de la pendiente, Cs/C:.

Para realizar un nuevo calculo de la pendiente:

1 Enlapdgina Calibration Parameters (Parametros de calibracion), mueva el
cursor al patron que desea usar como patrén del nuevo célculo de la pendiente.

2  Pulse la tecla Reslope (Nuevo célculo de la pendiente) para marcar la
concentracion que debe usarse para el patron del nuevo calculo de la pendiente.

Si utiliza SIPS, el patron de nuevo célculo de la pendiente sera de forma
predeterminada Conc3.

3 Aspire el patrén seleccionado (si utiliza SIPS, el patron se preparara
automaticamente).

4 Enlapdgina Results (Resultados), pulse la tecla Reslope (Nuevo célculo de
pendiente).

El sistema hara lo siguiente:

e Medird el patron seleccionado en el método.

e Marcara esta medicién como patrén de nuevo calculo de la pendiente y
e Actualizara la calibracion existente.

Cal. del cero no se mide cuando se realiza un nuevo calculo de la pendiente.

Medicién de la muestra

Las mediciones de la muestra aparecen en la pagina Results (Resultados). Puede
medir las muestras manualmente o bien usar SIPS para facilitar la dilucion en
linea de las muestras que estan por encima del rango.

Medir las muestras manualmente

Para medir las muestras manualmente:
1 Ajuste Configurar los parametros de medicion
2 como se describe en la pagina 76.
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2 Pulse la tecla Results (Resultados).

3 Aspire la muestra adecuada (la resaltada en la pagina ‘Results’ [Resultados])
y pulse la tecla Read (Lectura).

4 Repita el paso anterior para las demds muestras.

Medir muestras con SIPS

Puede usar SIPS 10 para realizar la dilucion automatica de las muestras que estan
por encima del rango.

Si la muestra esta por encima del rango, SIPS diluird automaticamente la muestra
gue se esta analizando y continuard la medicion. El factor de dilucion usado se
proporciona en la pagina Results (Resultados), y se indica la concentracion final
con la dilucion corregida.

Para medir las muestras con SIPS 10:
1 Configure SIPS 10 como se describe en el manual de SIPS.

Active SIPS en P4gina Options (Opciones) y configure los pardmetros como se
requiera; consulte la pagina 65.

2 Ajuste los demas Instrument Parameters (Pardmetros del instrumento) como
se describe en la pagina 63.

3 Pulse la tecla Results (Resultados).
4 Asegurese de que el tubo de diluyente esté conectado al vaso Mariott.

5 Disponga los tubos para bomba en la muestra adecuada y pulse la tecla Read
(Lectura).

Resultados

Los resultados de la solucion se muestran en Pdgina Results (Resultados);
consulte la pagina 69.
Imprimir los resultados

Los resultados de la solucién se pueden imprimir en una impresora externa,
utilizando el cable RS-232 de 9 clavijas para conectar el instrumentoalaPCoala
impresora.
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Figura 40. Conector RS-232 de 9 clavijas ubicado en la parte posterior del instrumento

Si la impresora no es en serie, use un convertidor de serie a paralelo.

Para imprimir los resultados:
1 Vaya ala pagina Options (Opciones) > Printer > Text (Impresora > Texto).

2 Ajuste los valores ‘Baud rate’ (Velocidad en baudios) y ‘Lines per page’ (Lineas
por pagina) seguiin sea necesario.

3 Compruebe que el instrumento esta conectado a la impresora.
4 Pulse la tecla Read (Lectura) para medir la solucién actual.
Segun se va midiendo cada solucion, el resultado se va enviando a la impresora.

Salida a un sistema LIMS

Los resultados se pueden enviar a un sistema de gestion de informacién de
laboratorio (LIMS) con la salida RS-232 situada en la parte posterior del
instrumento.

Para enviar a un sistema LIMS:

1 Conecte un cable RS-232 desde la parte posterior del instrumento a la entrada
RS-232 del LIMS; por ejemplo, el conector COM1 situado en la parte posterior
de una PC.

2 Configure la velocidad en baudios de la conexion segun el valor del sistema
que controla. Esto se hace en el submenu Serial Port (Puerto serie) del menu
Options (Opciones).

Cada vez que se pulse la tecla READ (Lectura), se enviardn datos con el siguiente

disefio:

Id. del patrén de calibracién, concentracion, absorbancia de fondo, absorbancia

media, absorbancias de las réplicas.

Numero de lote, nimero de muestra, concentracion, absorbancia de fondo,

absorbancia media, absorbancias de las réplicas.

Espectrometro AA Agilent 55B Guia del usuario 95



96

Funcionamiento

Apagar el sistema

Antes de apagar el sistema al final del dia laboral, debe aspirar disolvente puro
durante 10 minutos.

Para apagar el sistema:

Apague todos los accesorios como se indigue en sus respectivos manuales.
Apague el instrumento.

Apague todos los suministros de gas en los reguladores y bombonas de gas.
Vacie el recipiente de recogida de residuos.

Apague el ventilador de escape.

g bh WNN =

Retire y limpie los instrumentos que haya de acuerdo con las instrucciones
que aparecen en el capitulo Mantenimiento; consulte la pagina 99.
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Programacion del mantenimiento: general 97
Programacion del mantenimiento: nebulizador/camara del nebulizacion 98
Limpieza 99
Nebulizador 99
Camara de nebulizacion 114
Montar la camara de nebulizacion y el blogue del nebulizador: 117
Instalacion del conjunto de nebulizador/camara de nebulizacion 120
Quemadores 122
Suministros de gas 129
Lémparas 129
Fusibles 133

En este capitulo se describe cémo realizar el mantenimiento del sistema de AA
Agilent 55B.

En el libro de registros del instrumento debe mantener registrar todas las tareas
de mantenimiento efectuadas.

Antes de retirar cualquier pieza, debe apagar el instrumento.

Programacion del mantenimiento: general

Diario
o Verifigue que el sistema de escape tenga una extraccion positiva.
o Verifique los suministros de gas.

» Verifique todos los tubos y las conexiones para ver si presentan dafios, fugas
o desgaste.

e Limpie el instrumento.
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e Limpie el guemador.
e Vacie los recipientes de recogida de drenaje/residuos.
o Cdamara de nebulizacion y trampa de liquidos: detalladas a continuacion.

Semanalmente

« Verifique sila junta térica esta deteriorada.

e Limpie lalamparay las ventanas del compartimento de muestras.

o Verifique el filtro de aire, la cdmara de nebulizacién y la trampa de liquidos.

Una vez al afio

e Solicite a personal capacitado y certificado por Agilent que realice el
mantenimiento preventivo.

Programacion del mantenimiento:
nebulizador/cdmara del nebulizacion

Diario
Limpie el conjunto de nebulizador/cdmara de nebulizacion a fondo al final

de cada dia laborable aspirando al menos 50 ml del disolvente adecuado
a través del sistema.

Compruebe todas las conexiones para ver si hay fugas con un cepillo y
agua jabonosa o con una solucion de deteccion de fugas. Nunca utilice
una llama desnuda para comprobar si hay fugas. Elimine todas las fugas
antes de encender la llama.

Compruebe si el nebulizador presenta fugas. Si se detectan fugas, vuelva
a colocar las juntas toricas internas.

Mensual

Retire y compruebe el nebulizador, vuelva a instalarlo (como se describe
en la siguiente seccién) y mida la tasa de absorcion para verificar las
comprobaciones de rendimiento del nebulizador; consulte la pagina 90.
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Limpieza

Aspectos generales

Limpiar las superficies del instrumento:
1 Cuando termine, apague el instrumento y deje que se enfrie.

2 Retire los instrumentos presentes en el compartimento de la muestra
(consulte las instrucciones que corresponda, en su caso).

3 Conun pafio mojado en agua, limpie el compartimento de la muestra, la
cubierta del instrumento, el protector de llama y la chimenea.

NO utilice un limpiador abrasivo.

En caso necesario, utilice un detergente suave para limpiar la cubierta.

Ventanas

Limpiar las ventanas:

1 Limpie la ventana del compartimento de muestras y las ventanas del
compartimento de lamparas con un chorro suave de aire filtrado o gas inerte, o
bien con un cepillo similar a los usados para limpiar las lentes de las camaras.

2 Silas ventanas estan sucias, limpielas con papel desechable para 6ptica
sostenido en pinzas de plastico y humedecido en solucién al 50 % de
etanol/agua.

Filtros

Si utiliza un compresor de aire para suministrar el aire, verifique los filtros en la
linea de suministro de aire y limpielos en caso necesario.

Nebulizador

En esta seccidn se describe el modo de retirar, desmontar, limpiar y volver a
montar el nebulizador.
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Extraer el bloque del nebulizador

Para extraer el nebulizador:

1 Apague lallama.

Espere a que se enfrie el quemador.

Retire el guemador.

Retire la longitud del tubo capilar del nebulizador.

a b WDN

Vierta aproximadamente 500 ml de agua a través de la parte superior de la
camara de nebulizacion para eliminar residuos toxicos o corrosivos de la
trampa de liquidos y del tubo de drenaje de la camara de nebulizacion.

PD)ENIENGIY Peligro por toxicidad y corrosividad del liquido.

El contacto con sustancias corrosivas o toxicas puede provocar la muerte,
= lesiones personales graves o quemaduras.
=
Lleve siempre el equipo de seguridad adecuado y deseche los liquidos
residuales siguiendo las normativas locales.

L2
s

6 Separe el tubo de la salida de drenaje de la trampa de liquidos. Si esta
acoplado, separe el tubo de la salida de vapor de la trampa de liquidos.

7 Quite los dos tornillos retenedores moleteados que hay en el lateral del bloque
del nebulizador.

8 Tire del conjunto completo de nebulizador/camara de nebulizacion
lateralmente hasta que esté separado de la montura y retire el conjunto del
compartimento de la muestra.

9 Retire la trampa de liquidos:

Sujete el conjunto de nebulizador/camara de nebulizacion con firmeza
con una mano.

Gire la trampa de liquidos en sentido opuesto al de las agujas del reloj
para desbloguear la montura de bayoneta.

10 Sostenga el conjunto de nebulizador/cdmara de nebulizacion boca abajo y
desenrosque el tubo de drenaje de plastico de la parte inferior del bloque del
nebulizador.
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11 Separe el bloque del nebulizador y la camara de nebulizacion.

Sujete el blogue del nebulizador con firmeza con una mano y gire la
camara de nebulizacion en sentido opuesto al de las agujas del reloj para
desbloquear la montura de bayoneta.

12 Desmonte el nebulizador como se describe en la seccion siguiente.

Desmontar el nebulizador

El nebulizador esta formado por distintos componentes.

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Figura 41. Componentes del nebulizador:
1. Manguito 7. Resorte
2. Anillo de bloqueo 8. Junta térica, 3/16 d.i. x 5/16 d.e. x 1/16 pulg.
3. Soporte de cojinete de Ertalyte (pieza blanca de pldstico) 9. Gufa de capilares
4. Guia para cojinete de abrazadera 10. Junta térica 3/16 d.i. x 5/16 d.e. x 1/16
5. Conjunto de capilar 11. Venturi

6. Junta térica, 1/32 d.i. x 3/32 d.e. x 1/32 pulg.

1 2 3

Figura 42. Bloque del nebulizador y herramientas especializadas
1. Herramienta de extraccion de venturi

2. Herramienta para nebulizador

3. Blogue del nebulizador: cara frontal
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Para desmontar el nebulizador:
1 Sostenga el bloque del nebulizador con la cara frontal hacia arriba.

2 Desenrosque el manguito en el sentido opuesto al de las agujas del reloj y
retire el manguito y el anillo de blogueo.

Utilice el extremo grande de la herramienta para nebulizador para desenroscar la
pieza blanca de plastico del cuerpo del nebulizador.

NOTA Si la pieza blanca de plastico tiene dafiada la rosca. Retire la pieza antigua como se
ha descrito anteriormente e inserte una pieza blanca de plastico nueva.

3 Utilice el extremo estrecho de la herramienta para nebulizador para
desenroscar la guia para cojinete de abrazadera de la pieza blanca de plastico.

4 Retire el conjunto de capilar y el resorte.
5 Gire el blogue del nebulizador hacia la cara posterior.
En este punto es donde se accede al venturi.

Antes de retirar el venturi, es necesario retirar la bola de impacto o
separarla del venturi. Para ello, afloje el tornillo de sujecion que fija la bola
de impacto al bloque e ajuste y mueva la bola de impacto hacia un lado
(consulte la pagina 108).

6 Inserte el extremo pequefio de la herramienta de extraccion de venturi en el
interior del venturi.

Figura 43. Inserte la herramienta de extraccion en el venturi

7  Empuje hacia abajo sobre la herramienta de extraccion y se retiraran tanto el
venturi como la guia de capilares.
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Inspeccione cuidadosamente todos los componentes para comprobar si hay
desgaste y corrosion. Sustituya todos los elementos defectuosos.

A continuacion, se proporcionan instrucciones para la limpieza de un
nebulizador obstruido.

Limpiar un nebulizador obstruido

Verifique el cuerpo del nebulizador, el capilar y el venturi para ver si presentan
corrosion. Los problemas en el nebulizador pueden minimizarse si se aspiran de
50 a 500 ml de agua destilada al finalizar cada jornada laboral.

1

2
3
4

Apague la llama y el instrumento.

Retire el tubo capilar de plastico del nebulizador.

Retire el nebulizador, desmontelo y compruebe sus componentes.

Cologue los componentes del nebulizador en un limpiador ultrasonico que
contenga solucion detergente liquida al 0.5 % durante entre 5y 10 minutos.

Si el bafio de ultrasonidos no despeja la obstruccion, pase un alambre para la
limpieza del nebulizador sin rebabas (se suministra con el nebulizador)
cuidadosamente a través del capilar y repita el procedimiento de limpieza
ultrasonica.

Lave los componentes del nebulizador en agua destilada y deje que se sequen.
Compruebe si hay obstrucciones en la union entre el tubo capilar de plastico y
el conjunto de capilar. Si la obstruccion fuera evidente, corte la seccion
obstruida del capilar de plastico o cologue una pieza nueva. Asegurese de que
el tubo capilar de plastico se ajusta herméticamente al capilar del nebulizador.

Recorte solamente la cantidad necesaria del tubo de plastico para quitar la
obstruccion.

Después de recortar la seccion obstruida, es posible que haya que ‘acampanar’ el
extremo del capilar para poder acoplarlo al nebulizador. Esto se puede hacer con
una aguja caliente.
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Volver a montar el nebulizador

Peligro de incendio, peligro de explosion.

El montaje y/o acoplamiento incorrectos del nebulizador pueden provocar
peligros de explosion y de incendio, que pueden causar lesiones graves en el
personal y producir dafos en el equipo y en la propiedad.

Si va a colocar un nuevo conjunto de capilar, también debe colocar una nueva guia
de capilares y un nuevo resorte.

Cuando cologue un nuevo venturi, sustituya todas las juntas téricas. Siempre debe
sustituir las juntas téricas como un conjunto. Si utiliza disolventes organicos,
asegurese de acoplar el kit de juntas toricas especifica para disolventes organicos.

104

Para volver a montar los componentes del nebulizador:
1 Sostenga el bloque del nebulizador con el extremo delantero hacia arriba.
2 Cologue el venturi en el cuerpo del nebulizador, por el extremo fino.

Figura 44. Introduzca el venturi en el bloque del nebulizador

3 Cologue la guia de capilares en el cuerpo del nebulizador, con el extremo de la
junta torica hacia arriba.

Figura 45. Introduzca la guia de capilares en el bloque del nebulizador
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4 Cologue el extremo grande de la herramienta de extraccion de venturi sobre la
guia de capilares.

5 Empuje hacia abajo sobre la guia de capilares y el venturi.
El venturi debe sobresalir por el extremo opuesto del blogue del nebulizador.

Figura 46. Extension del venturi a la parte posterior del bloque del nebulizador

6 Inserte en el resorte el extremo del conjunto de capilar que tiene la junta torica.

12 3
Figura 47. Introduzca el resorte sobre el conjunto de capilar
1. Resorte

2. Junta térica
3. Conjunto de capilar

7 Inserte el conjunto de capilar y el resorte en el interior de la guia de capilares.

Figura 48. Insercion del conjunto de capilar y resorte en la guia de capilares.

8 Enrosque la pieza blanca de plastico en el bloque del nebulizador utilizando el
extremo grande de la herramienta para nebulizador.
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Figura 49. Enrosque la pieza blanca de plastico en el bloque del nebulizador

NOTA No introduzca la pieza blanca de plastico a la fuerza. Es posible que haya que
enroscar primero en sentido opuesto al de las agujas del reloj para localizar la
rosca de entrada.

9 Coloque la guia para cojinete de abrazadera, introduciendo el extremo de la
rosca primero, en el cuerpo del nebulizador.

£

Figura 50. Introduzca la guia para cojinete de abrazadera en el bloque del nebulizador.

10 Enrosque la guia para cojinete de abrazadera en la pieza blanca de plastico
utilizando el extremo pequefio de la herramienta para nebulizador. No apriete
€n exceso.

Figura 51. Compruebe el funcionamiento del resorte

11 Enrosque el manguito y el anillo de bloqueo sobre el capilar.
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12 Enrosque el manguito sobre el cuerpo del nebulizador.

Encontrara instrucciones sobre cémo ajustar el nebulizador en ‘Configuracion del
nebulizador’, en la pagina 86.

Bola de impacto

Las bolas de impacto de vidrio son muy usadas y son adecuadas para la mayoria
de los disolventes. Esta disponible una bola de impacto de PTFE para su uso con
acido fluorhidrico. Las instrucciones son validas para ambos tipos de bolas de
impacto.

El extremo esférico de la bola de impacto se coloca sobre la garganta del venturi
del nebulizador. La bola de impacto ayuda a separar las goticulas mas grandes del
aerosol de la muestra. Su posicion y ajuste tienen un efecto significativo sobre el
rendimiento en relacion con la sensibilidad y el ruido del instrumento.

En esta seccion se describe como extraer y sustituir la bola de impacto.

Figura 52. Componentes de la bola de impacto

1: Bola de impacto 5: Junta térica

2: Bloque de ajuste de la bola de impacto 6: Tornillo de retencion
3: Tornillo de blogueo de la bola de impacto 7: Tornillo de sujecion
4: Tornillo de ajuste de la bola de impacto 8: Junta torica 3/16 d.i.

Compruebe la bola de impacto para ver si presenta erosion u otros dafios.
Sila bola esta dafiada o rota, cologue una nueva.
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Extraer la bola de impacto

1 Retire el blogue del nebulizador del compartimento de la muestra.

2 Aisle el blogue del nebulizador retirando dicho blogue, la trampa de liquidos,
el tubo de drenaje y la camara de nebulizacion; consulte la pagina 100.

3 Afloje aproximadamente dos vueltas el tornillo de blogueo de la bola de impacto.

Figura 53. Afloje el tornillo de bloqueo de la bola de impacto; en la parte inferior del bloque
del nebulizador

1. Tornillo de blogueo de la bola de impacto

2. Bloque de ajuste de la bola de impacto

3. Destornillador plano

4 Con un ligero movimiento de torsion, retire la bola de impacto del bloque del
nebulizador.

Figura 54. Bola de impacto de vidrio retirada de la parte posterior del bloque del nebulizador

NOTA Solo debe realizar el resto de este procedimiento si la bola se rompe y queda
atrapada en el bloque de ajuste.
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5 Afloje el tornillo de retencion 3-4 vueltas.

El tornillo de retencion retiene el tornillo de ajuste de la bola de impacto en el
blogue del nebulizador.

Figura 55. Afloje el tornillo de retencion; en el lado de entrada de gas del bloque del nebulizador
1. Tornillo de retencién
2. Tornillo de ajuste de la bola de impacto

6 Desenrosque el tornillo de ajuste de la bola de impacto y retirelo del bloque
del nebulizador. Es posible que haya que ejercer cierta fuerza para pasar
de la junta torica.

o

Figura 56. Retire el tornillo de ajuste de la bola de impacto; en la parte frontal del nebulizador

7 Afloje el tomnillo de sujecion para retirar el blogue de ajuste de la bola de impacto.

Figura 57. Afloje el tornillo de sujecion; en el lateral del nebulizador.

8 Retire el bloque de ajuste de la bola de impacto del bloque del nebulizador
(debe caer hacia fuera una vez se haya aflojado lo suficiente el tornillo de
sujecion).
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PONEIEN®Y Peligro para los ojos

Este procedimiento podria causar el desprendimiento de pequeinos

A fragmentos de vidrio. Para protegerse los ojos de los fragmentos de vidrio
que puedan desprenderse, siempre se deben llevar gafas de seguridad al
realizar este procedimiento.

9 Empuje con cuidado la parte rota de la bola de impacto hacia fuera del bloque
de ajuste de la bola de impacto.

Figura 58. Blogque de ajuste de la bola de impacto retirado del bloque del nebulizador

Sustituir la bola de impacto
1 Inserte el blogue de ajuste de la bola de impacto en la parte inferior del bloque
del nebulizador.

Asegurese de que el orificio del bloque de ajuste de la bola de impacto esta
alineado con la apertura del blogue del nebulizador. Esto permite el montaje
del tornillo de ajuste de la bola de impacto.

© ch

Figura 59. Alinee los orificios para permitir el montaje con el tornillo de ajuste de la bola de impacto

2 Vuelva a colocar el tornillo de ajuste de la bola de impacto empujando
con suavidad mas alla de la junta torica.
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Figura 60. Introduzca el tornillo de ajuste de la bola de impacto

3 Gire el tornillo de ajuste de la bola de impacto hasta que quede fijado al bloque
de ajuste de la bola de impacto.

4 Apriete el tornillo de retencion en el sentido de las agujas del reloj tanto como
sea posible. No apriete en exceso.

#

Figura 61. Apriete el tornillo de retencion; en el lado de entrada de gas del nebulizador

5 Afloje el tornillo de retencion una vuelta.
Esto permitira el libre movimiento del tornillo de ajuste de la bola de impacto.

6 Apriete el tornillo de sujecion en el sentido de las agujas del reloj hasta que toque
ligeramente el blogue de ajuste de la bola de impacto. No apriete en exceso.

Figura 62. Apriete el tornillo de sujecion; en el lateral del nebulizador
7  Afloje el tornillo de sujecién un octavo de vuelta.

Esto restringira el movimiento horizontal del bloque de ajuste de la bola de impacto.
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Figura 63. Tornillo de sujecion tocando el bloque de ajuste de la bola de impacto

Asegurese de que el bloque de ajuste de la bola de impacto se pueda mover con
libertad; es decir, que se mueva sin forzar el tornillo de ajuste de la bola de impacto.

.!l o

Figura 64. Rango de movimiento del bloque de ajuste de la bola de impacto

8 Gire el tornillo de ajuste de la bola de impacto en el sentido de las agujas del
reloj tanto como sea posible. (Imagen de la derecha en la Figura 64. mas arriba).

Desde esta posicion, el blogue de ajuste de la bola de impacto solo puede
ajustarse al alejarlo del venturi.

Antes de instalar una bola de impacto nueva o de sustituir el nebulizador:

» Inspeccione siempre la bola de impacto para comprobar si presenta
picaduras, grietas o roturas.

La eficiencia de la bola de impacto puede reducirse en caso de grietas
superficiales, picaduras y acumulacion de materiales solidos. La reduccion en
la eficiencia de la bola puede producir lecturas de absorbancia mas bajas y
sefiales con mas ruido.

e Asegurese de que el tornillo de ajuste de la bola de impacto funciona
correctamente.

9 Encaso necesario, retire la bola de impacto antigua como se describe en la
seccion anterior.
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NOTA El bloque de ajuste de la bola de impacto debera colocarse lo mas alejado posible
del borde mas proximo al tornillo ajustador de la bola de impacto. Consulte la
imagen de la derecha en la Figura 64. mas arriba.

Esto evitara que se rompa la bola de impacto tras su instalacion.

10 Introduzca cuidadosamente la parte posterior de la bola de impacto en el
interior del blogue de ajuste de la bola de impacto a través del orificio del
bloque del nebulizador.

Figura 65. Introduzca la parte posterior de la bola de impacto en el interior del bloque del nebulizador.

11 Empuije la bola de impacto tanto como sea posible, de modo que la bola
qguede en la garganta del venturi.

12 Centre la bola de impacto en la garganta del venturi de modo que quede una
pequefia separacion uniforme de aproximadamente 0.5 mm entre la bola de

impacto y la garganta del venturi.
i . g e .

Figura 66. Separacion uniforme de aproximadamente 0.5 mm entre la bola de impacto y la garganta
del venturi

13 Apriete con cuidado el tornillo de blogueo de la bola de impacto.
Compruebe que la bola de impacto no gire realizando una suave presion.
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14 Gire el tornillo de ajuste de la bola de impacto en sentido contrario al de las
agujas del reloj hasta que el bloque quede a mitad de camino en el orificio
del blogue del nebulizador.

>

b

Figura 67. Bloque de ajuste de la bola de impacto centrado

15 Vuelva a montar los componentes del nebulizador y de la camara de
nebulizacién e instale el conjunto completo en el compartimento de la
muestra; consulte el capitulo 3 en la pagina 44.

La ubicacion de la bola de impacto es proxima a la posicion de maxima
sensibilidad para elementos de atomizado sencillo.

Para confirmarlo, aspire un patron de cobre de 5 ppm y supervise la absorbancia.
Gire gradualmente el tornillo de ajuste de la bola de impacto, primero en el sentido
de las agujas del reloj y después a la inversa, hasta conseguir la maxima sefial.

Para mejorar la relacion sefial-ruido, reduzca el ajuste de sensibilidad. Para ello,
gire el ajustador de la bola de impacto en el sentido de las agujas del reloj hasta
que la sefial sea de aproximadamente el 40 % de la sefial maxima.

Camara de nebulizacion

La camara de nebulizacion debe limpiarse tal y como se describe en la Tabla 8.

Tabla 8. Programa de limpieza de la camara de nebulizacion

Material del ensayo Frecuencia Método de limpieza

Organico o peligroso Después de cada andlisis Desmonte y limpie.

Soluciones inorganicas, Al final de cada jornada Aspire una solucion de detergente
no peligrosas o acuosas al 0.1 % durante 10 minutos
Soluciones inorganicas, Cada 1-4 semanas, Desmonte y limpie

no peligrosas o acuosas en funcion del uso

Al final de cada jornada laboral, aspirando al menos 50 ml del disolvente adecuado
a través del sistema.

Espectrometro AA Agilent 55B Guia del usuario



Mantenimiento

Desmontar la camara de nebulizacién

Utilice una grasa de alto vacio para lubricar moderadamente las juntas toricas,
y limpie de inmediato el exceso de lubricante con un pafio limpio.

No utilice lubricante de hidrocarburos ni de silicona.

Agilent ofrece kits de repuesto de juntas toéricas (consulte el capitulo Piezas de
repuesto para conocer la informacién sobre pedidos).

Para desmontar de la cdmara de nebulizacién:

1 Retire el conjunto de blogue del nebulizador/camara de nebulizacion del
compartimento de la muestra.

2 Separe la cdmara de nebulizacion del bloque del nebulizador; consulte la
pagina 100.

3 Gire el tapdn de alivio de presion situado en la parte posterior de la camara
de nebulizacion y tire de él. Inspeccione la junta térica y cambiela si esta
deformada o agrietada.

4 Introduzca un objeto romo inerte a través de la parte frontal de la camara
de nebulizacion.

5 Empuije la protuberancia de las paletas de mezcla para retirarlas.

Para limpiar la cdamara de nebulizacién:
1 Retire el conjunto de nebulizador/camara de nebulizacién del compartimento
de la muestra. Desmonte la camara de nebulizacion y la trampa de liquidos.

2 Lavelos componentes de la camara de nebulizacion con un disolvente adecuado
y, a continuacion, lavelos a fondo con detergente de laboratorio y agua tibia.

Limpie el interior de la cdmara de nebulizacién con un cepillo para botellas.
En caso necesario, limpie las paletas de mezcla en un bafio de ultrasonidos.
Lave todas las piezas a fondo con agua destilada y séquelas bien.

o O AW

Inspeccione todas las juntas téricas y cambie las que estén deformadas
0 agrietadas. La sustitucion resulta mas sencilla si las juntas téricas estan
lubricadas con agua destilada.

7 Vuelva a montar la camara de nebulizacion siguiendo las instrucciones
gue se indican a continuacion.
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Para montar el conjunto de la camara de nebulizacién

Si se toca o contamina de otro modo cualquier pieza de las paletas de mezcla, se
reducira el rendimiento de la camara de nebulizacion. Para conocer las instrucciones
de limpieza, consulte ‘Para limpiar la cdmara de nebulizacién’ en la pagina 115.

1 Coloque la parte delantera (extremo con la protuberancia) de las paletas de
mezcla en la abertura situada en la parte posterior (extremo del tapon) de la
camara de nebulizacion, con cuidado de no contaminarlas.

2 Alinee las paletas de mezcla de modo que los bordes de un par de hojas estén
en vertical cuando se instalen.

Figura 68. Paletas de mezcla con la apertura en la parte inferior de la cdmara de nebulizacion

Podria condensarse liquido en las superficies horizontales y producir “picos”
aleatorios en el %DER. La alineacion vertical de las hojas garantiza que las demas
hojas de las paletas no estén horizontales, con lo que se minimiza el ruido resultante.
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3 Deslice las paletas hacia el interior de la camara de nebulizacion hasta que la
paleta posterior esté a punto de entrar en la camara de nebulizacion.

4 Compruebe que las paletas contindan colocadas con los bordes de las hojas
en vertical y, a continuacion, empuje con cuidado la paleta posterior hacia el
interior de la cdmara de nebulizacion con un objeto romo, inerte y limpio
(como un agitador de plastico) hasta que la paleta delantera esté contra
el tope situado en la parte delantera de la camara de nebulizacion.

5 Lubrique la junta torica del tapon de alivio de presiéon con agua destilada.

6 Inserte el tapon de alivio de presion en la parte posterior de la camara de
nebulizacion.

Con un suave movimiento de torsion, introduzca con firmeza el tapon de alivio
de presion en la camara de nebulizacion, tanto como sea posible.
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Montar la camara de nebulizacién y el bloque
del nebulizador:

Compruebe que las piezas de la cdmara de nebulizacion y del bloque del
nebulizador estén correctamente instaladas y alineadas. Los requisitos se han
descrito en las dos secciones anteriores.

1 Coloque lajunta térica en el hueco situado en la parte frontal del bloque del
nebulizador, como se muestra a continuacion.

Figura 69. Junta térica en el hueco del bloque del nebulizador

2 Sujetando el blogue del nebulizador con una mano, inserte el extremo delantero
(montura de bayoneta) de la cdmara de nebulizacién en el extremo posterior del
blogue del nebulizador. Gire la camara de nebulizacion % de vuelta en el sentido
de las agujas del reloj para bloguear la montura de bayoneta.

Acoplar el tubo de drenaje/flotador/trampa de liquidos al bloque del
nebulizador

Esto es de aplicacion para los productos con nimeros de serie 01T0xxxx y
posteriores.

1 Sostenga el conjunto de blogue de nebulizador/camara de nebulizacion boca
abajo de modo que el flotador caiga hacia la mano y enrosque el nuevo tubo de
drenaje en el bloque del nebulizador; consulte la Figura 72. en la pagina 119.
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ALV  Peligro de explosion.

De no instalar el tubo de drenaje, se produciran explosiones violentas y
sonoras tanto en la trampa de liquidos como en el recipiente de drenaje
cuando prenda la llama. La explosion podria ser suficientemente intensa
como para provocar la muerte, lesiones personales o dafios en el
instrumento o en el laboratorio.

118

Figura 70. Enrosque el tubo de drenaje en el bloque del nebulizador

Baje el tubo de drenaje hacia la trampa, asegurandose de que el flotador caiga
en el espacio situado entre las dos costillas situadas enfrente de las dos
boquillas de venteo; consulte la Figura 71. a continuacion.

.

Figura 71. Baje el tubo de drenaje y el flotador hacia la trampa

Empuje la trampa hacia su posicion y girela 1/4 de vuelta en sentido de
las agujas del reloj para bloguearla en su posicion; consulte la Figura 74,
a continuacion.
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.

-

Figura 72. Bloquee la trampa en su posicion

AONA=RIEN VY Peligro de explosidn

Si no se llena la trampa de liquidos, se produciran explosiones violentas y
sonoras tanto en la trampa de liquidos como en el recipiente de drenaje
cuando prenda la llama. La explosion podria ser suficientemente intensa
como para provocar la muerte, lesiones personales o dafios en el
instrumento o en el laboratorio.

NUNCA intente encender una llama si la trampa de liquidos no esta llena con
disolvente, de modo que el flotador acabe de comenzar a subir.

Figura 73. Conjunto completo de nebulizador/cdmara de nebulizacion
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El conjunto completo de nebulizador/camara de nebulizacion (consulte la Figura 73
arriba) estd listo para su instalaciéon en el compartimento de la muestra del

instrumento.

Instalacion del conjunto de nebulizador/camara de
nebulizacion

Verifique siempre el conjunto antes de instalar la cdmara de nebulizacion en el
compartimento de la muestra. Compruebe especialmente la correcta posicién
de las paletas de mezcla.

Para instalar el conjunto de nebulizador/cdmara de nebulizacion:;

1 Coloque el conjunto de nebulizador/cémara de nebulizacion en su posicion
en el compartimento de la muestra de modo que las boquillas de salida de
combustible y oxidante del ajustador del quemador (consulte la Figura 74.
a continuacion) se acoplen a los puertos de combustible y oxidante en el
lateral del bloque del nebulizador.

Figura 74. Boquillas de salida Figura 75. Tornillos de retencion

de combustible y oxidante

2 Empuje con firmeza el conjunto lateralmente. Apriete los tornillos de retencién
moleteados de forma alternada (una vuelta de cada uno a la vez) de modo
gue el conjunto suba uniformemente hasta su posicion (consulte la Figura 75.
arriba). Apriete ambos tornillos a mano con firmeza.
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3 Disponga un recipiente de recogida de residuos con cuello ancho adecuado en
un lugar conveniente sobre el suelo.

El recipiente de recogida de residuos debe estar fabricado con un material
gue no sea de vidrio y que no estalle en caso de retroexpansion o fuego.

Disponga el recipiente de recogida de residuos en una zona abierta y bien
ventilada donde pueda verlo.

Nunca situe el recipiente de recogida de residuos en un espacio
confinado.

Utilice recipientes estables pequefios y vacielos con frecuencia.

Peligro de incendio.
No acumule grandes volimenes de liquido inflamable.

Deseche los liquidos inflamables conforme a las normativas locales.

ADVERTENCIA

fa\

4 Acople un tubo de 9 mm de d.i. de la longitud adecuada a la salida inferior de
la trampa de liquidos.

5 Dirija el extremo libre de este tubo hacia el recipiente de recogida de residuos.

Asegurese de que el tubo esté relativamente recto y sin
estrangulamientos, dobleces pronunciados o pendientes hacia arriba, de
modo que el liquido residual pueda drenar libremente hacia el recipiente
de recogida de residuos.

El extremo libre del tubo debe permanecer por encima del liquido en el
recipiente.

Peligro de incendio, peligro de explosion.

Si no se conecta correctamente el tubo de drenaje, se podria producir una
retroexpansion o una explosion en el recipiente de recogida de residuos.

Asegurese de que el tubo esté configurado como se describe en el paso
anterior.

Utilice recipientes fabricados con un material que no estalle en caso de
retroexpansion.

No utilice recipientes de vidrio.
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6 Siutiliza materiales que produzcan vapores peligrosos o inflamables, acople
un tubo de 9 mm de d.i. y de la longitud adecuada a la salida superior de la
trampa de liquidos.

7 Dirija el extremo libre del tubo hacia fuera del compartimento de la muestra,
paralelo al tubo de drenaje.

El tubo debe estar en pendiente hacia abajo en toda su longitud para
evitar que se bloguee en caso de drenaje de liquido desde el venteo de
vapor.

Dirija el tubo hacia un sistema de escape activo.
No dirija el tubo de vapor al recipiente de recogida de residuos.

PD)YENIENEIY Peligro de incendio, peligro de explosion.

fa\

Si no se conecta correctamente el tubo de venteo de vapor, se podria
producir una retroexpansion o una explosion. Asegurese de que el tubo esté
configurado como se describe en el paso anterior.

Quemadores

Los quemadores deben limpiarse después de cada dia de uso, en particular si las
soluciones analizadas presentaban un elevado contenido en sdlidos o si se ha
usado una llama rica en oxido nitroso y acetileno.

Si no se limpian periédicamente, podrian acumularse depésitos duros dificiles de
retirar. El uso de disolventes organicos con una llama de 6xido nitroso y acetileno
aumenta la posibilidad de acumulacion de carbonilla.

Inspeccione la junta térica del quemador y sustituyala de inmediato si esta
deteriorada o desgastada.

No es posible determinar a simple vista si el interior del quemador esta limpio. Ni
siquiera en una lente de aumento de baja potencia se pueden detectar niveles de
contaminacion bajos. Lo mejor es usar un microscopio binocular que permita mirar
dentro de la ranura del quemador.
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AOMUENIENGIY Peligro de explosion.

El quemador se monta y sella correctamente durante la fabricacion, y se
realizan pruebas de presién. Para impedir fugas de gases y retroexpansiones,
NUNCA se debe desmontar, modificar o tratar de modo incorrecto.

Utilice SIEMPRE el procedimiento correcto para limpiar la ranura
del quemador, dado que el uso de un quemador con una ranura
sobredimensionada podria provocar una retroexpansion.

Si no se siguen los procedimientos correctos, se podria provocar la muerte,
lesiones o dafos en la propiedad.

Para instalar un quemador:

1 Compruebe la junta térica del quemador. Debe ser flexible y estar libre de
cortes o grietas, para garantizar que el guemador forme un sello hermético a
los gases con la cdmara de nebulizacién. Si la junta torica esta deteriorada o
desgastada, sustitlyala de inmediato.

2 Disponga el guemador en el compartimento de la muestra, con la ranura a lo
largo del paso de luz y la placa con la advertencia situada hacia la parte
delantera del instrumento.

Figura 76. Clavija de alineacion y junta Figura 77. Baje el quemador hasta
térica del cuello del quemador SU posicion

3 Coloque la clavija de alineacién (consulte la Figura 76. mds arriba) encima de
la guia en el regulador del quemador.
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4 Baje el qguemador de modo que la llave de proteccion introduzca la guia en el
regulador del quemador y el cuello del quemador se inserte en la parte
superior de la camara de nebulizacion. Consulte la Figura 77 mas arriba.

5 Con un ligero movimiento de torsion, empuje el quemador hacia abajo tanto
como sea posible.

No toque la ranura del quemador.

6 Asegurese de que el cuello y la junta torica estén totalmente insertados en la
camara de nebulizacion.

7 Disponga el guemador en el compartimento de la muestra, con la ranura del
guemador alineada a lo largo del paso de luz (Figura 78. a continuacion) y la
placa con la advertencia situada hacia la parte delantera del instrumento.

8 Apriete las puntas del asa de rotacion para mover el asa a la izquierda o a la
derechay girar el quemador (consulte la Figura 79. a continuacion).

Figura 78. Empuje el quemador hacia Figura 79. Apriete el asa de rotacion para
abajo, evite tocar la ranura del quemador y girar el quemador
alinee la ranura a lo largo del paso de luz.

Después de la instalacion, Alinear el guemador; consulte la pagina 80.

Peligro de incendio, peligro de explosion.

Las fugas de mezclas de gas podrian explotar o arder y provocar lesiones y
dafios.

No deteriore la junta térica al colocar el quemador.
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Limpiar el quemador

Superficie caliente, peligro quimico.

El quemador y el compartimento de la llama alcanzaran temperaturas
extremadamente altas durante el funcionamiento del instrumento. Deje que
el quemador y el compartimento de la llama se enfrien durante al menos
veinticinco minutos antes de retirar el quemador.

El acido nitrico y el acido clorhidrico son muy corrosivos y pueden provocar
guemaduras graves en contacto con la piel. La preparacion de soluciones
acidas de remojo y el propio remojo deben efectuarse debajo de una campana
extractora. Es esencial utilizar ropa protectora adecuada en todo momento al
manipular acidos. Si el acido entra en contacto con la piel, lavese con grandes
cantidades de agua y busque de inmediato atencién médica.

Para limpiar el quemador:
1 Apague lallama.
2 Deje que las superficies que rodean el compartimento de la llama se enfrien.

3 Retire del instrumento el protector de llama y el panel frontal del
compartimento de la muestra.

4 Para retirar el quemador, gire con suavidad el dispositivo quemador mientras
lo levanta para retirarlo de la cdmara de nebulizacion.

5 Utilizando una tarjeta de limpieza y alineacion del guemador de Agilent,
desprenda el exceso de carbon acumulado en la ranura del quemador.

Al sumergir el guemador en acido nitrico y usar el bafio de ultrasonidos se eliminan
de forma eficaz los depdsitos quimicos blandos existentes dentro de la ranura. La
eliminacion de los depdsitos de carbono duros precisa un esfuerzo fisico mayor.

6 Prepare un bafio de solucion de acido nitrico al 5 % v/v en un contenedor
disefiado para sostener un quemador invertido.

7 Sumerja en acido solo la parte ranurada del quemador.
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Figura 80. Ranura del quemador sumergida en acido

8 Deje que repose durante la noche para reblandecer los depositos.

9 Aclare con agua destilada y cologue el gquemador invertido en un bafio de
ultrasonidos con detergente de laboratorio diluido, durante unos 10 minutos.

10 Lave con agua destilada y deje secar.

Para acelerar el secado, seque el quemador con un papel o una toalla sin pelusay,
a continuacion, utilice aire comprimido sin aceite o gas inerte.

En los pasos siguientes, asegurese de que la tarjeta no se desgarre ni se
desintegre. Esto podria obstruir la ranura del quemador, produciendo una
atomizacion irregular en la llama, lo que afectaria a la sensibilidad. Utilice varias
tarjetas de limpieza en caso necesario.

PRECAUCION
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Nunca deslice la tarjeta lateralmente dentro de la ranura del quemador.

11 Inserte una tarjeta de limpieza y alineacion del quemador de Agilent en la
ranura del quemador.

12 Utilice un cuentagotas para afiadir una pequefia cantidad de liquido limpiador
de metales en cada lado de la tarjeta de limpieza del quemador, justo encima
de la ranura del quemador.
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Figura 81. Aplique limpiador de metales en la tarjeta de limpieza del quemador

13 Deslice la tarjeta hacia dentro y hacia fuera de la ranura (perpendicular a la
parte superior) para retirar los depdsitos que puedan estar presentes.

a Asegurese de que también se limpian los extremos de la ranura.

Figura 82. Deslice la tarjeta de limpieza del quemador hacia dentro y hacia fuera de la ranura

NOTA Si los depdsitos estan muy endurecidos, su eliminacion puede costar cierto
esfuerzo, y podrian precisarse varias tarjetas.

JHE6 UL En ninguna circunstancia debe usarse una tira o herramienta metalica en la
ranura del quemador, pues arafiaria la superficie y provocaria la rapida
acumulacion de carbono u otros sélidos.

14 Coloqgue liquido de limpieza de metales en la tarjeta y pula las superficies
exteriores a lo largo de la parte superior de la ranura del guemador.
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Figura 83. Pula la superficie exterior de la ranura del quemador

15 Aclare el guemador con agua destilada.

16 Lavey aclare el quemador con una solucion diluida al 10 % v/v de un
detergente alcalino para eliminar las trazas que pueda haber del liquido
limpiador de metales.

17 Seque el quemador. Utilice aire comprimido para acelerar el proceso de secado.

La parte superior de la ranura del quemador debera estar limpia y brillante, lo que
indica que se han eliminado todos los depésitos.

18 En caso necesario, repita algunos o todos los pasos anteriores hasta que la
ranura del quemador esté limpia.

Para aplicaciones con contenidos de depdsitos elevados, se recomiendan
procedimientos adicionales de limpieza del quemador. Péngase en contacto
con el representante del servicio de atencion al cliente de Agilent para pedirle
recomendaciones.

128

Tabla 9. Anchura maxima permisible de la ranura del quemador

N0 Aire
Mark VIA 0.47 mm (0.0185 pulg.)
Mark 7 0.46 mm (0.0181 pulg.) 0.54 mm (0.021 pulg.)

Los quemadores no se pueden reacondicionar y deberan sustituirse cuando se
superen las anchuras de ranura maximas.
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Suministros de gas

Cambie las bombonas de gas de acuerdo con las instrucciones suministradas por
el fabricante. Consulte también el capitulo Peligros y practicas seguras al principio
de este manual; consulte la pagina 17.

A la hora de cambiar alguna bombona de gas, inspeccione todos los tubos de gas.
Las mangueras que muestren signos de dafio o deterioro deben reemplazarse de
inmediato. Esto debe hacerlo un representante de Agilent capacitado.

Pruebe todas las conexiones para ver si presentan fugas utilizando una solucion
comercial de prueba de fugas, un detergente suave o un detector electrénico de
fugas.

A'la hora de cambiar las bombonas de gas:

1 Compruebe todos los conductos y tubos de suministro de gas para ver si
presentan fugas.

Pruebe el funcionamiento de todos los reguladores.
3 Asegurese de que las valvulas de apagado funcionan correctamente.

Lamparas

Extreme las precauciones a la hora de manipular las lamparas. Sujete en todo
momento la lampara por la base. No toque la ventana de cuarzo situada en el
extremo de la lampara. Si toca el cristal se reducira la eficiencia de la lampara.

Para instalar una lampara de catodo hueco:

1 Abra la puerta del compartimento de lamparas.

2 Asegurese de que la posicion de lampara esté apagada.
Esto se controla desde la pdgina Instrument Parameters (Parametros del
instrumento) de la pantalla LCD. Para apagar la ldmpara, ajuste el campo ‘Active

current’ (Corriente activa) en cero (para obtener mas informacion, consulte
‘Pagina Instrument Parameters (Parametros del instrumento)’, en la pagina 63).
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3 Sujete la lampara por la base y alinee dicha base de modo que la cresta sobre

la clavija de guia (consulte la Figura 84. a continuacién) coincida con la
muesca del conector (consulte la Figura 85 a continuacion).

f
i

/; o\ |

Figura 84. Cresta sobre la clavija de guia Figura 85. Conector de la ldmpara,
de la base de la lampara con la muesca sefialada

4 Mantenga pulsado el botén blanco situado en la parte inferior del conector
(consulte la Figura 86. en la pagina 131).

5 Suelte lentamente el boton cuando la lampara quede totalmente insertada.

Sujete la lampara por la base. No toque la ventana de cuarzo situada
en el extremo de la [dmpara.

Extraccion de las lamparas de catodo hueco

Para extraer una lampara de catodo hueco:
1 Abra la puerta del compartimento de lamparas.
2 Asegurese de que la lampara esté apagada.

Esto se controla desde la pagina Instrument Parameters (Pardmetros del

instrumento) de la pantalla LCD. Ajuste el campo ‘Active current’ (Corriente activa)

en cero (para obtener mas informacion, consulte ‘Pdgina Instrument Parameters
(Pardmetros del instrumento)’, en la pagina 63).
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AOMNASRNEN®PY Superficie caliente.

La lampara se calentara mucho durante su uso y provocara graves
quemadauras si se toca. Espere a que la ldmpara se enfrie.

Lleve en todo momento guantes protectores para manipular una lampara
caliente.

3 Sujete laldmpara por la base.

4 Mantenga pulsado el botén blanco situado en la parte inferior del conector
para liberar la ldmpara.

- :
: LN l S
Figura 86. Montura de la lampara de catodo hueco

5 Retire con cuidado la ldampara del conector y suelte el botén blanco.

Lampara de D,

Es necesario cambiar la lampara de D, cada 1000 horas de uso
aproximadamente. Si tiene que cambiar las lamparas de D, con mas frecuencia,
solicite asesoramiento a personal capacitado y certificado por Agilent.

PON/EIENMIY  Superficie caliente.
La lampara de D2 y su cubierta se calientan mucho durante su funcionamiento.

Para evitar quemaduras en la piel, permita que el conjunto se enfrie antes de
retirarlo.
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No sujete las superficies 6pticas de la ldmpara de D, ni de la ldmpara de catodo
hueco con las manos desnudas.

Para cambiar una lampara de Dy:

1 Apague el instrumento y desenchufelo de la fuente de alimentacion.
2 Espere a que la ldmpara de D, y su carcasa se enfrien.

3 Retire laldmpara de catodo hueco de la posicion 1 si esta colocada.
4

Afloje el tornillo de mariposa situado en la parte superior del compartimento
de ldmparas de Ds.

5 Levante el conjunto de lampara para retirarlo de su compartimento utilizando
los dos tornillos de alineacion de lamparas.

6 Desconecte el enchufe blanco situado en el extremo del cable de la ldampara
de D, y retire el conjunto de ldampara de D, del instrumento.

7 Afloje el tornillo Philips (estrella) situado en el conjunto de portaldmparas
(1 en la Figura 87.) y deslicelo hacia fuera de la ldmpara.

8 Deslice unalampara de D, nueva a través de la abrazadera hasta que la
muesca de la placa de refuerzo (2) quede alineada con la abertura de la
ldmpara (3) que se muestra en la Figura 87..

Figura 87. Alineacion de la ldampara de D2 (vista superior)

9 Gire laldmpara de modo que el lado con la abertura (4) esté paralelo al borde
superior del soporte (5); consulte la Figura 88. a continuacion.
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Figura 88. Alineacion de la ldmpara de D2 (vista desde el extremo)

10 Apriete el tornillo Philips (estrella) para asegurar la ldmpara en el portaldmparas.
11 Vuelva a conectar el enchufe de la lampara de D».

12 Vuelva a colocar el conjunto de ldmpara en el compartimento de ldmparas.

13 Vuelva a colocar el tornillo de mariposa en la parte superior del
compartimento de ldmparas de Ds.

Después de la instalacion, es necesario alinear la nueva lampara de D,. Consulte
Optimizacion para obtener instrucciones sobre cémo se alinean las ldmparas en la
pagina 78.

Fusibles

El espectrémetro contiene dos fusibles (a los que puede acceder el usuario)
situados en la parte posterior del instrumento. Para sustituir un fusible, es
necesario desconectar el instrumento de la fuente de alimentacion y cambiar el
fusible fundido por uno del tipo y valor nominal indicados en la seccion
Especificaciones, pagina 36.

Los fusibles tienen un cédigo marcado en la tapa (p. ), T 2,5 AH 250 V).

Esto hace referencia a la caracteristica del fusible ('T'= retardo de tiempo, 'F'= de
accion rapida), el valor nominal de corriente (en amperios), la capacidad de rotura
(‘H'=intensa, 'L'= baja) y el valor nominal de tensién (en voltios). Este codigo debe
coincidir con el codigo que aparece junto a los soportes de los fusibles.
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DV/S4IENIY Peligro de descarga eléctrica, peligro de incendio, superficie caliente.
Para evitar que los sistemas de seguridad dejen de actuar o que se fundan

los fusibles, asegurese SIEMPRE de que el cédigo de la tapa del fusible
coincida con la informacion que encontrara impresa junto a los soportes

/N i
e los fusibles.
AN

Para verificar un fusible:
1 Desconecte el instrumento de la fuente de alimentacion.

2 Retire el soporte de los fusibles, situado a la derecha de la conexion de
entrada de corriente, como se muestra en la Figura 89. a continuacion.

3 Cologue la punta de un destornillador plano en la ranura (1).

1 2
Figura 89. Cubierta de los fusibles
1. Ranura para la retirada 2. Soporte de los fusibles
4 Con suavidad, haga palanca en el soporte de los fusibles (2) para quitarlo del
instrumento.

5 Verifigue que los fusibles sean del tipo correcto y no estén dafiados.
Sustituyalos si es necesario.

6 Cambie el soporte de los fusibles del instrumento y vuelva a conectar el
instrumento a la fuente de alimentacion.

Si un fusible se funde reiteradamente, podria indicar la existencia de otros
problemas con el instrumento. Péngase en contacto con su oficina de ventas
Agilent y solicite una visita de mantenimiento.
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Este capitulo contiene informacion sobre las piezas de repuesto del sistema de AA
Agilent 55B. A menos que se especifique lo contrario, solo deberan usarse piezas
suministradas por Agilent. Consulte la pagina web de Agilent para obtener la
referencia y la informacion de pedidos en www.agilent.com.

Listas de muestras

ey
BT Tt

Figura 90. Componentes del nebulizador

Manguito, ajustador del capilar
Anillo de blogueo
Guia para cojinete de abrazadera
Soporte de cojinete de Ertalyte
Conjunto de capilar
Junta tdrica 1/32 pulg. d.i. x 3/32 pulg. d.e. x 1/32 pulg. nitrilo
Resorte
Guia de capilares
Venturi
0 Junta térica 3/16 pulg. d.i. x 5/16 pulg. d.e. x 1/16 pulg. nitrilo
Junta torica 3/16 pulg. d.i. x 5/16 pulg. d.e. x 1/16 pulg. para uso con disolventes
organicos
11 Tornillo ajustador de la bola de impacto
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Figura 91. Conjunto de cdmara de nebulizacién/nebulizador con quemador Mark 7. (Se muestran el tubo
de drenaje, el flotador y la trampa de liquidos antiguos. En la imagen que aparece a continuacion se
muestran el tubo de drenaje, el flotador y la trampa de liquidos nuevos.)

12 Kit de blogue del nebulizador Mark 7

13 Kit, sistema de trampa de liquidos, integrada (formada por flotador,
trampa de liquidos y tubo de drenaje)

14 Junta térica, nitrilo
Junta térica, para uso con disolventes organicos

15 Cémara de nebulizacion, moldeado fluorado
16 Paletas de mezcla
17 Tapon de alivio de presion
18 Junta tdrica, tapon de alivio de presion, nitrilo
Junta térica, tapon de alivio de presion, para uso con disolventes organicos
19 Quemador de aire y acetileno, Mark 7
Quemador de N,O y acetileno, Mark 7
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..*
Figura 92. Conjunto de cdmara de nebulizacién/nebulizador con el tubo de drenaje, el flotador
y la trampa de liquidos nuevos
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Figura 93. Diversos componentes del bloque del nebulizador

20 Bola de impacto de vidrio o PTFE (paquete de 5)
21 Regulador de abrazadera de bola

22 Tornillo de blogueo de la bola de impacto (PEEK)
23 Tornillo de retencion (acero inoxidable)

24 Tapon gris, PEEK

25 Junta tdérica 3/16 pulg. d.i.
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Otra

Conjunto completo de cdmara de nebulizacion universal Mark 7. Incluye bloque del
nebulizador y camara de nebulizacion, tapon de camara de nebulizacion y trampa
de liquidos.

Kit de junta térica, acuoso

Kit de junta tdrica, para uso con disolventes organicos

Tubo capilar, estandar

Tubo capilar, alto vacio

Herramienta para nebulizador, extraccion de capilar

Herramienta para nebulizador, extraccion de venturi

Tiras de limpieza y alineamiento del quemador (paquete de 100)

Alambre para la limpieza del nebulizador

Cubiertas/puertas

Protector de llama
Panel frontal del compartimento de la muestra (inferior)
Solo ventana de protector de llama

Fusibles

T25AH250V
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Varios

Bandeja de goteo

Chimenea

Convertidor de serie a paralelo 240V
110V

Alfombrilla para raton SpectrAA

Kit de teclados superpuestos
para sistema de AA de Agilent

Incluye teclados superpuestos en aleman, espafiol, francés e italiano

Soporte para camara de
nebulizacion del kit

Pedal de lectura a distancia
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Esta pagina se dejo en blanco intencionalmente.
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Problemas habituales
Mensajes de error
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Problemas habituales

En el siguiente esquema de resolucion de problemas se proporcionan soluciones
a los problemas mas habituales que pueden aparecer durante la realizacion de
analisis de AA de rutina.

Tenga en cuenta que la lista no es exhaustiva.

Tabla 10. Problemas mas habituales

Problema Comprobacion

1 Presion de oxidante a) Compruebe la presion de suministro de gas.
baja

2  Problema conel a) Compruebe si el tipo de quemador es correcto para el
quemador tipo de llama seleccionado y si esta instalado

correctamente.

3 Problema con la a) Compruebe sila trampa de liquidos esté llena 'y si el
trampa de liquidos flotador se puede mover con libertad.

b) Compruebe el funcionamiento del protector de la
trampa de liquidos en el regulador del quemador.

4 Problema con el a) Compruebe que el tapdn de alivio de presion esté
tapon de la céamara instalado correctamente en la cdmara de nebulizacion.
de nebulizacion b) Compruebe el funcionamiento del protector del tapon

de alivio de presion.

5 Faltadecontrolenel a) Realicela comprobacion de 1a).
flujo de gas b) Compruebe si hay obstrucciones en las lineas de

suministro de gas.
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6 Flujo de oxidante alto a) Compruebe las juntas téricas en el blogue del
nebulizador.
b) Compruebe que el nebulizador esté correctamente
montado y ajustado.
c) Compruebe si hay fugas.

7  Se detecta llama a) Demasiada luz en el compartimento de la muestra.
cuando no la hay Asegurese de que la chimenea y los protectores de
llama estén colocados. Apague las luces proximas.

b) Problema con el sensor de llama.

8 Llama del a) Presién de acetileno baja; compruebe el suministro.
encendedor b) Compruebe si el solenoide del encendedor funciona
demasiado pequefia correctamente.

c) Compruebe si hay obstrucciones o carbén en el
capilar del encendedor.

9 Elencendedor no a) Compruebe si hay una chispa para encender la lengua
prende de fuego. Sino es asi, péngase en contacto con
personal capacitado y certificado por Agilent.
b) Compruebe el funcionamiento del botén de encendido.
c) Realice la comprobacién del problema 8.

10 Lallama no prende a) Es posible que el flujo de oxidante sea demasiado alto
- consulte el problema 5. Podria no aparecer un
mensaje de error.

b) Realice la comprobacion de los problemas 1, 2, 3, 8.

c) Compruebe el funcionamiento del botén de encendido.

d) Siaparece el mensaje de error “flame sensed” (llama
detectada), realice la comprobacion del problema 7.

e) Compruebe la proteccion del protector de llama.
11 Escaso rendimiento a) Compruebe el alineamiento de la ldmpara.
de luz b) Limpie las ventanas de las lamparas.
12 Altas lecturas de a) Compruebe el suministro del tubo fotomultiplicador.
ganancia b) Cambie la lampara HC.
¢) Realice la comprobacion del problema 11.
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13 Baja sensibilidad con  a)
la llama b)

c)

d)

e)

Compruebe la tasa de absorcion del nebulizador.
Compruebe que el capilar para nebulizador no esté
bloqueado.

Compruebe la alineacion de la bola de impacto.
Compruebe si existe interferencia quimica.
Compruebe si la proporcion entre combustible

y oxidante es correcta.

Compruebe que el quemador esté limpio y libre

de depdsitos.

g) Compruebe que las soluciones no hayan caducado.
h) Compruebe la seleccion y calibracion de las
longitudes de onda.
14 Sefales inestables a) Compruebe el alineamiento del quemador.
con llama b) Compruebe que el protector de llama y el panel frontal

estén instalados en el compartimento de la muestra.
Compruebe la pureza de los suministros de gas.
Ausencia de humedad o aceite en el suministro

de aire.

Compruebe que el nebulizador, el quemador, la
camara de nebulizacion y las paletas estén limpios.
Compruebe que las paletas de mezcla estén
instaladas. Si no cambia la estabilidad de la sefial,
significa que el problema se produce antes de la
cadmara de nebulizacion.

Compruebe que el nebulizador esté correctamente
configurado y que se use el capilar de plastico
correcto (columna de didmetro ancho o estrecho).
Compruebe el ajuste de la bola de impacto.
Compruebe que la presion de la botella de acetileno
sea >700 kPay que no se permita que la acetona
entre en el instrumento.

15 Alusar SIPS, los
patrones altos
aplanan las curvas
de calibracion en

exceso

Compruebe que la tasa de absorcion del nebulizador
sea mas rapida que la maxima velocidad de la bomba
del SIPS.

Espectrometro AA Agilent 55B Guia del usuario

143



Resolucion de problemas/errores

16 No aparece ningun a) Realice la comprobacion del problema 11.
pico b) Compruebe que se haya seleccionado la longitud de
onda correcta.

c) Parala emisién de llama, compruebe que haya
suficiente concentracion de solucién y que se haya
usado el patrén alto para optimizar.

d) Compruebe gue se haya utilizado la ldmpara de
catodo hueco correcta.

17 Bajaenergia de la a) Realice la comprobacion del problema 11.
lampara de D, b) Reduzca la corriente de la ldmpara de céatodo hueco.
¢) Aumente la anchura de rendija.
d) Cambiar la ldmpara de D.
18 Alta energia de la a) Compruebe la energia de la ldmpara de cétodo hueco.
lampara de D, b) Reduzca la anchura de rendija.
19 Lasefialnoaumenta a) Compruebe las soluciones patrén (en particular el

Y Se curva en exceso patron alto).

Seleccione una longitud de onda diferente.

Reduzca la corriente de la ldampara.

Reduzca la anchura de rendija.

Opere dentro del rango de trabajo (Abs. entre 0,1y 0,8).

o O T
_ =

D

Mensajes de error

En esta seccidn se muestran todos los mensajes de error; se incluyen algunas de
las posibles razones para que aparezcan.

Los mensajes de error aparecen en la linea inferior de la pantalla y permanecen alli
durante cinco segundos. Constan de un codigo de gravedad de una sola letra,
seguido por un numero de cuatro digitos y un mensaje breve.

Por ejemplo:
W1234 Check HC lamp selection (Comprobar seleccién de ldmpara HC).

Los codigos de gravedad se indican a continuacion.
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Tabla 11. Cédigos de gravedad

Cadigo Significado  Explicacion

| Informacién  Este tipo de mensaje solo proporciona informacion, como indicar
al usuario que lleve a cabo alguna accion.

W Advertencia  Proporciona informacién sobre una dificultad o posible dificultad
del sistema, de la que debe ser consciente el usuario.

E Error Mensaje relacionado con un problema que hara finalizar la
operacion actual. El sistema continuara en funcionamiento, pero
la operacién habra fallado.

0804 LIMS port error (Error del puerto LIMS)

Se ha identificado un error o problema de comunicacion con el sistema de gestion
de informacioén de laboratorio (LIMS) a través del puerto RS-232C.

2851 SIPS comms error (Error de comunicaciones SIPS)

Se ha producido un problema de comunicacion con la unidad de la bomba de
introduccion de muestras del SIPS. Compruebe que todos los cables de esta
unidad estén conectados correctamente.

3800 EEPROM storage error (Error de almacenamiento EEPROM)

Se ha identificado un problema con el dispositivo de almacenamiento de métodos
del usuario. No se han almacenado los parametros del método, o bien se han
recuperado con un errory, en consecuencia, se han pasado por alto.

5004 Signals not increasing (Las sefiales no aumentan)

La calibracién ha fallado. Las lecturas de las sefiales de las soluciones del patrén
de calibracion no aumentan en el orden esperado. El instrumento no puede
realizar la calibracién con esta secuencia de patrones.

Acciones propuestas:

Sitle el cursor en el Ultimo patrén medido y pulse Enter (Entrar) para borrar el
campo y quitar la concentracion no valida de la calibracion. Si se ha medido mas
de un patron, la calibracion deberia ser valida ahora, lo que se indica con el
simbolo Cal en la parte inferior derecha de la pantalla.
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También puede volver a medir el patrén anterior (asegurdndose de usar el patrén
correcto) volviendo a colocar el cursor en el campo adecuado y pulsando Read
(Lectura).

5005 Slope test failure (Error en la prueba de pendiente)
La calibracién ha fallado. La pendiente de la curva de calibracion cambia
demasiado entre dos lecturas sucesivas de la sefial del patron.

5006 Calibration fit failure (Problema de ajuste de la calibracién)

La calibracién ha fallado. La curva de calibracion no se ha podido ajustar a los
patrones medidos. La calibracién correcta se indica con el simbolo Cal en la parte
inferior derecha de la pantalla.

5008 Reslope signal out of range (Sefal de nuevo calculo de pendiente
fuera de rango)

La calibracién del nuevo calculo de pendiente ha fallado. La lectura de la sefial del
patron del nuevo célculo de pendiente difiere en mas del 25 % del valor original.

6000 Check HC lamp selection (Comprobar seleccién de lampara HC)

Este mensaje solo se da a titulo informativo. Se trata de una indicacion para que el
usuario se asegure de que la palanca de seleccion de lampara esté en la posicion
correcta tanto para el elemento del método seleccionado como para la corriente
de la ldmpara.

9159 EEPROM checksum zero wl (Puesta a cero de la suma de
comprobacién de la longitud de onda)

El instrumento requiere varios minutos para arrancar, pero no tiene ningun efecto
sobre el funcionamiento. Si el error continla, podria ser necesaria una visita de
mantenimiento.
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9160 EEPROM checksum mono correction (Correccion de la suma de
comprobacién del monocromador)

Es posible que la longitud de onda del monocromador no sea exacta. Debido a
ello, es posible que el instrumento no consiga encontrar la linea de resonancia de
una lampara de catodo hueco determinada, lo que provoca errores del tipo No
Peak Detected (No se detectan picos). Si el error continua, podria ser necesaria
una visita de mantenimiento.

9307 RBC/Mains frequency below 48Hz (Frecuencia de RBC/corriente
por debajo de 48 Hz).

El instrumento ha detectado un problema del suministro eléctrico: frecuencia de
corriente baja.

Posibles causas:
e Falla de la fuente de alimentacion.

o Falla del combinador del haz rotatorio (RBC) solo en instrumentos de haz
doble.

o Falla del suministro eléctrico al instrumento.

Si el error continda, podria ser necesaria una visita de mantenimiento.

9308 RBC/Mains frequency (Frecuencia de RBC/corriente)

El instrumento ha detectado un problema del suministro eléctrico: frecuencia de
corriente fuera de rango.

Posibles causas:
e Falla de la fuente de alimentacion.

o Falla del combinador del haz rotatorio (RBC) solo en instrumentos de haz
doble.

o Falla del suministro eléctrico al instrumento.

Si el error continua, podria ser necesaria una visita de mantenimiento.
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9309 RBC/Mains frequency above 62Hz (Frecuencia de RBC/corriente
por encima de 62 Hz)

El instrumento ha detectado un problema del suministro eléctrico: frecuencia de
corriente alta.

Posibles causas:
e Falla de la fuente de alimentacion.

o Falla del combinador del haz rotatorio (RBC) solo en instrumentos de haz
doble.

e Falla del suministro eléctrico al instrumento.

Si el error continuda, podria ser necesaria una visita de mantenimiento.

9310 Optical RBC frequency (Frecuencia de la 6ptica del RBC)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con el RBC.
Puede ser necesaria una visita de mantenimiento.

El sensor dptico o el circuito asociado podrian estar defectuosos.

9311 Instrument fault +12V PSU (Problema del instrumento +12V PSU)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con el
suministro de tension de +12 voltios. Puede ser necesaria una visita de
mantenimiento.

9312 Instrument fault -12V PSU (Problema del instrumento -12V PSU)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con el
suministro de tension de -12 voltios. Puede ser necesaria una visita de
mantenimiento.

9313 Instrument fault 5V PSU (Problema del instrumento 5 V PSU)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con el
suministro de tension de 5 voltios. Puede ser necesaria una visita de
mantenimiento.
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9316 Wavelength out of range (Longitud de onda fuera de rango)

El instrumento indica que el método actual ha especificado una longitud de onda
fuera de rango para el tubo fotomultiplicador.

Posibles causas:

e Se ha especificado una longitud de onda adecuada para un tubo
fotomultiplicador de amplio rango, pero el instrumento tiene actualmente uno
de corto rango. Utilice una longitud de onda valida.

Tubos fotomultiplicadores disponibles actualmente:
e Amplio rango: hasta 900 nm.

9317 No peak: low HC lamp energy (Ausencia de pico: baja energia de
ldmpara HC)

Baja energia en la lampara de catodo hueco.

Se ha aumentado al maximo la ganancia del instrumento, pero la sefial de la
lampara de catodo hueco era demasiado baja.

Posibles causas:

e Lampara de catodo hueco mal alineada.

e Elpaso de luz estd obstruido en el compartimento de la muestra.
e Lampara de catodo hueco defectuosa.

e Tubo fotomultiplicador o circuitos relacionados defectuosos.

9318 No peak: high HC lamp energy (Ausencia de pico: alta energia de
ldmpara HC)
Alta energia en la lampara de catodo hueco.

Se ha disminuido al minimo la ganancia del instrumento, pero la sefial de |a
lampara de catodo hueco era demasiado alta.

Posibles causas:

e Lampara de catodo hueco mal alineada.

e Lampara de catodo hueco defectuosa.

e Tubo fotomultiplicador o circuitos relacionados defectuosos.
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9319 No peak: low BC lamp energy (Ausencia de pico: baja energia de
ldmpara BC)

Baja energia de la l[dmpara con corrector de fondo (Do).

Posibles causas:

e Lampara de D2 mal alineada.

e Elpaso de luz esta obstruido.

e Lampara de D; o circuitos defectuosos.

9320 No peak: high BC lamp energy (Ausencia de pico: alta energia de
ldmpara BC)

Alta energia de la ldmpara con corrector de fondo (D2).

Posibles causas:

e Lampara de D, mal alineada.

e Lampara de D, defectuosa.

e Tubo fotomultiplicador o circuitos relacionados defectuosos.

9321 No peak: low HC lamp energy (Ausencia de pico: baja energia de
ldmpara HC)

Baja energia en la ldampara de catodo hueco. No se encuentra la longitud de onda
de referencia del monocromador.

Se ha aumentado al maximo la ganancia del instrumento, pero la sefial de la
lampara de catodo hueco era demasiado baja.

Posibles causas:

e Lampara de catodo hueco mal alineada.
e Elpaso de luz esta obstruido.

e Lampara de catodo hueco defectuosa.
Accion propuesta:

Compruebe si el paso de luz esta obstruido en el compartimento de la muestra.
Salga de la pagina/ventana Optimize (Optimizar) y vuelva a entrar. De este modo,
el instrumento volvera a intentar el célculo del pico.
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9322 No peak: high HC lamp energy (Ausencia de pico: alta energia de
ldampara HC)

Alta energia en la lampara de catodo hueco. No se encuentra la longitud de onda
de referencia del monocromador. Se ha disminuido al minimo la ganancia del
instrumento, pero la sefial de la ldmpara de catodo hueco era demasiado alta.

Posibles causas:

e Lampara de catodo hueco mal alineada.
e Lampara de catodo hueco defectuosa.
o Circuito MAT defectuoso.

9323 Low emission: no peak (Baja emision: ningin pico)

El instrumento no ha conseguido detectar picos en la longitud de onda seleccionada.
Energia de emision baja en la longitud de onda seleccionada. Se ha aumentado al
maximo la ganancia del instrumento, pero la sefial era demasiado baja.

Posibles causas:
e Llama no encendida o incorrectamente alineada.
e Seleccion incorrecta de la longitud de onda.

» La solucién patron que se esté aspirando actualmente presenta una
concentracion baja.

e No se ha efectuado la configuracion de la emision.
e Tubo fotomultiplicador o circuitos relacionados defectuosos.

9324 high emission: no peak (Alta emisién: ningun pico)

El instrumento no ha conseguido detectar picos en la longitud de onda de emision
seleccionada. Se ha disminuido al minimo la ganancia del instrumento, pero la
sefial era demasiado alta.

Posibles causas:

e No se ha efectuado la configuracion de la emision.

e Seleccion incorrecta de la longitud de onda.

e Tubo fotomultiplicador o circuito relacionado defectuosos.

e Lasolucion patrén que se esta aspirando actualmente presenta una
concentracion alta.
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9329 No peak detected (Ningtn pico detectado)

El instrumento no ha conseguido detectar picos en la longitud de onda
seleccionada. Se ha aumentado al maximo la ganancia del instrumento, pero la
sefial de la ldampara de catodo hueco era demasiado baja. Apareceran lecturas
incorrectas o con ruido si el instrumento no se optimiza de nuevo.

Posibles causas:

e Lampara de catodo hueco erronea para este elemento.

e Lampara de catodo hueco mal alineada o paso de luz bloqueado.

e Lampara de catodo hueco defectuosa.

e Lacorriente de la lampara se ha configurado en cero o en un valor bajo.

e Laposicion de ldampara en el método no es correcta.

Accion propuesta:

Compruebe si el paso de luz esta obstruido en el compartimento de la muestra.
Salga de la pagina/ventana Optimize (Optimizar) y vuelva a entrar. De este modo,
el instrumento volvera a intentar el célculo del pico.

9330 No peak detected (Ningun pico detectado)

El instrumento no ha conseguido detectar picos en la longitud de onda seleccionada.
Es posible que haya otro pico cerca de esta longitud de onda. Apareceran lecturas
incorrectas o con ruido si el instrumento no se optimiza de nuevo.

Posibles causas:

e Lampara de catodo hueco incorrecta.

e Seleccion incorrecta de la longitud de onda o del método.
e Seleccion incorrecta de la anchura de rendija (SBW).

e Laposicion de lampara en el método no es correcta.

Error en la correccion de la longitud de onda. El error 9621 Instrument Fault: WI
correction (Error de instrumento: correccién de la longitud de onda) se produjo
antes de este error.
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Accion propuesta:

Compruebe si el paso de luz esta obstruido en el compartimento de la muestra.
Corrija las causas indicadas anteriormente, en su caso. Salga de la
pdgina/ventana Optimize (Optimizar) y vuelva a entrar. De este modo,

el instrumento volvera a intentar el calculo del pico.

9337 Instrument fault 310V PSU (Problema del instrumento 310 V PSU)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con el
suministro de tension de 310 voltios en la tarjeta de control. Puede ser necesaria
una visita de mantenimiento.

9339 Mono resetting. Please wait (Restablecimiento del monocromador.
Espere)

Este mensaje solo se da a titulo informativo. Puede producirse cuando se acaba
de encender el instrumento. Si aparece este mensaje, el instrumento dedicara
varios minutos a buscar su referencia de longitud de onda. Después de la espera,
el instrumento funcionara correctamente. Si el mensaje continda apareciendo y el
retraso del arranque es un problema, se precisara una visita de mantenimiento.

9415 Instrument fault: lamp code (Problema del instrumento: cédigo de
ldampara)

El instrumento no pudo reconocer el cédigo de ldampara para una de las lamparas
de catodo hueco instaladas.

Posibles causas:
e Unadelas lamparas de catodo hueco instaladas esta defectuosa.

« Una averia electronica en el circuito de reconocimiento de la lampara del
instrumento.
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9422 Instrument fault: lamp current (Problema del instrumento: corriente
de lampara)

El instrumento no pudo detectar ninguna corriente de ldmpara para la lampara de
catodo hueco seleccionada.

Posibles causas:

* No se ha instalado ninguna lampara de catodo hueco en la posicion de
lampara seleccionada.

e Lampara de catodo hueco defectuosa.
o Circuitos de alimentacion de la lampara defectuosos.

9514 Instrument signal saturation (Saturacién de la sefal del instrumento)

La sefial del instrumento ha alcanzado la saturacion en uno o varios valores de la
sefial. O bien la sefial bajé por debajo de -0,3 Abs o subié demasiado (por encima
del 130 %) en un método de emisién de llama.

Accion propuesta:

Vuelva a optimizar el instrumento (o, para un método de emision de llama, repita
la configuracidn de la emisidn).

9517 Low HC lamp energy (Baja energia de lampara HC)
Baja energia en la ldmpara de catodo hueco.

Se ha aumentado al maximo la ganancia del instrumento, pero la sefial de la
lampara de catodo hueco era demasiado baja.

Posibles causas:

e Lampara de catodo hueco mal alineada.

e Elpaso deluz esta obstruido.

e Lampara de catodo hueco defectuosa.

e Laposicion de ldampara en el método no es correcta.
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9518 High HC lamp energy (Alta energia de lampara HC)
Alta energia en la lampara de catodo hueco.

Se ha disminuido al minimo la ganancia del instrumento, pero la sefial de |a
lampara de catodo hueco era demasiado alta.

Posibles causas:

e Lampara de catodo hueco mal alineada.

e Lampara de catodo hueco defectuosa.

e Tubo fotomultiplicador o circuitos defectuosos.

e Lalampara estaba en una posicion errénea cuando se optimizo el
instrumento.

9524 Low BC lamp energy (Baja energia de lampara BC)
Baja energia de la ldmpara con corrector de fondo (D2).

Posibles causas:
e Lampara de D, mal alineada.

e Lalongitud de onda seleccionada es inadecuada para la correccion del ruido
de fondo de D,.

e Elpaso de luz estd obstruido en el compartimento de la muestra.
e Lampara de D, defectuosa.

9525 High BC lamp energy (Alta energia de lampara BC)
Alta energia de la l[dmpara con corrector de fondo (D).

Posibles causas:

e Lampara de D, mal alineada.

e Laenergia de la lampara de catodo hueco es demasiado baja.
e Lampara de D, defectuosa.

e Circuito MAT defectuoso.
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9527 Instrument fault: EHT failed (Problema del instrumento:
falla de MAT)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con el
suministro de MAT. Reinicie el instrumento. Si el problema continua, podria ser
necesaria una visita de mantenimiento.

9528 Background lamp failed (Error en lampara de fondo)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con la
lampara con correccién del ruido de fondo (D). No se ha detectado corriente en la
lampara y posiblemente la ldmpara de D, esté defectuosa. Cambie la ldampara de
D, como se describe en el capitulo 6. Si el problema continua, podria ser necesaria
una visita de mantenimiento.

9529 Background lamp interlock (Protector de la lampara de fondo)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con la
lampara con correccion del ruido de fondo (Dy). El interruptor de la proteccion de
seguridad sugiere que la lampara de D2 no esta instalada de forma segura en el
instrumento. La lampara no se encendera en esta posicion. Retire y vuelva a
instalar el soporte de la ldAmpara de D, como se describe en el capitulo 6.

Si el problema continda, podria ser necesaria una visita de mantenimiento.

9530 Instrument fault: signal diagnostics (Problema del instrumento:
diagnéstico de la seiial)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con la
electronica de la sefial en la tarjeta de control. Reinicie el instrumento. Si el
problema continua, sera necesaria una visita de mantenimiento.

9531 No lamp current detected (No se detecta corriente en la lampara)

El instrumento no pudo detectar ninguna corriente de ldmpara para la lampara de
catodo hueco seleccionada y ha interrumpido la busqueda de picos. Corrija el
problema y optimice el instrumento.

Posibles causas:

e No hay ninguna lampara de catodo hueco en la posicion de lampara
seleccionada.

e Lampara de catodo hueco defectuosa.
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9602 Instrument fault: mono datum (Problema del instrumento:
dato del monocromador)

Problema del instrumento. El instrumento ha detectado un problema con el
monocromador. Reinicie el instrumento. Si el problema continua, sera necesaria
una visita de mantenimiento.

9911 No burner fitted (Ningin quemador acoplado)

Se ha intentado prender la llama sin que hubiera ningun quemador instalado en el
compartimento de la muestra.

9912 N,O0 burner not fitted (Quemador de N,O no instalado)

Se ha acoplado un guemador erréneo. Cambie a un quemador de N,O y acetileno.
Posibles causas:

Se ha acoplado un quemador erréneo. El quemador acoplado es de aire y
acetileno, pero se ha solicitado una llama de N2O y acetileno.

Falla en el circuito de deteccion del quemador.

9914 No gas control unit (No hay unidad de control del gas)

No hay ninguna unidad de control de llama acoplada a este instrumento. Se ha
intentado cargar un método de llama.

9915 Flame shield open (Protector de llama abierto)

Se ha detectado que el protector de llama esta abierto o se ha quitado cuando la
caja de gas trato de prender la llama.

9916 Fault: gas pressure sensor (Averia: sensor de presion del gas)

Se detecta presion del oxidante en el depdsito cuando se pulsa el botdn Ignite
(Encender), pero el control del gas esta apagado. Se trata de una averia de la
electrénica de la tarjeta de control o bien del sensor de presién.
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9917 No oxidant gas pressure (No hay presion de gas oxidante)

La presion de oxidante en el depdsito no ha alcanzado la presion operativa
requerida durante la secuencia de encendido o ha caido inesperadamente
mientras habia una llama. También se puede presentar este error si se utiliza el
modo Solo aire.

Posibles causas:

e Bombonas de aire o de gas N,O vacias o cerradas.

e Sensor de presion defectuoso.

e Regulacion del suministro de gas averiada.

9920 Fault: flame detected (Averia: llama detectada)

Cuando se pulsé el botdn Ignite (Encendido), el sensor de llama detectd una llama
presente antes de la secuencia de encendido. Por motivos de seguridad, este error
impide que se encienda la llama. Posibles causas:

e Excesiva luz en el compartimento de la muestra.
e Sensor de llama defectuoso.

e El conmutador de servicio de modificacion manual de llama se encuentra en
la posicién Flame Sense (Deteccion de llama).

9921 Flame out detected (Apagado de llama detectado)

Después de la ignicion de la llama, el sensor habia detectado la llama, pero ahora
ya no la detecta. Se trata de algo inesperado, pues no se ha indicado ningun
comando de apagado de llama. Posibles causas:

o Es posible que el flujo de gas acetileno sea demasiado bajo como para
mantener una llama.

e Esposible que el flujo de oxidante sea demasiado alto como para mantener
una llama.

e Esposible que el detector esté defectuoso.

9922 Flame shutdown: Gas type (Apagado de la llama: tipo de gas)

Se trata de un error interno del sistema. Si habia una llama presente, este error
hara que se apague la llama por motivos de seguridad.

Espectrometro AA Agilent 55B Guia del usuario



Resolucion de problemas/errores

9923 Flame ignition timeout (Ignicién de la llama: tiempo de espera
agotado)

La llama no se ha encendido en el plazo de 7 segundos durante una secuencia de
encendido. Espere al menos 4 segundos a que se dispersen los gases y vuelva a
intentarlo. Posibles causas:

e Labombona de gas acetileno esta vacia o cerrada.
e Elflujo de combustible es demasiado bajo (solo en la caja de gas MANUAL).
» Elencendedor ha fallado.

9934 Flame shutdown: host offline (Apagado de la llama: host OFF-LINE)
Se ha apagado la llama debido a una averia interna o a un corte eléctrico.
9937 Flame pressure relief bung (Tapén de alivio de presién de llama)

Se ha detectado que no esta colocado el tapdn de alivio de presion mientras se
intenta encender una llama o bien mientras esta activa una llama. El tapon de
alivio de presion se encuentra en la parte posterior del ensamblaje del nebulizador,
en el compartimento de la muestra.

9938 Liquid trap not ready (La trampa de liquidos no esta lista)

La trampa de liquidos conectada a la parte inferior del ensamblaje del nebulizador
no tiene liquido suficiente. Posibles causas:

e Liguido insuficiente en la trampa.
o Elflotador de la trampa de liquidos se ha atascado o se ha insertado mal.
e Sensor defectuoso.

9xxx GPIB fault (Averia en GPIB)

Se trata de una averia interna del instrumento. Si esta acoplada una unidad SIPS,
compruebe que el cable esté instalado correctamente. Reinicie el instrumento.
Si el error continla, pdngase en contacto con un técnico de soporte de Agilent.

9xxx Instrument error (Error del instrumento)
Se trata de un error interno del instrumento y no deberia aparecer.

Anote el nimero de error (p. €j., 9903). Reinicie el instrumento. Si el error continua,
poéngase en contacto con personal capacitado y certificado por Agilent.
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9xxx SpectrAA error (Error del SpectrAA)
Se trata de un error interno del instrumento y no deberia aparecer.

Anote el nimero de error (p. )., 9903). Reinicie el instrumento. Si el error continua,
pongase en contacto con personal capacitado y certificado por Agilent.
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