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CaC-202 Introduccion

1 Introduccion

1.1 Alcance del documento

En este manual se recogen el manual de usuario del analizador de carburo de calcio CaC-202. En
él se describe desde la garantia, embalaje, transporte e instalacidn hasta la descripcién mas
detallada posible para su correcta utilizacion, procedimiento de operacidn y mantenimiento del

equipo.

Esta documentacion técnica permitird a los usuarios obtener el mayor rendimiento del equipo
en las condiciones 6ptimas de seguridad, tanto para el propio usuario como para el equipo. La

lectura de este manual es necesaria antes de iniciar los trabajos con el equipo.

1.2 Simbologia utilizada

A lo largo del manual se podrdn encontrar los siguientes simbolos de seguridad.

Este simbolo indica precaucidn. La falta de atencidn sobre la nota de
advertencia puede causar dafios o el mal funcionamiento del equipo,
incluyendo posibles pérdidas en las funciones de seguridad del equipo

Riesgo eléctrico

Se indicard con este simbolo cualquiera informacién adicional relevante

Uso obligatorio de botas

Uso obligatorio de guantes

Sustancia Inflamable

Riesgo explosivo

PP B

iPor favor, respete todos los avisos de seguridad y de peligro fijados en la

maquinal!

@EQUH_AB



CaC-202 Introduccion

1.3 Garantia

Todos los equipos fabricados por Equilab S.A. dispondran de una garantia contra cualquier
defecto de fabricacién, por un periodo de 12 meses a partir de la fecha de instalacién, o de 18

meses desde la fecha de venta (lo que primero ocurra).

Esta garantia no cubrird los elementos que aun formando parte del equipo se consideren
elementos consumibles (fungibles), tales como vasos de vidrio o tubos de silicona y aquellos

elementos cuyo desgaste por uso haga que se consideren como elementos consumibles.

En ningun caso esta garantia cubrird ningln problema cuya causa sea de forma clara el mal uso

del equipo.
Causas de pérdida de garantia:

1. La manipulacion del equipo durante su periodo de garantia por personal no autorizado

por Equilab S.A.
2. Lautilizacién del equipo para cualquier otra tarea distinta para la cual ha sido disefiado.
3. La utilizacion de productos no recomendados por Equilab S.A.
Limitaciones de la garantia:

La Unica obligacion de Equilab respecto de esta garantia se limitard a la sustitucién o reparacion
de cualquiera de las partes del equipo que a su juicio fuesen defectuosas y hubiesen presentado
fallos durante el periodo de garantia. Esta obligacidn excluye los fallos debidos a accidentes,
abuso, negligencia o uso sin tener en cuenta las instrucciones y precauciones suministradas y

recomendadas por Equilab S.A. para el correcto empleo de esta mdquina.

En ningun caso Equilab S.A. sera responsable de ningtin daiio que pudiera generar el equipo,
incluyendo la pérdida de beneficio debido a interrupciones en procesos de produccién derivados

de fallos en el equipo.

Equilab S.A. no cubre la garantia de los equipos comercializados a través de los distribuidores.



CaC-202 Introduccion

1.4 Embalaje vy transporte.

1.4.1 Embalaje para su transporte

Equipo pesado. puede generar dafios personales en caso de caida o de mal
manejo

El equipo se enviard en un embalaje disefiado para su transporte, en el que este quedara

inmovilizado para no sufrir dafios durante el viaje.

El cajon esta formado por un pallet de madera (fitosanitario), donde se fijara el equipo con unas
cintas. Y se cubrird con una caja de cartdn tripe, reforzado con espuma y esquineras, para evitar

danos en el equipo hasta que llegue al usuario.

1.4.2 Recepcion del equipo

Como primera medida se realizard una inspeccion visual del embalaje para asegurar que el
equipo no ha sufrido ningun dafio durante el transporte. Si se detectara algin dafo en el

embalaje contacte de inmediato con su suministrador antes de desembalar el equipo.

Conserve el embalaje durante algun tiempo por si se detectara alguna anomalia
y fuera necesario devolver el equipo a su suministrador

Si el equipo tiene que ser almacenado durante algun tiempo antes de su instalacién, se
almacenara en un lugar seco, apartado de fuentes de calor y alejado de zonas en las que pueda

ser golpeado.

Compruebe que el material suministrado estd completo y que con el equipo se han recibido los

accesorios solicitados.

10
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143

Lista de materiales entregados con el equipo

PC All In One con Windows.

Manual de usuario en castellano.

Memoria USB (programa y manual usuario).

Cable de alimentacién (CaC-202-103).

Cable USB (CaC-202-104).

Aspiradora (CaC-202-105).

Patrén de calibracion Al en polvo 150 g (CaC-202-97).
Reactivo calibracién NaOH 500 g (CaC-202-98).

Fusible 5 x 20 mm 3.1 A (CaC-202-99).

Cable USB y cable alimentacién 220 VAC.

10 m tubo 6 mm conexién neumatica y agua (CaC-202-74).
1 m tubo bomba peristaltica Marprene #16 (CaC-202-78).
1 m tubo silicona roja pinch (CaC-202-78).

5 m tubo 10 mm desagiie (CaC-202-76).

3 m tubo 6mm PTFE (CaC-202-73).

10 unid. rejillas de desagiie (CaC-202-84).

4 unid. agitadores (50 x 8 mm). (CaC-202-85).

2 unid. crisoles de vidrio (trampa / kitasatos) (CaC-202-81).
5 unid. Junta térica trampa/ kitasatos (CaC-202-80).

5 unid. Junta toérica cierre pistdn grande (CaC-202-82).

5 unid. Junta tdrica cierre pistdn pequefio (CaC-202-83).

Juego de racores (ver referencias en Anexo |. Soporte de servicio, Juego de racores).

11



CaC-202 Instalacion

2 Instalacion

La instalacidn del analizador se efectuard sobre una superficie elevada y plana, teniendo en

cuenta que exista una toma de corriente a 220 VAC.

Al colocar el analizador sobre la mesa de trabajo, se debe tener en cuenta que la parte posterior
del mismo debe quedar separada de cualquier obstaculo al menos de 30 cm, de tal forma que
sea posible la conexién de alimentacion de corriente, las entradas de alimentacién de agua y gas

a presion y la salida a desagtie.

TYPE: CaC-202
SNe 102121

Volt 220V 50Kz

Watts: 650 4
Afo de fabricacian 2621

esaaUe I recTvO R ARe |

>

A

Figura 1. Vista posterior del analizador.

12



CaC-202 Instalacion

Salida de Reactivo

k Filtro de Reactivo Entrada de Reactivo
© @ usB
= - ConexiénaPC
o 7 =i
. ® e = 4_

Alimentacién

Desagiie

Esquema 1.Esquema de la instalacion.

Salida de Muestra

Filtro de Aire

220V AC
Entrada de Aire a presién Toma de Corriente
|.

Compresor de Aire

La toma de corriente a 220 VAC debe estar provista de toma de tierra, la no utilizacién de
alimentacién con toma de tierra podria influir negativamente en el funcionamiento del
analizador, produciendo inestabilidades en la medida, asi como interferencias en las sefiales de

control del analizador.

La conexion de aire comprimido debe estar libre de agua y aceites, con una presién maxima de
60 psi (4.2 kg/cm?) y se conectard mediante un racor rapido empleando un tubo de 6 mm de

didmetro.

Se recomienda la instalacién de un mandmetro en la zona del equipo, que nos
permita comprobar y regular si fuera necesario la presidn de entrada al equipo

La conexion de agua requerira una pureza minima de agua sanitaria con una presioén entre 2y

4 kg/cm?.

13
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CaC-202 Instalacion

Si la presién es superior, se recomendara instalar un mandmetro en la linea,
antes de la alimentacidn del equipo

Si el agua es de red sanitaria, se recomienda la instalacién de un filtro de
particulas de menos de 100 um en la linea de alimentacién del equipo

El tubo de desagitie, se conducira hasta un desagiie protegido por un sifén para evitar los olores.
Es importante tener en cuenta que por él pasardn residuos insolubles, en su mayoria oxido de
calcio y contaminantes de la muestra. En el caso que no se desee que los residuos de acetileno

y contaminantes se desechen por el desagiie es posible instalar un separador sélido-liquido-gas.

2.1 Vista general del equipo

El analizador CaC-202 se ha disefiado para la determinacién rapida y exacta de la pureza del
carburo de calcio y / o el volumen de acetileno generado. Este equipo de medida monitoriza la
presidon de los gases resultantes de la reacciéon de descomposicion del carburo de calcio en

presencia de agua.

En la siguiente figura se muestran los elementos mas relevantes del analizador CaC-202.

Crisol

Piston

Mesa de desplazamiento
Kitasato

Trampa

Desagle

Reactivo (agua)

Aire comprimido IN

Wi Ik TR I ftn oS T i R

Regulador de presion

0 I
8o . 10. Alimentacion 220 VAC

11. Conexion USB

Figura 2 (Izq.) Vista superior del analizador; (der. sup.) vista lateral izquierda del analizador; y (der. inf.)
vista posterior.

El analizador consta de un crisol (1), fabricado en acero AlSI 304, termostatizado donde se situa
la muestra y se produce la reaccidn; una mesa de desplazamiento (2) que permite posicionar el

pistdn (3) sobre el crisol, para cerrar y sellar el sistema antes de iniciar el analisis.

@EQNLAB
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CaC-202 Instalacion

La trampa (5) y el kitasato (4) son elementos de seguridad que protegen el compensador (donde
se encuentra el sensor de presidn) de la entrada de restos de la reaccidn tanto de particulas (la

trampa) como de agua (el kitasato).

En la parte posterior del equipo se encuentran las conexiones de los elementos necesarios para
el correcto funcionamiento del analizador. El desaglie (6), permite evacuar los restos de la
reaccion, asi como el agua y el aire empleados en el proceso de lavado y secado del reactor
respectivamente; el reactivo (7), en este caso agua de la red sanitaria, la presion de la red no
debe superar 4 kg/cm?; aire comprimido (8) esta entrada de aire comprimido es imprescindible
para el correcto funcionamiento de los elementos neumaticos del sistema, asi como para los
procesos de limpieza y secado del crisol; la presidn del aire en el interior del equipo se ajusta
mediante el regulador de presién (9); (10) la toma de corriente 220 VAC y (11) la conexidon USB

entre el analizador y el ordenador de control.
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2.1.1 Diagrama neumatico

Diagrama de flujo CaC-202

Instalacion
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Esquema 2. Diagrama hidroneumatico del analizador CaC-202.
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2.2 Datos técnicos

2.2.1 Especificaciones del analizador CaC-202

Intervalo de medida: de 0 a 100% de CaC,, 0-381.3 L/kg a 1 atmy 25°C
Precision: 1,0%

Peso de la muestra: 0.1 g hasta 30 g CaC, recomendado 15 g.!
Resolucion: 0,01%.

Expresion de resultados: % de CaC; o L/kg.

Tiempo de andlisis: programable 0 — 99 min. Recomendado 7 — 10 min
Reactivos: Patrén de aluminio e hidréxido sédico.

Temperatura de trabajo del crisol: de 10°C a 100°C. Recomendada 45°C
Alimentacion: 220 VAC, 50 /60 Hz 600 W.

Presion neumatica: aire de instrumentacion méximo 60 psi (4.5 kg/cm?).

Alimentacién de agua: de red sanitaria filtrada y con una presion de 2 — 4 kg/cm?.

2.2.2 Dimensiones del equipo

Tabla 1. Dimensiones del equipo

Dimensiones del CaC-202

Alto 470 mm
Ancho 600 mm
Fondo 570 mm
Peso aproximado 20 kg

1 Por seguridad no usar nunca pesos superiores a 30 g de CaC»
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2.2.3 Caracteristicas eléctricas

Para su funcionamiento, el equipo no requerird mas que de una toma de tensién (220 VAC 50/60
Hz) provista con toma de tierra. El cable de conexién del equipo se conecta en la parte posterior

del mismo.

El consumo del equipo es de 600W.

2.3 Conexion de la impresora

Los resultados se muestran en el interfaz de usuario (apartado 4), pantalla principal de la interfaz
de usuario, y los datos se exponen en la tabla de datos. Los datos obtenidos pueden ser impresos
directamente a través de una impresora externa. La impresora debe ser conectada directamente

al ordenador de control del analizador y a una toma de corriente de 220 VAC.

2.4  Conexion balanza

El analizador CaC-202 permite la posibilidad de instalar una balanza electrénica como accesorio
conectada directamente al ordenador, lo que facilitard la introduccién de los pesos de las

muestras automaticamente evitando errores en la introduccién de los pesos de forma manual.

La balanza puede ser suministrada con el equipo, accesorio opcional, en cuyo caso se
suministrara una balanza con una precisién de 0.1 mgy un peso maximo de 150 g. Si la balanza
no ha sido proporcionada por el fabricante, se recomienda que su precisidn no sea inferiora 1

mg y deberd de disponer de un puerto de comunicaciones serie R$232 o salida USB.

En el caso de que la balanza solo disponga de un puerto de comunicacion serie del tipo R$232,
también debera disponer de un convertidor RS232 a USB, para realizar la conexion a un puerto

USB del PC del equipo.

Los parametros de comunicacién de la balanza predeterminados por el software del equipo son:

o Velocidad: 9600 baudios
o Bits: 7 bits

o Paridad: impar

o Stop bits: 1

o Handshake: RTS

18
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3 Analisis

3.1 Principio de medida

El CaC-202 es un analizador compacto capaz de realizar un analisis de la pureza del carburo de
calcio mediante gasometria en menos de 15 minutos. El carburo de calcio es una sustancia sélida
de color grisaceo que reacciona exotérmicamente con el agua para dar cal apagada (hidréxido

de calcio) y acetileno, siendo esta reaccidn la principal fuente industrial de acetileno.

El equipo CaC-202 permite la determinacidn de la pureza de una muestra en carburo de calcio
mediante la monitorizacién en continuo del incremento de presién de acetileno? que se genera
en un volumen constante durante la reaccién de descomposicion de la muestra en presencia de

agua como reactivo. Esta técnica analitica se conoce como gasometria.

2'H20 +CaC2(S) d Ca(OH)Z + H2C2(g)

La gasometria es un proceso complejo que requiere tener en cuenta todas las variables
involucradas en el proceso: (1) masa de muestra; (2) temperatura; (3) volumen de reactivo; (4)

presidon atmosférica; (5) tiempo de reaccidn, (6) volumen interno del equipo, entre otras.

Mayoritariamente estas variaciones quedan corregidas durante los procesos de linealizacién y
calibracidn del equipo. Sin embargo, algunas variables pueden afectar al resultado final y deben
ser tenidas en cuenta durante la monitorizacion de la presién de acetileno generado y

consecuentemente durante el calculo de la pureza de carburo de calcio.

En primer lugar, es imprescindible obtener un valor representativo de la presion del blanco, que

posteriormente se restara del valor monitorizado de la presion de acetileno.

2 La presidn puede alcanzar un valor maximo de 1600 mbar, un aumento superior a ese valor provoca una
parada controlada de la medida, liberando la presion en el interior del crisol como medida de seguridad.
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Py, =Py + Pagua
Donde Py, es la presion del blanco.
Pw es la presidn de vapor de agua.
Pagua €5 el incremento de presidn que se genera a introducir agua en un volumen constante.

La presién del blanco se calcula experimentalmente y el valor en mbar se introduce en los
parametros del equipo (ver apartado 4.1.2), corrigiendo automaticamente estas dos variables
en cada andlisis dado que permanecen constantes si las condiciones experimentales no
cambian. El valor del blanco debe ser calculado y actualizado siempre que varie: (1) el volumen

de reactivo afiadido y (2) la temperatura del crisol y / o compensador.

La presion de acetileno generada durante la reaccién de degradacién del carburo de calcio es
proporcional a la cantidad de muestra introducida en el crisol. Sin embargo, debemos tener en
cuenta que parte del acetileno generado se disuelve en el reactivo (agua) provocando una
pequefia reduccion de la presion final y consecuentemente se corre el riesgo de subestimar el

valor de pureza o volumen de acetileno generado.

La ley de Henry nos proporciona un método rapido para el calculo de la cantidad de acetileno

disuelto en el volumen de agua:

Pacetileno acetileno X KHenry aceltileno

Donde Pacetileno €S la presion parcial de acetileno en el equipo, la cual es la presion proporcionada

por el sensor de presion menos la presion del blanco.
Cacetileno €S la concentracién de acetileno en el agua.
Khenry acetileno €5 la constante de Henry para el acetileno a una temperatura dada.

Teniendo en cuenta que el volumen de agua afiadido es constante y Unicamente depende de los

pardmetros de dosificacidon de agua, la cantidad de acetileno disuelta es a 25°C:
— -2
Nacetileno disuelto = 4.1x107* X Pequipo X Volumen de agua

Por otro lado, la cantidad de acetileno en el volumen de gas se calcula empleando la ley de los

gases ideales, teniendo en cuenta que el volumen del equipo es constante.

20
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_ Pequipo X Vequipo
Nacetileno gas = 0.082 X T(K)

Para una temperatura de 25°C un volumen de agua de 100 mL y un volumen del equipo

aproximado de 4 L, el porcentaje de acetileno disuelto en el agua es:

. . _2
Ngcetileno disuelto % 100 = 0.082x298 x4,1x107" x 0.1 =2.51%

Nacetileno gas 4

Este valor independiente de la presién y por lo tanto de la cantidad de muestra empleada es
tendido en cuenta para el calculo de la pureza de carburo, ya que Unicamente depende de (a) el
volumen de agua empleada como reactivo y (b) la temperatura del andlisis. Una vez corregido

la presidn equivalente de acetileno generada sera:

! [—
Pacetileno = Lgcetileno X FCorr

Donde P’,cetileno €S 12 presidn equivalente a toda la masa generada de este gas en las condiciones

de medida, Pacetileno €5 €l valor de presidon monitorizado y Feorr €s el factor de correccidn que se

calcula segun la siguiente formula:

Ngcetileno disuelto
Feorr =1
Ngcetileno gas

Este dato (P’acetiieno) permite calcular a través de la calibracién el valor de la pureza de carburo
de calcio. Adicionalmente, otra forma para evaluar la pureza del carburo de calcio es el volumen
de acetileno generado en condiciones normales de presién y temperatura (1 bar y 25°C) para un

1 kg de muestra. Para ello se emplea la siguiente ecuacién:

masa(g) X pureza(%) o L X atm

(
peso molecular carburo de calcio (%) mol X K

Volumen(L) = ) X T(K)

21
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Donde la masa (g) es 1000 g,

La pureza el valor obtenido de la pureza de la muestra en %,

El peso molecular del carburo de calcio (g/mol) es 64.10 g/mol,
R es la constante de los gases ideales 0.082 L atm / mol K, y

T la temperatura 298.15 K

Dado que la mayoria de estas variables permanecen constantes la ecuacion se simplifica y queda

de la siguiente manera:

1000 X pureza(%)

Vi) = 64.10

% 0.082 x 298,15 = 3,813 X pureza(%)

El resultado de esta ecuacién es el volumen de acetileno que generard 1 kg de muestra de

carburo de calcio al reaccionar con agua en condiciones de 1 bar de presiény 25°C de

3.2 Consideraciones previas al andlisis de muestra

El analizador CaC-202 es un equipo versatil capaz para medir la concentracién de carburos de

calcio. Para ello, se debe tener en cuenta una serie de consideraciones previas.

Al comenzar a utilizar el equipo por primera vez o tras periodo sin uso, es necesario tener en

cuenta las siguientes etapas para el arranque y la operacidn éptima del equipo:

1. Encender el equipo y esperar al menos 60 minutos antes de comenzar el analisis. Es
necesario alcanzar la estabilidad térmica del crisol y compensador termodindmico del

circuito neumatico, a la temperatura de trabajo.

2. Abrir el aire comprimido y comprobar que la presion es por debajo del maximo

permitido (ver ajuste de presién 4.5)

3. Asegurarse que el equipo esta conectado a una toma de agua para efectuar los analisis

previstos.
4. Asegurarse que tubo de desagiie del equipo esta correctamente conectado.

5. Comprobar que el valor de la presion en el compensador termodinamico sea cercana

a cero milibares antes de comenzar el analisis.

@EQUH_AB
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6. Establecer los parametros de analisis deseados en la opcidn “Parametros” (ver apartado

4.1.2) o seleccionar la aplicacién previamente configurada.

Una vez alcanzada la estabilizacidon del analizador y antes de comenzar los analisis debemos
tener en cuenta el tipo de muestra a analizar ya que los parametros de analisis deberan ser los

adecuados para obtener los mejores resultados de precisidn y exactitud.

masa maxima de la muestra, de acuerdo a las especificaciones del

j iiiPor razones de seguridad, queda terminantemente prohibido superar la
analizador!!!.

3.3 Analisis de muestras

El analisis de la pureza de carburo calcico es un proceso automatico que el analizador CaC-202
realiza de forma desatendida en un tiempo aproximado de 15 min. Para realizar el analisis de

una muestra se siguen los siguientes pasos:

1. Se introduce en el crisol una cantidad exactamente pesada alrededor de 15 g de

muestra.
2. La muestra se situard en el centro del crisol junto con la barra magnética.

3. Elvalorde lamasa de muestra se introducira en el formulario de “introduccion de datos

de muestra” desmarcado el marcador “patréon de aluminio” (ver apartado 3.5.1).

4. Seguidamente se pulsara el botdn de Analizar situado en la parte inferior de la grafica
del proceso de andlisis (ver apartado 4.3), dando comienzo a la secuencia de analisis de

muestra.

5. Unavez finalizado el proceso de andlisis el resultado se almacenara en la base de datos

y se activara el botén “Abrir crisol”, dejando el equipo listo para un nuevo analisis.

Sin embargo, el usuario puede cancelar el andlisis en cualquier momento. Durante los
primeros 5 min del andlisis presionando el botdn “Cancelar” se producira la finalizacidn
del analisis, pero el resultado del mismo NO se almacenara en la base de datos, el equipo
procedera con las etapas finales de la secuencia de analisis para preparar el crisol para

una nueva muestra.

23
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Después de 5 min del inicio del analisis el botén “Cancelar” cambia a “Finalizar”, a partir
de ese momento el usuario puede terminar el analisis, pero en este caso el resultado si
se almacena como si hubiese terminado el tiempo establecido de analisis y el equipo
procedera con las etapas finales de la secuencia de andlisis para preparar el crisol para

una nueva muestra.

é Si la presién del crisol sobre pasa los 20 mbar se ignorara la orden de apertura

del crisol por motivos de seguridad

3.3.1 Secuencia de analisis de muestras

El proceso de andlisis de la pureza de carburo calcico se lleva a cabo siguiendo una secuencia

establecida de etapas. En la parte inferior izquierda de la grafica del proceso de analisis (ver

apartado 4.3) se muestra el nombre de la etapa actual en la que se encuentra el equipo asi como

una barra de desplazamiento que indica la evolucién de la misma. Una vez pulsando el botdn

“Analizar” se inicia la secuencia de anélisis:

VI.

Llenado de trampa. Se activa la bomba de reactivo permitiendo el llenado el buffer.
Cerrado del crisol. El crisol se sella para iniciar el analisis.

Equilibrando temperaturas. El equipo tiene que tener una temperatura estable.
Tomando el Offset. En este proceso se toma el valor de la presién de ese momento.

Dosificacion de reactivo. Se activa la bomba de reactivo para dosificar el volumen
necesario para llevar a cabo la reaccién. El volumen de reactivo dosificado puede ser
modificado dependiendo del tipo y naturaleza de la muestra mediante el pardmetro

(tiempo de dosificacion de reactivo ver apartado 4.1.2).

Tiempo restante. En el formulario del proceso de analisis aparece un temporizador que
muestra el tiempo hasta el final del analisis. Segun el tipo de granulometria se debe

modificar el tiempo de analisis.

En el mismo momento en que comienza la adicion del reactivo sobre la muestra,
comienza la fase de seguimiento y cuantificacién de la presidn del circuito. Durante esta
fase, la muestra se mantiene en agitacién y calentamiento, para homogenizar los

productos de partida y acelerar la reaccion. El tiempo de andlisis es variable en funcion
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de la cinética de la reaccion de oxidacion de la muestra, este no debe ser inferior a 7

min y se puede prologar hasta 60 minutos.?

VII. Limpieza via desagtie. Se activa la bomba de reactivo dosificando agua para eliminar una

posible obstruccién del filtro.

VIII. Despresurizacion circuito. Se conmutan las valvulas para purgar el contenido del circuito

y equilibrar la presién del crisol con la presion atmosférica.

IX. Secuencia de lavado. El equipo realiza una limpieza del crisol y sistema de tuberias

después de realizar el analisis mediante la entrada de agua de lavado y aire a presion.

X. Secuencia de secado. Posterior al lavado realiza de manera automatica el ciclo de
secado del sistema de tuberias incrementando la temperara del crisol e introduciendo

aire a presion.

XI. Anadlisis finalizado. Aparecen los resultados obtenidos en la base de datos.

3.4 Tipos de muestra

Este analizador, ha sido disefiado para medir la pureza del carburo de calcio en el proceso de
control de produccién del carburos de calcio y mezclas derivadas de este producto tales como

el desulfurante.*

3.4.1 Muestras de Carburo de calcio.

El carburo de calcio es un material heterogéneo que presenta un elevado tamafio de particula
superior en muchos casos a 10 mm y tipicamente presenta de particulas no deseadas, como
ferro silicio y otros compuestos férricos, no solubles en agua, procedentes del proceso de

fabricacion.

La heterogeneidad del material producido obliga generalmente a utilizar una elevada cantidad

de muestra, siendo necesario emplear masas de muestras de hasta 20 g para obtener resultados

3 Sj el andlisis de la muestra produce mas de 1600 mbar, el sistema de proteccidon de equipo bloquearé la
muestra y se abortara el analisis.

4 Los desulfurantes son escorias sintéticas que se adicionan en la cuchara en el momento de su llegada al
horno de afino, cuando se inicia el ajuste de composicién quimica y temperatura, a fin de lograr una eficaz
desulfuracién de un acero previamente desoxidado
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exactos y precisos. Por otro lado, el uso de una elevada cantidad de masa de muestra también
estd limitada por la elevada presion de acetileno generado. Si la presion analizada supera 1600

mbar de presidn el equipo detiene el andlisis y libera los gases abriendo la valvula de desaglie.

En ocasiones el contenido en particulas no reaccionadas en este tipo de muestras es muy
elevado dejando restos metalicos particulas insolubles que se pueden acumular en el filtro del

crisol lo que obliga al analista a retirarlas manualmente del crisol después de cada analisis.

3.4.2 Muestras de desulfurante

Las muestras de desulfurante son mezcla de carburo de calcio, hulla y éxido de calcio molidos,
mezclados en las proporciones necesarias para la su utilizacién en el proceso de afino de

aleaciones.

Tanto la hulla como el dxido de calcio son compuestos insolubles en agua, con tamafio de
particula debajo de las 100 um, esto junto con la agresividad de la reaccidn al entrar en contacto
con el reactivo, puede provocar que particulas de dichos compuestos sean desplazados con el
gas generado hacia el depésito del compensador termodindmico. Para evitar este problema, el
equipo dispone de un sistema de trampas para retener las particulas que hayan sido expulsadas

desde el crisol.

El sistema de trampas (ver apartado 2.1) instalado en el equipo esta formado por una trampa
de lavado de gases (trampa) que permite retener las particulas sélidas arrastradas por corriente
de gas y una trampa de liquidos (kitasato) que retiene las gotas de liquido arrastradas,

protegiendo ambos la entrada de liquidos y sélidos al compensador termodinamico.

3.4.3 Muestras de aluminio

Las muestras de CaC, son muestras inestables debido a su capacidad de reaccionar con la
humedad ambiental, lo cual inhabilita la posibilidad de utilizarla como patrén de calibracion del

equipo.

El patron de calibracién del equipo tiene que ser un compuesto de pureza conocida, cuya
reaccion genere un gas de manera proporcional a la pureza del mismo. El aluminio metalico de
alta pureza (99.5%) cumple con esto requisito por lo que se puede utilizar como patrén (ver

proceso descrito en apartado 3.5.1).

Las muestras de aluminio, como en los casos anteriores, conlleva una serie de problemas, el

producto de la reaccidn de oxidacidn del aluminio tiende a aglomerarse sobre la rejilla del
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desagiie del crisol pudiendo llegar a atascarlo en algunas ocasiones. Cuando esto suceda es

necesario extraer la rejilla y limpiarla con aire a presién o agua.

Figura 3.Rejilla del crisol.

3.4.4 Blanco

La gasometria es un proceso complejo que requiere tener en cuenta todas las variables

involucradas en el proceso (ver apartado 3.1):

Una de ellas es el valor de la presién del blanco, producida principalmente al incremento de
presidn del valor de agua a la temperatura de trabajo,’ y del incremento de presién debido al
volumen de reactivo afiadido a la muestra durante el analisis; ya que el volumen del sistema es
constante. Por ello, es necesario calcular y corregir la presion del blanco restandola del valor

monitorizado de la presion de acetileno.

El valor de la presién del blanco (valor que debemos introducir en los parametros, ver apartado
4.1.2) se obtiene como la media de al menos 3 determinaciones independientes del valor de la
presidon en ausencia de muestra (ver apartado 3.3) y debe calcularse siempre que cambie el

volumen dosificado (ver apartado 4.1.2) o la temperatura del crisol y / o del compensador.

5 La presién de vapor de agua es altamente dependiente con la temperatura y varia desde los 73.8 mbar

a 40°C hasta los 123.5 mbar a 50°C.
27
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3.5 Analisis del patron

La calibracion del equipo es una etapa imprescindible para el correcto funcionamiento del
mismo. Este proceso consiste en establecer una relacién directa entre el valor de un material de
referencia (en % de pureza) y el resultado obtenido tras la realizacion del analisis (en mbar de

presion de acetileno).

Es por tanto necesario la utilizacién de un material que genere una cantidad de gas conocida y
ésta se pueda relacionar directamente con la pureza del carburo de calcio. Este material es

aluminio metalico de pureza al 99.5% o superior.

Para llevar a cabo la calibracidn se tiene en cuenta la relacidn de estequiometria de produccion
de gas entre el aluminio y el carburo de calcio, asi como la relacion entre los pesos moleculares

de ambos para conocer el factor de calibracion.

La relacién estequimétrica de produccién de gas.

Hy0 + Al — AL(OH); + 3/2-H2(g)

2'H20 +CaC2(S) d Ca(OH)Z + H2C2(g)

Cada mol de aluminio genera una cantidad de gas equivalente a 1.5 mol de carburo de calcio,
de modo que 1 mol de aluminio genera una presién 1.5 veces mayor que 1 mol de carburo de

calcio.
La relacion de pesos moleculares.

Conocida la estequiometria de la reaccidn y los pesos moleculares del aluminio y del carburo de

calcio se calcula el factor de calibracion:

masa de Al masa de CaC,

A = ——— =
nAl=prdear ' "% = Bide cag,

Para un 1 g de aluminio:
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masa de Al _ 1

nAl= o e Al - 2698

= 0.0371;

0.0371 x 1.5 =nCaC,

masa de CaC,

0.0371x 1.5 = 6410

; masade CaC, = 64.10 X 0.0371x1.5=356¢g

1 g de aluminio genera, por tanto, el equivalente en gas que 3.567 g de carburo. Dicho de otro
modo, un aluminio de pureza 100% debe generar un valor equivalente de pureza de carburo de

356,7%.

3.5.1 Procedimiento de analisis del patron

Para llevar a cabo la calibraciéon del equipo se empleara en patrén de aluminio metalico e

hidréxido sédico para andlisis. Para ello se seguiran las siguientes etapas:

1. Seintroducird en el crisol una cantidad exactamente pesada cercana a 2 g de aluminio,

junto con la barra magnética.

2. Por otro lado, se pesaran aproximadamente 4 g de NaOH y se introducira en el crisol
evitando que entre en contacto con el aluminio. Si el aluminio entra en contacto con el
hidréxido puede iniciarse la reaccién de oxidacién del aluminio con el crisol abierto

provocando la perdida de hidrégeno desprendido de la reaccién, invalidando la medida.

Figura 4. Colocacion del aluminio y el hidréxido de sodio en el crisol para realizar la calibracion.
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El hidroxido de sodio se depositara sobre el filtro del crisol, para favorecer su disoluciéon

con la entrada del agua, el aluminio se depositara en el lugar opuesto del crisol

3. Para analizar el patron de aluminio se procederd exactamente igual que para una
muestra de carburo de calcio, pero se debera seleccionar el marcador de “Patron de
aluminio” en el formulario de introduccién de datos de muestra. Esto es imprescindible
ya que el hidrégeno generado en la reaccién de oxidacion tiene una muy baja solubilidad
en el agua y no debe tenerse en cuenta la perdida de presién debido a la solubilidad del

gas (una explicacion detallada se encuentra en el apartado 3.1 Principio de medida).

ANALIZADOR DE CARBURO CAC-202. EQUILAB SA.

Calibracion

Chequeo de Fugas

Figura 5. Pantalla principal, patrén de aluminio.

W Patron de Aluminio

4. El resultado del andlisis debe ser cercano a 356%° (para una pureza de aluminio del

100%) dado que el equipo se encuentra calibrado en pureza de carburo de calcio.

6 En caso de tener seleccionado la unidad de medida en L resultado debe ser 1356 L para una pureza de

aluminio de 100%.
30
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5. Este ensayo se repetira al menos 3 veces hasta disponer un valor medio con una
incertidumbre inferior al 2% en el resultado proporcionado por el instrumento ya sea

en % de pureza de carburo o en litros de acetileno.

Finalmente, para ejecutar la calibracién del instrumento se procedera segln los pasos

descritos en el apartado 4.1.4 introduciendo en el valor del patrén.

356 X Pureza aluminio
100

Valor del patrén =

si la unidad de medida es % de pureza de carburo de calcio y la pureza de aluminio es

del 100% entonces el valor introducido sera 356.

Si por el contrario la unidad de medida es litros de acetileno el valor del patrén sera:

356 X Pureza aluminio X 3.81
100

Valor del patron =

si la pureza del aluminio es del 100% entonces el valor introducido serd 1356 L.
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4 Interfaz de Usuario.

El analizador esta controlado por una aplicacion informatica encargada de la automatizacién del
analisis; la toma de datos; el procesado y calculo de la concentracién de carburo de calcio; la

estimacion del volumen de gas generado y el registro de los mismos en una base de datos.

Esta aplicacién tiene una interfaz de usuario distribuida en un conjunto de ventanas como se

muestra en la siguiente imagen de la pantalla principal.

Introduccién de datos
@ de la muestra
[ ANALIZADOR DE CARBURO CAC-202, EQUILAB SA T a Representacion del proceso de analisis = @ 5

v 0410572021 1

02
Calibracién

|

Tiempo

W Patron de Aluminio

1d Fecha Peso Presin  Temperolura Pureza (2] Litraje A
v EETER 03/05/2021 1420 | 2.0456 783.95 78.43 359.75 1372
AL CHK 2 03/05/2021 14:09  2.0436 784.08 80.13 360.16 1373
ALCHK 2 03/05/2021 13:57 |2.0909 808.49 79.89 36312 1385
ALCHK 2 03/05/2021 13:45 | 2.0106 7816 7776 358.53 1367
AL CHK 2 03/05/2021 13:32  2.0697 796.82 7788 361.48 1378
ALCHK 2 03/05/2021 13:21 | 2.0403 785.84 7729 361.57 1379
ALCHK 2 03/05/202113:09 | 2.0876 800,95 76.66 36025 1374
ALCHK 2 03/05/2021 12:57 | 2.0640 788.96 76.26 358.85 1368
4 AL CHK 2 A | 03/05/202112:45 | 2,0086 75137 74,37 350,93 1338
ALCHK 2 03/05/202112:33 | 2.0232 76973 7263 357.05 1361
ALCHK 2 03/05/2021 1221 2.0118 76417 69.96 356.44 1359 v

@| Men de control | ) Ultimos analisis | e

Figura 6. Pantalla inicial de la aplicacion CaC-202.

El usuario puede modificar el disefio de esta interfaz variando los tamafos y colocaciéon de las
ventanas individuales hasta conseguir la apariencia deseada. Una vez actualizada la apariencia

ésta se fijard haciendo doble clic sobre el fondo negro del cuadro de menu de controles.

A continuacion, se recoge una breve descripcion de cada una de las ventanas que se muestra en

la interfaz de usuario.

1. Menu de control. Ventana de fondo negro, donde podemos encontrar los diferentes

botones rojos de acceso a la configuracion y funciones del analizador (ver apartado 4.1).

@EQUlLAB
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2. Introduccion de datos de la muestra. Esta ventana se utiliza para introducir los datos

de la muestra; referencia de la muestra y la masa.

Ademas incluye un marcador de seleccién de patrén de aluminio que se tiene que
marcar cuando se realiza un andlisis con el patron de aluminio metdlico (ver apartado

4.1.4).

3. Representaciones del proceso de analisis. Muestra la evolucién de la presidén durante
el andlisis frente al tiempo, los datos de la muestra (referencia y masa) y el resultado en

tiempo real.

4. Ultimos analisis. Historial de las muestra analizadas en el Gltimo dia (una revisién mds
detallada de la base de datos, se puede consultar presionando el botén Base de datos

en la ventana de cuadros de control, ver apartado 4.1.8).

5. Manometro. Esta ventana muestra la presién y temperatura instantaneas en el crisol y

en el compensador.

4.1 Ventana de menu de control
Los botones que aparecen en esta ventana permiten acceder a la configuracién de todos los

parametros del equipo, asi como el control de las diferentes funcionalidades del sistema. Basta

con hacer clic en la opcién deseada para acceder a la ventana correspondiente.
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ANALIZADOR DE CARBURO CA!

@ e ‘ @ @ ’

—
@ ‘ @ Chequeo de Fugas @

V |
o om E=

Figura 7. Menu de control. Detalle de las opciones.

A continuacion, se describen individualmente de forma detallada, cada una de ellas.

4.1.1 Ajustes iniciales.

Para acceder a la ventana de ajustes iniciales hay que presionar el botén (1) del menu de

controles.

Esta opcidn muestra los distintos parametros del analizador (caracterizacion térmica vy
parametros de los transductores de presion). El equipo se envia con todos los pardmetros
ajustados para un correcto funcionamiento y no deben modificarse sin la supervisidn del técnico

a excepcion del voltaje Offset, el cual se explica mas abajo.

La modificacion de estos pardmetros sin supervision puede ocasionar el mal
funcionamiento del analizador.
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AJUSTES INICIALES DEL EQUIPO = X

CARACTERIZACION TERMICA (dP/dT)

~GESTION DEAPLICACIONES ———————————————————————————
Relacion de aplicaciones instaladas

55
default
Equilab

Firmware Update

Figura 8. Interfaz de ajustes iniciales del equipo.

El voltaje Offset se debe ajustar en la instalacion del equipo, anualmente en la revision y si el
equipo se traslada de lugar. Para ajustar este pardmetro el equipo debe estar estable, es decir
haber sido encendido previamente y que las temperaturas tanto del crisol como del
compensador estén estables. Una vez el equipo esté totalmente estabilizado en el valor de
“Voltaje offset” se podra modificar introduciendo manualmente el valor leido en el valor del
parametro “Voltaje actual”. En la siguiente figura se muestra una imagen de la ventana de

parametros del transductor de presién.

PARAMETROS DEL TRANSDUCTOR DE PRESION

 ewwero  waomes |
0350

Establecer una Presion determinada

Presion. mBares m

Figura 9. Proceso de ajuste del voltaje Offset.

@EQUM\B
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Adicionalmente, en este formulario de ajuste iniciales se puede llevar a cabo la gestion de
diferentes perfiles de trabajo “Gestién de aplicaciones”. Asi se pueden crean tantos perfiles

diferentes como configuraciones distintas se usen para el analisis de las distintas muestras.

Por defecto la uUnica aplicacién instalada es “Equilab”, para crear una nueva aplicaciéon
Unicamente presionaremos el botén “Crear” e introduciremos el nombre de la aplicacién. Esta
aplicaciéon se puede modificar individualmente como se indica en el siguiente apartado

“Parametros del equipo”.

4.1.2 Pardmetros.

Para acceder a esta ventana de configuracion hay que presionar el botdn (2). En ella se muestran
los pardmetros actuales del analizador y permite la modificacién de las constantes del mismo,

asi como la aplicacién / perfil activo.

[ I

ﬁ RELACION DE PARAMETROS DEL EQUIPO - X

Pardmetro Valores ~
4 com

Valor del Blanco 40

Factor de Calibracion 1

Tiempo de Andlisis. minutos 7

Tiempo de blanco. seg.
[ —— Dosific. de Reactivo, seg. 60
Tiempo de limpieza, seg. 5

Tiempo de despresurizacién, seg 6

Tiempo de lavado, seg. 60
Calibracion Tiempo de Secado. seg. 100
Retardo Agitacién. seg. 10

Temperatura del Crisol . *C 70

Temperatura Compensador, °C 45
Chequeo de Fugas Velocidad Agitacién, 40100 90
P3 Polinomio 1.33211202957284E-07

P2 Polinomio -0.000346036622162593
P1 Polinomio 1.44703478192644
Funciones PO Polinomio -7.27693588996207
Ll Aplicacion Equilab
Unidad de medida Litraje
Lenguaje Espaiiol
Temperatura de secado. °C 105
Tiempo llenado rampa. seg. 17

Figura 10. Relacion de parametros de configuracion del equipo CaC-202.

Activar y guardar cambios

21/04/2021 13:57 2.0014

Para que los nuevos valores introducidos se actualicen, es necesario pulsar sobre el botén
“Activar y guardar cambios”. Los cambios se almacenaran en la aplicacion o perfil activo y se

actualizaran en el software para los préximos analisis.

@EQUH_AB
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- Puerto COM de Balanza. Especifica el puerto del ordenador al que se ha conectado la

balanza.

La balanza debe configurarse como se indica:

o Velocidad: 9600 baudios
o Bits: 7 bits

o Paridad: impar

o Stop bits: 1

o Handshake: RTS

- Valor del blanco. Este valor en mbar se obtiene de realizar la media de los resultados

obtenidos para una serie de blancos (ver apartado 3.4.4)

- Factor de calibracion. Muestra el coeficiente de calibracion. Puede ser modificado
directamente sobre la tabla, o usando el los procedimientos de calibracién habilitados

en el programa’ (ver apartado 4.1.4)

- Tiempo de analisis. Expresado en minutos es el tiempo de duracién de un analisis,

incluyendo el tiempo de dosificacion. Es programable por el usuario.
Recomendado entre 7 y 10 min dependiendo de la muestra (ver apartado 3.3).

— Tiempo de Blanco. Tiempo que se deja para estabilizar las temperaturas y toma el valor
de offset. Aparece marcado como equilibrando las temperaturas durante el proceso de

analisis en la grafica.
Recomendado en 5 s.

- Dosificador de reactivo. Expresado en segundos es el tiempo en que la bomba
peristaltica se encuentra activa para la dosificacion del reactivo y es programable por el

usuario.

Recomendado 60 s.

7 Se recomienda utilizar la calibracién automatica

@EQUH_AB
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- Tiempo de limpieza. Expresado en segundos, durante este periodo se lleva a cabo la
activacion de la bomba peristdltica que introduce agua limpia al sistema para favorecer

las siguientes etapas de despresurizacion y limpieza.
Recomendado 5 seg.

- Tiempo de despresurizacion. Expresado en segundos, es el tiempo que es sistema
espera durante la secuencia de despresurizacidn, es programable por el usuario. La
despresurizacion del sistema depende en numerosos factores, desde la presién que
genera la muestra hasta tipo de desaglie y su longitud, de forma que
experimentalmente se debera observar el tiempo minimo necesario para alcanzar una
presion inferior a 20 mbar. Si el tiempo de despresurizacién es corto el sistema detectara
una obstruccién y procedera al ejecutar el proceso de desatascado del desagiie antes

de seguir con la secuencia habitual.
Recomendado 30 s.

- Tiempo de lavado. Expresado en segundos, en esta etapa se lleva a cabo la limpieza del
crisol con agua y aire a la presidon de entrada manteniendo la agitacién y la salida al
desaglie abierta. Esto permite retirar del crisol todos los restos de muestra no

reaccionados que se producen durante la reaccién.
Recomendado 60 s.

- Tiempo de secado. Expresado en segundos, en esta etapa se lleva a cabo el secado del
reactor mediante aire a presién al mismo tiempo que se modifica la temperatura

objetivo del crisol a la temperatura de secado (ver a continuacién).
Recomendado 100 s.

- Retardo de agitacion. Expresado en segundos, este parametro introduce un retardo en
la activacion de la agitacion para evitar que la reaccién de descomposicion del carburo
de célcico de por si exotérmica se acelere demasiado produciendo un rapido aumento

de presion.
Recomendado 10 s.

- Temperatura del crisol. Establece la temperatura de trabajo del crisol en °C.
Recomendado 45°C.

- Temperatura Compensador. Establece la temperatura de trabajo de lo compensador

termodinamico del equipo.

39

@EQUH_AB



CaC-202 Interfaz de Usuario

Recomendado 45°C.

- Velocidad agitacion. Establece la velocidad de giro de las barras magnéticas de la

muestra. Puede ser modificado entre 40 y 100.
Recomendado 90.

- P3/P2/P1/P0 Polinomio. Son los parametros que se obtienen como resultado del
proceso de ajuste a una funcidn cubica que relaciona la pureza de carburo de calcio con

la presién en todo el intervalo de respuesta del analizador (0 - 100%).

- Aplicacion. Permite seleccionar el perfil deseado con el que se va a llevar a cabo el
analisis.

- Unidad de medida. Expresada en porcentaje de carburo de calcio o litraje.

- Lenguaje. Permite seleccionar el lenguaje deseado (espafiol/inglés).

- Temperatura de secado. Expresado en °C, la temperatura objetivo durante el proceso

de secado del crisol.
Recomendado 105°C.

- Tiempo llenado trampa. Expresado en segundos, es el tiempo de llenado de la trampa

durante el cual la bomba peristaltica estd activa. No debe superar los 20 s.

Recomendado 15 s.

Los tiempos recomendados, son basados en las pruebas realizadas por el
fabricante con las muestras explicadas en el apartado 3.3.

agua en el crisol iniciando la descomposicidn del carburo antes de presurizar el
sistema, invalidando el resultado obtenido.

f Un tiempo de llenado de trampa superior a 20 s puede ocasionar la entrada de

4.1.3 Linealizacion.

Para acceder a esta ventana de configuracién hay que presionar el botdn (3) del menu de
controles. El analizador CaC-202 basa su funcionamiento en la monitorizacion en continuo de la
presion durante la reaccion de descomposicidon del carburo, que a través de la funcién de

calibracion se obtiene el valor de pureza de la muestra.

@EQUH_AB

40



CaC-202 Interfaz de Usuario

El proceso de linealizacion permite establecer una relacidon univoca entre el porcentaje de
carburo de calcio y la seial analitica empleada (presion en mbar). La linealizacion debe llevarse
a cabo por el usuario si se detecta alguna anomalia en el calibrado del equipo, o después de
haber sustituido el detector de presién por averia o actualizacién dado que es un proceso
imprescindible para el correcto funcionamiento del equipo. Para llevar a cabo el proceso de

linealizacidn debemos seguir los siguientes pasos:

La linealizacién debe llevarse a cabo con el analizador en estado estable, al
menos 60 minutos después de haber sido puesto en marcha

1) Pulsar el botén “Parametros” (botdn (2) del mend de control)

2) Poner el factor de calibracidn a 1 y cambiar los coeficientes del polinomio a:

Factor de Calibracion
Tiempo de Analisis. minutos
Tiempo de blanco, seg.
Dosific. de Reactivo, seg.
Tiempo de limpieza, seg.

Tiempo de lavado, seg.
Tiempo de Secado, seg.
Retardo Agitacién, seg.
Temperatura del Crisol . °C

P3 Polinomio
P2 Polinomio
P1 Polinomio
PO Polinomio
Aplicacién
Unidad de medida
Lengudje
Temperatura de secado. °C
Tiempo llenado trampa, seg.
*

Activar y guardar cambios

5
60
5

Tiempo de despresurizacién. seg 6

60
100
10
70

Temperatura Compensador. °C 45
Velocidad Agitacién, 40...100

90
1.33211202957284E-0
-0,000346036622162593
1.44703478192544
-7.27693588996207
EquilaB
Litraje
Espafiol
108

17

v

—

Factor de Calibracion
Tiempo de Analisis, minulos
Tiempo de blanco, seg.
Dosific. de Reactivo. seg.
Tiempo de limpieza. seg.
Tiempo de despresuracién, seg.
Tiempo de lavado, seg.
Tiempo de Secado, seg.
Retardo Agitacién. seg.
Temperatura del Crisol , °C
Temperatura Compensador, °C
Velocidad Agitacién, 40...100
P3 Polinomio
P2 Polinomio
P1 Polinomio

.7 PO Polinomio
Aplicacién
Unidad de medida
Lenguaje
Temperatura de secado, °C
Tiempo llenado trampa. seg.

*

Parsmetro Valores A Parametro Valores ~
[MPuerto COM Balanza) com1 Puerto COM Balanza com1
Valor del Blanco Valor del Blanco

100
10
70
45

Equilab
Litraje
Espaiiol
105

17

v

Activar y guardar cambios |

Figura 11. Modificacion de los coeficientes del polinomio de calibracion.

3) Realizar al menos 3 réplicas de cada uno de las siguientes masas de un patréon de

aluminio con al menos el 99% de pureza, siguiendo el procedimiento descrito en el

apartado 3.5.1.

— 1gramo + 2 gramos de NaOH

— 2 gramos + 4 gramos de NaOH

— 3 gramos + 6 gramos de NaOH

@EQUH_AB
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4) Una vez terminados los analisis del patrdn, abrir la ventana de linealizacién pulsando el

botdn correspondiente (3) en menu de control.

%ﬂ' Formulario de Linealizacién del Equipo — *
Title d Fecha Peso Presion Temperatura Resultado ~
12 ' ' : ' : » 02/07/2014 18:29 | 17.9146 1476.0010 |70.0039  |79.8734
patron 18 02/07/2014 18:14 | 10.0091 14952369  72.2704 | 144.7209
patron 15 02/07/2014 18:02 | 15.0089 1274.9499 697644  |81.9593
0 1 patron 15 02/07/2014 17:50 | 15,0430 12374374 696046 | 79.2567
patron 15 02/07/2014 17:24 | 15,0722 1256.2896  69.8842  |80.3721
oe 1 patron 10 02/07/2014 16:07 | 10.0091 842.8679  63.6446 | 79.7392
patron 10 02/07/2014 15:56 | 9.9948 8180347 637245 | 77.3669
patron 10 02/07/2014 15:45 | 10,0068 814.8148  69.7644 | 76.9468
3 os ] patron 10 02/07/2014 15:34 | 9.9935 8290123  69.6845 | 78.4767
s Patron 15 02/07/2014 1252 | 14.4300 1189.3977  69.8443  |78.9888
blk 02/07/2014 12:38 | 20.0000 54.0707 69.5247 04718
041 1 Patron 15 02/07/2014 11:30 | 15.0850 12543460 700837  |B80.1635
Patron 02/07/2014 11:15 | 15,0780 1287.0204  69.8043  |82.3811
patr 02/07/2014 11:04 | 15.1000 12712713 69.8043  |81.2197
02 1 pair 02/07/2014 10:26 | 22.1270 1468.3851  73.0626  |64.2242
Patron 15 02/07/20149:50 | 15.0070 12081248 697644 | 77.5167
Patron 15 02/07/2014 939 | 15,0706 12552553 715563  |80.2283
A e o o . 5 12 Patron 15 02/07/20149:29 | 15.0950 1270.8542 705621  |81.1819
X Axis Patron 15 02/07/20149:20 | 14.9616 12612112 688041 813482
Coeficientes | Folinomio cibico < e Tt s
v [EN 1.33211202057284E-07
P2 -0.000346036622162593 ValordelPatan ||
P1 1.44703478192544
PO 7.27693588995207

Figura 12. Ventana de linealizacién del equipo CaC-202.

5) Seleccionar los resultados deseados (con ayuda del ratén y la tecla CTRL)® e introducir

el valor del patrdn en el cuadro de texto “Valor de Patron”

El valor del patrén corresponde al valor equivalente a la pureza un carburo de calcio de
356% o volumen de 1356 L (una explicacidn detallada del proceso de analisis del patrén

se recoge en el apartado 3.5.1).

6) Pulsar el boton “Linealizar” para llevar a cabo el célculo de los coeficientes de la funcion
de calibracién. Una vez finalizado el proceso de ajuste a una ecuacién polindmica de
grado 3 en una ventana emergente se muestra el grafico de la curva de calibracion

donde se representan los pares ordenados (presion,pureza) utilizados para el proceso

8 Es posible obtener algin resultado que no es util para la linealizacién “outlier” por lo que no sera
seleccionado para el proceso de linealizacion.

@EQUH_AB
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de linealizacién. Haciendo doble clic sobre la ventana grafica ésta se cierra retornando

a la ventana previa, en la que se muestran los nuevos coeficientes (abajo a la izquierda).

7) Para aceptar los nuevos coeficientes debemos pulsar en el boton “Aplicar”, o
desecharlos pulsando sobre “Cancelar”. En cualquier caso, la ventana de linealizacidn se

cerrara y volviendo a la ventana principal de la interfaz de usuario.

4.1.4 Calibracion.

Una vez se ha llevado a cabo la linealizacién del equipo, el cual es un proceso lento que requiere
realizar un gran numero de medidas para obtener un buen ajuste, el equipo puede calibrarse
mediante un procedimiento sencillo y rdpido empleando un solo valor de concentracién de

aluminio.

El proceso de calibracién del equipo permite corregir las desviaciones instrumentales y / o
ambientales de forma rapida y sencilla, ello se puede realizar empleando el modo manual o

automatico.

La calibracién es un proceso mas rapido que el de linealizacion, para ello puede utilizarse

mediante el modo manual o automatico.
e (Calibracion Manual:

El procedimiento manual de calibracién consiste en modificar el “Factor de calibracion”
directamente en los pardmetros del analizador. Para ello se accederd a la ventana de pardmetros

y se modifica el valor de los “Factores de calibracidon” segun el siguiente procedimiento:

Y%pureza tedrica del patron

F calibracion = Fa calibracion i X - —
nuevo anterior = oqpureza de obtenida del patrén

Donde el F calibracidénnwewo €s el valor que debe introducirse en la lista de parametros; F
calibracidnantiguo €s €l parametro actual del factor de calibracidn; %pureza tedrica del patrén es
de 356% o volumen de 1356 L (confirma en funciéon de la pureza real del aluminio, una
explicacion detallada del proceso de andlisis del patrén se recoge en el apartado 3.5.1) y

%pureza obtenida del patrén es el resultado proporcionado por el equipo.

Una vez calculado el nuevo factor de calibracidn, éste sustituira al factor anterior en la ventana

de parametros:
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/B RELACION DE PARAMETROS DELEQ... — X /P RELACION DE PARAMETROS DELEQ.. —
e —— | e ———)
aramctio Valores A Yarémetio Valores
*verto COM Balarra comi ‘verto COM Balarzra com
falor del Blanco 40 falor del Blanco 40
#actor de Calibracion 1.716 #~actor de Calibracion 1.772
“lempo de Anilsis. memios 7 ‘1empo de Anahsis. merutos 7
“tempo de blanco, s 5 “iempo de blanco, s 5
Josific. de Reactivo, segs 60 Josific. de Reactivo, segs 60
“iempo de impieza, 3 5 ‘tempo de lmpieza, s 5
“iempo de despresuracidn, s 6 “lempo de despreswacidn, s 6
“iempo de lavado. 5 60 ‘tempo de lavado, 5 60
“tempo de Secado. s 100 ‘iempo de Secado, s 100
letardo Agitacién, s 10 letardo Agitacdén, s 10
‘emperatura ded Cnsol . °C 70 ‘emperatura del Cnsal . °C 70
“emperatura Oven, °C 45 ‘emperatura Oven, *C 45
felocidad Agitacidn, 40100 90 felocidad Agitacidn, 40100 90
3 Polinomeo 1.332112029572846-07 '3 Polinomso 1,33211202957284E-07
*2 Polinomio -0.000346036622162553 *2 Polinomio -0,000346036622162593
1 Polinomeo 1.4470347819254 " Polinomeo 1447034781954
0 Polinomio -7.27693588995207 *0 Polinomio -7.27693588995207
\plicacién Equilab \plicackin Equiab
: Inidad de medida % CaC2 . ¥ : Inidad de medida % CaC2
Activar y guardar cambios Activar y guardar combios

Figura 13. Tabla de parametros de configuracion antes de la calibracién manual (izq.) y después (der.).

Presionando el botdn de “Activar y guardar cambios” para validar y guardar los cambios. En caso

de cerrar la ventana sin guardar los cambios el factor de calibracion no se modificara.

Recuerde que cualquier cambio en estos pardmetros solamente se hara
efectivo presionando el botdn de “Activar y guardar cambios”

e Calibracién automatica:

El procedimiento automatico de calibracidon permite la modificacidon del factor de calibraciéon
mediante la funcién “calibracion” botdn (4) del menud de control. Para llevar a cabo el proceso

de calibracion debemos seguir los siguientes pasos:

1) Realizar al menos 3 réplicas de un patréon de aluminio con al menos el 99% de pureza de
2 g de patrén y 4 g de hidréxido sddico, siguiendo el procedimiento descrito en el

apartado 3.5.1.

2) Pulsar el botdn (4) del menu de control para abrir la ventana de calibracion.

@EQUH_AB
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[ Formularic de Calibracion del Analizader - m] x
] Fecha Peso Presion Temperatura Purcza [%] Litraje ~

» 03/05/2021 1420 |2,0456 783.95 78.43 359,75 1371.7
AL CHK 2 03/05/2021 14:09  2.0436 784.08 80.13 360.16 1373.3
ALCHK 2 03/05/2021 1357 | 2.0909 808.49 79.89 363.12 1384.6
AL CHK 2 03/05/2021 13:45 | 2.0106 768,16 71.76 358.53 1367.1
AL CHK 2 03/05/2021 1332 2.0697 796.82 77.88 361.48 1378.3
ALCHK 2 03/05/2021 1321 | 2.0403 785.84 77.29 361.57 1378.7
AL CHK 2 03/05/2021 13:09 | 2.0876 800.95 76.66 360,25 1373.6
AL CHK 2 03/05/2021 12557 | 2.0640 788.96 76.26 358.85 1368.3
ALCHK 2 03/05/2021 1245 | 2.0086 751.37 74.37 350.93 1338.1 |
AL CHK 2 03/05/2021 1233 | 2,0232 769.73 72.63 357.05 13614
AL CHK 2 03/05/2021 1221 2.0118 764.17 69.96 356.44 1359.1
ALCHK 2 03/05/2021 1202 | 2.0026 754,60 60.93 353,52 1348.0
M 45 CHK 01/05/2021 1415 | 2,0262 788,66 75.35 365.21 13926
Al 45CHK 01/05/2021 14:03 | 2.0472 800.77 75.91 367.10 1399.8
A 45CHK 01/05/2021 1351 | 2,0354 791.73 73.10 364.98 1391.7
M 45 CHK 01/05/2021 13:40 | 2.0660 810.01 7488 368.01 14032 E
Al 45CHK 01/05/2021 1328 | 2.0650 774.33 74.68 8175 1341.2
Al 45 CHK 01/05/2021 13:14 | 2,0500 796.06 75.31 364.41 1389.5 vl

Valor del Patrén, %

I
Calibracién actual
B

Figura 14. Tabla de resultados de los andlisis realizados para llevar a cabo la calibracién automatica.

3) Seleccionar los resultados deseados (con ayuda del ratén y la tecla CTRL)® e introducir
el valor del patrén en el cuadro de texto “Valor de Patron”. Una vez seleccionados los
patrones a emplear el botén “Calibrar” cambia su estado a disponible para proceder a

la calibracidon.

El valor del patrén corresponde al valor equivalente a la pureza un carburo de calcio de
356% o volumen de 1356 L (una explicacion detallada del proceso de analisis del patrén

se recoge en el apartado 3.5.1).

4) Pulsar el boton “Calibrar” para llevar a cabo el célculo del “Factor de calibracion”. Una

IM

vez finalizado el nuevo valor que se muestra en “Calibracién actual” se actualiza

automaticamente en la tabla de parametros de configuracion (ver apartado 4.1.2).

4.1.5 Chequeo de fugas.

Para acceder a esta ventana de configuracion hay que presionar el botén (5). Esta opcién nos
permite comprobar la estanqueidad del sistema, comprobando el cierre hermético del crisol.
Segun se pulse el botén de “chequeo de fugas” instantdneamente aparecerd una ventana con

un grafico de la evolucidn de la presion a lo largo del tiempo.

° Es posible obtener algin resultado que no es util para la linealizacién “outlier” por lo que no sera
seleccionado para el proceso de linealizacion.
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Evolucién de la presion en el tiempo
27/04/2021
1600 : : , ,
1400 1 ]
1200 T E
3 1000 1 ]
[+
2 800 + ]
5 600 1 ]
z
£ 400 1 3
200 I ]
0
-200 e : o : e : o
59:00 00:00 01:00 02:00 03:00 04:00 05:00
Tiempo

Figura 15. Grafico de evolucion de la presion con el tiempo y funciones del chequeo de fugas.

Para efectuar un chequeo de fugas, se deben dejar el crisol vacio y pulsar el botén “Chequear”.
A continuacioén, el pistdn cerrard la tapa del crisol y el sistema aplicara una presidon neumatica
cercana 1500 mbar, durante ese proceso todas las vélvulas permanecen cerradas manteniendo
estanco el volumen de andlisis durante el tiempo determinado a la izquierda de la pantalla
“tiempo de chequeo”. Si durante este tiempo la presién desciende es sintoma de fugas y habra

que revisar el sistema hasta encontrar dichas fugas antes de continuar analizando.

4.1.6 Funciones manuales

Para acceder a esta ventana de configuracién hay que presionar el botdn (6). Esta ventana es de
gran utilidad para el diagndstico y manejo del analizador, ya que permite actuar de forma
manual sobre todos los elementos integrantes del equipo. Esto a su vez requiere cuidado y
atencién por parte del operario, ya que un estado inadecuado de la valvula durante un largo

tiempo puede causar dafios en el analizador o en el personal al cargo.

El activacidn o desactivacion manual de los elementos del sistema pueden
ocasionar un estado inadecuado de la valvula durante un largo tiempo que a
su vez puede causar dafos en el analizador o en el personal al cargo.
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FUNCIONES MANUALES DEL CRISOL A

Piston Apertura del crisol

M Crisol abierio
M Detector del crisol M Crisol Cerrado

Posicion Mesa Valvula de Lavado

OutGas Pinch Presion Neumatica

E -
o fad o
EEECEE -

Bomba de reactivo Valvula Reactivo SECADO

[~
INICIAR TERMINAR

Agitador Setup. (40...100) LLENADO TRAMPA

INICIAR
Velocidad

Figura 16. Ventana de control manual de las funciones.

A continuacion, se describen las funciones de cada uno de los botones presentes en la ventana
de funciones manuales. La disposicidn y tarea de cada uno de los elementos se pueden ver en

el diagrama neumatico (ver apartado 2.1.1)

1. Pistén. Esta funcién permite liberar y sellar el crisol. El botdn “Subir pistéon” permite

liberar el crisol y el botdn “Bajar pistdn” sella el crisol.

El marcador “Detector del crisol” aparece activo si el sistema detecta que el pistdn se ha
cerrado correctamente, en caso contrario aparecera desmarcado impidiendo la

ejecucion del analisis de la muestra.

2. OutGas Pinch. (PV1 Normalmente abierta) este control permite abrir y cerrar la valvula
de desagle del equipo. Los botones de “Cerrar” y “Abrir” controlan las funciones de la

valvula de desagtie.

3. Presidon neumatica. (SV1 Normalmente cerrado) este control permite la entrada de aire
comprimido al sistema a la presidn de trabajo fijada con el mandmetro del equipo. Los

botones “ON” y “OFF” controlan las funciones de la vélvula de entrada aire comprimido.

4. Bomba de reactivo: (B) El botdon “FF” activa la bomba de reactivo (bomba peristaltica)
introduciendo el agua de forma controlada en el sistema; el botén “RW” activa la bomba

en sentido contrario y el botén “OFF” detiene la bomba.
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Siempre que se pulse uno de estos botones, simultdneamente con la bomba se activara

la electrovélvula de seguridad (SV9).

Valvula reactivo. (PV2 Normalmente abierta) Este control permite control del paso de
reactivo (agua) al crisol. Los botones de “Cerrar” y “Abrir” controlan las funciones de la

valvula.

é bomba peristaltica de reactivo se encuentra activa, se puede generar

Si el usuario cierra manualmente la valvula pinch de reactivo al tiempo que la

sobrepresiones internas e incluso reventar algin tubo ocasionando un vertido
del reactivo en el interior del equipo.

10.

11.

12.

Agitador. Los botones “ON” y “OFF” controlan las funciones del agitador magnético.

Agitador setup (1...9). Permite modificar la velocidad de la barra magnética entre el

minimo 1y el maximo 9. El botén “Velocidad” fija la velocidad del agitador.

Apertura crisol. Este control que ejecuta la secuencia de apertura y cierre del crisol
desde su posicién de reposo. “Abrir crisol” sube el piston y desplaza la mesa a la posicién
de reposo, en contraposicién, “Cerrar crisol” desplaza la mesa para posicionar el piston

sobre el crisol y baja el pistén.

Posicidn mesa. Este control permite desplazar la mesa desde su posicion de reposo a su
posicién sobre el crisol y viceversa. Los botones de “Cerrar” y “Abrir” activan los

movimientos del actuador desplazando la mesa en sentido lineal.

Valvula de lavado. (SV2 Normalmente cerrada) Este control permite la entrada de agua
desde la toma de agua del equipo directamente al crisol para llevar a cabo la secuencia
de lavado. Los botones “ON” y “OFF” controlan las funciones de la valvula de entrada

agua al crisol.

Secado. Este control activa la secuencia de secado del crisol. El botdn “Iniciar” activa la
valvula de presidon neumatica (SV1) y lleva la temperatura de consigna del crisol a la
temperatura de secado (ver apartado 4.1.2); el botén “Terminar” desactiva la valvula de
presidon neumatica (SV1) y lleva la temperatura de consigna del crisol a la temperatura

de medida (ver apartado 4.1.2).

Llenado de trampa. Este control activa la secuencia de llenado de la trampa con agua.

El botdn “Iniciar” activa la bomba peristaltica (B), las valvulas (SV9, SV10y PV2) llenando

@EQUH_AB
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el buffer (A7). El botdn “Parar” desactiva la bomba peristaltica (B), las valvulas (SV9,

SV10y PV2).

Un tiempo de llenado de trampa elevado puede llenar completamente el buffer
y la trampa. Si hubiera alguna obstruccién el agua podria llegar al compensador
a través el Kitasato dafandolo.

4.1.7 Temperaturas.

Para acceder a esta ventana hay que presionar el botdn (7). Esta ventana nos permite visualizar
un grafico de las temperaturas del analizador del crisol y del compensador termodinamico en
funcién del tiempo. Sirve para chequear posibles variaciones de temperatura en las diferentes

partes el circuito y determinar su estabilidad y la influencia en los analisis.

Diagramas de evolucitn de las temperaturas — O b

23/04/2021

Temperatura del Oven .-~ Oven SetPoint

Temperatura del Crisol
-------- Crisol SetPoint

48 .
46 T ... S SO SRS .................. ]
44 T S SRR P ]

42 + : 5 : ]
40 1 : : ; ]
38 Lo I R R ]
e F ................... ................... R ]

Temperatura

34 T 1

321 5 : : ]

30 | i i
16:45 16:46 16:47 16:48 16:49

Figura 17. Representacion grafica de la temperatura monitorizada por los distintos sensores del sistema.

4.1.8 Base de datos.

Para acceder a esta ventana de hay que presionar el botdn (8) del menu de control, muestra una

tabla con los resultados de los analisis realizados por el equipo.
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Formulario de representacién de los resultados

Interfaz de Usuario

- %
Fillro de Andlisis por fecha
Desde | lunes .31de mazo de2014 |
Hasta  [jueves . 1de abil de2021 |
Filirar Exportar Datos
Presidn del circuito durante el Andlisis
]
1000
a00
&
£
= oo
2
400
200
o
o 1 20 30 40 50 L] 0
Tiempo

Id Fecha Peso Presion Temperatura  Resultado ~
Mo wwwunm uw win e om

piedra 06/06/2014 13:04 14,7940 1034.60 4960 68.72

aluminio 10/06/2014 11:28 3.7400 1140.84 8395 300.27

aluminio 10/06/2014 11:50 3.0000 1158,19 73.10 380.13

cac2 1070672014 15:46 20.2500 1450.37 4960 70.78

CaC2 10/06/2014 15:56 20.0100 1418.46 49.69 70.69

CaC2 10/06/2014 16:17 19,9900 1508,72 58,59 75.34

caCc2 10/06/2014 16:45 19.9900 1489.92 53.99 7437

a 1170672014 11:40 20.0000 -0.69 46,22 -1.04

CaC2 11/06/2014 12-:05 20,1000 143286 4945 70.43

caCc2 11/06/2014 12:17 20.1300 1474 90 5803 73.09

CaC2 1170672014 12:31 20.2300 144812 57.03 71.38

CaC2 11/06/2014 12-44 20,0000 149513 86.19 74,61

cac2 1170672014 13:02 20.3000 1458 64 7322 71.66

cac2 1170672014 13:21 20.0400 1468,92 77.92 7312

cac?2 11/06/2014 13:38 20.2370 147570 7322 72,75

cac2 1170672014 13:53 15.0100 1142.94 7397 75.46

Pedro 1370672014 15:43 15,3795 1271 56.06 68.89

Pedro 13/06/2014 15:54 15,2425 114635 67.40 69.85

Pedro 13/06/2014 16:04 15.2499 1160.16 69.36 70.55

Pedro 1370672014 16:15 15.2435 1170.87 70.28 71.20

Pedro 13/06/2014 16:33 15,2387 1210.42 89.20 7213

Pedro 13/06/2014 16:43 15,3474 119565 89,90 70.59

blanco 13/06/2014 16:55 15.0000 3213 4514 -1.28

blanco 60°C 13/06/2014 17:04 15.0000 36.44 61.19 -2.45

CaC2 piedra 16/06/2014 13:16 15,3400 118143 59,92 72,35

CaC2 piedra 1670672014 13:26 15.2900 1202.09 64.84 7347

CaC2 piedra 16/06/2014 13:34 15.4000 1215.38 67.40 73.56 v

Informe Imprimir

Figura 18. Base de datos de los analisis realizados por el analizar.

Estos datos se pueden filtrar por fecha y ordenarse por diferentes criterios adicionalmente todo

el contenido de la tabla puede exportarse a una hoja de célculo.

La seleccidn de una fila permite visualizar la representacidn grafica del analisis como variacién

de la presidn generada durante el tiempo. Adicionalmente esta funcion permite el calculo del

promedio y desviacidn tipica de varios resultados de los andlisis previamente seleccionados,

para seleccionar varios analisis se seleccionaran las correspondintes filas de la tabla mientras se

presiona la tecla “CTRL”, este recurso puede ser util como un histérico del equipo.

Existe la posibilidad de obtener un informe de un analisis individual, para ello sélo se tiene que

seleccionar el andlisis deseado y pulsar el botdn “Informe” el informe resultante saldra en una

ventana emergente, el cual puede ser directamente impreso pulsando al botén de imprimir.
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m e S
= { [ INFORME DETALLADO DE LA MUESTRA: Al FECHA: 28/04/2021 13:19:22 - o X}
= | 7=
e | INFORME DETALLADO DE LA MUESTRA: Al FECHA: 28/042021 13:19.22 Imprimic {E) EQUILAB
= ‘ S2)
caC2
== TewO.  luwe  %CXa  Velocdsd Resccions. 2810412021
caC2 v DI o0 0.00 0,00 0,00 TR = : ]
caC2 ) 0.00 0,00 0,00 0.00
a2 20 0.00 14.58 0.00 0.00
e 30 65.28 17.55 8.70 4.92 Lo |
ZaC2 40 275.87 74,16 27.59 20.77 - -3l ¥iis
a2 50 M e T .62 1200 Pl
Cac2 60 687.77 184.88 45.85 5L /
ac2 ] 827.56 22246 47.29 62.31 1000 /
Cac2 80 11,39 245,00 4557 68.62 = 7
Cac2 90 967.05 25996 4298 72.81 g 800 /
Aanco 100 1028.55 27649 LIRT] 7744 -~
stan 110 108423 29146 3943 81.64 60
slan 120 12856 30338 3762 84.98
taC2 130 116565 31335 35.87 87.77 i
caC2 140 M40 32113 3413 89.95
CaC2 150 121928 327,76 251 91.81 / B e
taC2 160 123862 33296 30.97 9326 22 (
a2 7 1254.63 k<t 2952 9447
a2 379 132448 35604 13.98 99.73 0 +
cac2 419 132811 357,02 317 10000 9 100 20 20 4% %0
ey > 5 Tiempo, s

- i |

Informe It

Figura 19. Informe de una muestra individual.

4.1.9 Modo Standby/nomal

Este modo permite desactivar el calentamiento del crisol mientras se mantiene activo el

calentamiento del compensado termodinamico.

Si se va a detener el proceso de analisis del equipo durante un tiempo prolongado es
recomendable utilizar el modo Stand by. En este modo, el crisol queda sin calentamiento,
mientras que el compensador termodindmico continua con temperatura de trabajo permitiendo

reiniciar los anadlisis sin necesidad de una larga espera de estabilizacion.

Posteriormente cuando se desee reiniciar los analisis se debe apretar de nuevo el botén (9) del

menu de control activando el modo normal.

4.2 Introduccidon de datos de la muestra

La interfaz de usuario permite la incorporacién del identificador de muestra y su

correspondiente valor de masa de dos formas diferentes:

1. Modo semi-automatico. Cuando una balanza esta conectada al ordenador, Unicamente
se escribira el nombre de la muestra. El valor de la pesada se transferird a la tabla inferior

al presionar el botén “Balanza”
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2. Modo manual. En la opcidon manual tanto el nombre de la muestra como el valor de la

pesada se escriben directamente en la tabla inferior.

Figura 20. Ventana de introduccidn de datos de la muestra.

El nombre de la muestra puede contener hasta 20 caracteres alfanuméricos con o sin espacios
entre ellos y evitando usar punto, comas y barras; para el peso puede usar punto o coma para
los decimales. Se pueden analizar muestras con el mismo nombre repetido. El programa del
analizador almacena estos datos junto con el resultado obtenido del analisis en la base de datos

compatible con Excel y Access.

Cuando la muestra sea un patrén de aluminio debe seleccionarse el marcador
“Patrén de Aluminio”

4.3 Representacion del proceso de analisis

En la ventana principal de la interfaz de usuario se muestra la ventana “Proceso del andlisis del

|II

crisol” donde se representa el perfil de respuesta del sensor en tiempo real durante la secuencia
de andlisis y se recogen el estado de evolucién de dicha secuencia. En la siguiente figura se

muestra una imagen de la ventana del proceso de analisis.
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300 3 /
Representacion grafica 00— A
/

@ Seceuncia de andlisis |
@ Inicio del andlisis |4 ANALIZAR

28/04/2021

@ Id 800 § A1
Peso 700 = 2203
2.0036 >-73
Resultado 9 F g

360.09 % CaC2 P

Presion
&
3

Tiempo

uencia de secado

ABRIR CRISOL | |

Figura 21. Ventana de representacion grafica de los resultados.

Dentro de este apartado se encuentran diferentes subapartados, que se enumeran en la figura
anterior:

1.

Este recuadro recoge los valores de referencia de la muestra, el Id (nombre de la
muestra) y peso en g, finalmente el resultado instantaneo de pureza de la muestra en %

o el volumen en L generados de gas por kg de muestra.

En el recuadro de la representacién grafica se muestra la cinética de reaccidn
monitorizando el valor de presién frente al tiempo. Esta grafica permite evaluar
facilmente el comportamiento de la muestra desde el inicio de la reaccion hasta la

finalizacion de la misma.

Secuencia de analisis, donde se describen las diferentes etapas de la secuencia en las

gue se encuentra el analisis, ver apartado 3.3.
El botén de “Analizar” activa la secuencia de analisis.

El botén de “Abrir” se abrira el pistdn. La apertura del crisol Unicamente se podra llevar

a cabo cuando el andlisis haya finalizado y la presidon sea inferior a 20 mbar.

El botén “Finalizar” permite abortar el analisis en cualquier momento. Si el andlisis se
aborta durante los primeros 5 minutos el dato obtenido del % de pureza no se registra
en la tabla de Ultimos analisis, ni se almacena en la base de datos. Si el andlisis se aborta

después de ese periodo el resultado queda registrado como muestra finalizada.
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4.4 Ultimos analisis

Interfaz de Usuario

En la tabla ultimos analisis realizados se recogen los datos mas relevantes de las muestras

realizadas durante el Ultimo dia. En esta tabla se recogen los siguientes el Id de la muestra, la

fecha y hora del andlisis, masa analizada, la presién maxima, la temperatura, la pureza y el

volumen de gas generado.

A_15
blanco
A_2

Fecha
22/04/2021 14:10
22/04/2021 13:58
22/04/2021 13:35
22/04/2021 12:02
22/04/2021 11:48
22/04/2021 11:38
22/04/2021 11:09
22/04/2021 10:53
22/04/2021 9:49
22/04/2021 9:33
21/04/2021 14:47
21/04/2021 14:16
21/04/2021 13:57

Peso
5,0058
5,0032
5.0230
0.5006
3.0002
5.0252
20,1219
20,0094
29,9946
15,0000
1.5066
15.0000
2,0014

Presidn
281,59
28259
27476
257.59
177.04
28587
1282.54
1369.34
1590.24
25,80
570.22
26.12
745,75

Temperatura Resultado

50.41
44,83
44,88
50.37
4478
48.08
59.75
53.03
59.02
32,59
57.81
45,35
58.81

48,17
49.25
47.40
432.74
46.21
49.20
61.12
65,90
50.88
-0.49
350.29
-0.03
354 32

~

Figura 22. Ventana de ultimos anélisis.

45 Mandmetro

La representacion grafica del mandmetro que se muestra en la pantalla principal de la interfaz

de usuario presentan una escala de colores que indica la zona éptima de operacién. En esta

representacién grafica también se recogen los valores de temperatura del crisol y del

compensador termodinamico.
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Mandémetro

Temperatura del
Crisol

Temperatura del
compensador

Figura 23. Representacion grafica de la presidn instantanea del sistema, asi como los valores temperatura
del crisol y compensador térmico.

e Zona azul, desde 0 a 120 mbar. Es muy poca presion de trabajo, por lo que, si los
resultados de presién se encuentran en esta zona, debe aumentarse la cantidad de

muestra.

e Zona verde, desde 120 a 1200mbar, corresponde a la zona dptima de presiones para

realizar el ensayo, presenta la maxima precisién en la medida.

e Zona naranja, desde 1200 hasta 1400 mbar, es la zona no éptima pero no limitante,
trabajar en este intervalo significa estar trabajando al maximo de la capacidad, ya que

si se aumenta la concentracion llega a la presion limite.

e Zona roja, hasta 1600 mbar, la presion es limite y puede saturar el detector con lo que

la medida puede ser errdnea, se recomienda disminuir la masa de muestra.

Si la presién alcanza 1600 mbar la presion del sistema se libera y se detiene el
andlisis.
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Tabla 2.Tabla de los posibles fallos que puede tener el equipo.

Mantenimiento

Problema

Causa

Solucion

No se detecta el crisol

Detector de posicidn del
piston fuera de posicion

Ajustar (ver apartado 5.2.3)

Dificultad para abrir o cerrar
la mesa

Suciedad o mala posicién de
los rieles

Limpiar y ajustar (ver
apartado 5.2.3.1)

Fugas en circuito de analisis.

Presién neumatica por
debajo de 4 bar.

Revisar y corregir (ver
apartado 5.2.1)

Juntas de cierre en mal
estado.

Revisar y corregir (ver
apartado 5.2.3.1)

Racores en mal estado o mal
apretados.

Revisar y corregir o cambiar.

Tubo de vélvula pinch.

Revisar y corregir (ver
apartado 5.2.6)

Tubo de la bomba
peristaltica.

Revisar y corregir (ver
apartado 5.2.5)

Fallo en dosificacidon de
Reactivo (Agua)

Problemas con la bomba
peristaltica.

Revisar estado de la goma de
Marprene. Sustituir en caso
de rotura (ver apartado
5.2.5).

Mensaje de atasco en el
equipo.

Ha fallado la secuencia de
despresurizacion.

El equipo no ha podido
evacuar la presion, debido a
la obturacién de la salida de
desagle.

Ejecutar procedimiento de
desatasco, tomando las
precauciones pertinentes
(ver apartado 5.2.7.2).

@EQUlLAB
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La temperatura del crisol, o
del compensador no alcanza
el valor programado.

Fallo del calefactor
correspondiente.

Fallo del sensor de
temperatura.

Parametros erréneos del
regulador PID.

Revisar, sustituir o corregir
pardmetro.

Resultados irregulares, el
equipo no repite.

Fugas en circuito de andlisis.

Parametros de analisis
erréneos.

Exceso de llenado de la
trampa.

Agitacion defectuosa.

Revisary corregir.

Agitacion defectuosa

Mal estado de la barra
magnética.

Sustituir barra de agitacion.

Velocidad de agitacidon
demasiado alta.

Fijar una velocidad adecuada
(ver apartado 4.1.6).

Pérdida de comunicacion
con el PC

Revisar estado del cable
USB.

Reiniciar la aplicacion.

En ultimo caso reiniciar el
PC.

5.1 Mantenimiento preventivo.

El analizador CaC-202 es realmente un equipo sencillo y robusto, pero debido a las

caracteristicas de las muestras que van a ser analizar, se tendran que realizar unas series

mantenimientos precisos para obtener del analizador el mejor rendimiento.

Aqui se exponen los diferentes tipos de mantenimientos generales que hay que realizar:

@EQUH_AB
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51.1

Mantenimiento diario.

Diariamente antes de comenzar a analizar, se chequeara Unicamente el estado general del

equipo:

1.

51.2

5.1.3

Se chequeara de forma visual, el estado del crisol, trampa de agua y kitasato y si fuera

necesario limpiar algln elemento (ver apartado 5.2.4).

Mantener limpias las guias de desplazamiento del pistén de cierre del crisol (ver

apartado 5.2.3.1).

Realizar un chequeo de fugas, si existiera alguna duda sobre la estanquidad del equipo

(ver apartado 4.1.5).

Después de cada analisis el equipo realiza un lavado de manera automatica, incluido en
la secuencia de analisis. Pero en caso necesario se puede realizar una limpieza manual

ver apartado 5.2.4.

Mantenimiento semanal
Se debe hacer una limpieza del crisol, trampa de agua y kitasato (ver apartado 5.2.4).
Limpiar las guias de desplazamiento del pistdn de cierre (ver apartado 5.2.3.1).

Chequear movimiento de la mesa de desplazamiento y cierre del pistén (si no funcionan

bien ver apartado 5.2.3).

Mantenimiento mensual
Se debe hacer una limpieza del crisol (ver apartado 5.2.4).

Desmontar la trampa de agua y el kitasato, si fuera necesario para su limpieza total (ver

apartado 5.2.4).

Desmontar la tapa de cierre del crisol, revisar las juntas téricas de cierre y sustituirlas si

fuera necesario. (revisar apartado 5.2.3.1).

Chequear movimiento de la mesa de desplazamiento y cierre del pistén (revisar

apartado 5.2.3).

5.1.4 Mantenimiento semestral

Realizar un mantenimiento mensual.
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1. Chequear el estado del tubo buffer. Es un tubo enrollado de volumen conocido que se
llena de agua antes de comenzar un andlisis, y que, por su situacidn en el circuito,
también puede retener particulas de las que se desplazan con el gas durante los analisis

y ensuciarse e incluso llegar a taponarse.

Figura 24.Vista general del lateral derecho del equipo

Para chequear este tubo, bastard con abrir el lateral izquierdo del equipo y bajo la
trampa de agua, se localiza el tubo del buffer unido al sistema con dos racores de
conexién rapida, que le unen por un lado al crisol y por el otro a trampa de agua. Se

debe desmontar y limpiar, o simplemente sustituirlo por uno nuevo.

2. Chequear el estado general de todos los componentes del equipo, para ello se debe

girar el equipo y desmontar la tapa inferior del equipo.

3. Chequear el estado del tubo de silicona rojo de la véalvula pinch y sustituirlo en el caso

de que estuviera deteriorado siguiendo las pautas marcadas en el apartado 5.2.6.
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Figura 25.Vista general del inferior del equipo

4. Chequear el estado del tubo Marprene de la bomba peristaltica, para ello se tiene que
desmontar la carcasa superior del equipo y si fuera necesario sustituirlo siguiendo las

pautas marcadas en el apartado 5.2.5.

Figura 26.Vista general superior del equipo sin la carcasa superior.
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5.2 Ajustes, limpieza y procedimientos de mantenimiento

5.2.1 Ajuste de la presién neumatica

El ajuste de la presidn neumatica se realiza antes de que el equipo salga de fabrica, a través de
un el manorreductor que permite el ajuste de presion hasta la presidén de trabajo inferior a 1500
mbar, el cual se encuentra en la parte posterior y dispone de un mandémetro para la visualizacion
de la presién, normalmente no es necesario volver a realizarlo. Sin embargo, es facilmente

ajustable mediante la interfaz de usuario.
El procedimiento es el siguiente:
1. Abrir las funciones manuales, botdn (6) del menu de control (ver Figura 16).
2. Cerrar el crisol.
3. Cerrar lavélvula de desagiie.
4. Abrir la presién neumatica.

Una vez equilibrada la presidn en el interior des sistema el mandmetro digital que se muestra
en la interfaz de usuario (ver Figura 23) debe recoger una presién alrededor de 1400 — 1500
mbar. Si no fuera asi, se tiene que ajustar la presion por medio del regulador que se encuentra

en la parte posterior del equipo.

Para reducir la presidn, se gira la cabeza del manorreductor en sentido contrario a las agujas del

reloj y para aumentar la presion en el sentido de las agujas del relo;j.
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FUNCIONES MANUALES

FUNCIONES MANUALES DEL EQUIPO

M Crisol abierio

Apertura d —@— Cerrar crisol
.
W Notarinr dol coced - -9l Cenado

Cerrar valvula desagiie Cerrar Presion neumadtica
Il Fresion | E—— o
1 P 1

“m"s = | “

[ Bomba de reactive Valvula Reacliva SEC: y
RW

14400’
1600

Valvula de Lavado-
ON
OFF

Cerrar

Abri

[ Agitador V Agitador, (40...100)

@ Funciones
manuales del

ment de control

(bétén6)

Presién llegara hasta los 1440 mbar,
@ sino es a;i\debe ajustarse

@ Mover el regulador hasta queel
manometro de la aplicacién llegue a
1440mbar

Figura 27. Procedimiento para el ajuste de presion neumatica.

Si la presion supera los 1600 mbar, nos aparecerd una alarma y la valvula de desagiie se abrira
automaticamente, por lo que se tendrd que reducir la presidn con el regulador neumatico y

volver a repetir el procedimiento que se acaba de exponer.

Una vez la presién del manédmetro en la pantalla sea inferior a la presidon de ajuste, muy
suavemente se incrementara la presion con el manorreductor hasta que en el mandémetro de la

pantalla nos muestre una presién entre 1400 y 1500 mbar.

El manorreductor, dispone de un sistema de bloqueo, para evitar que la
presion ajustada pueda modificarse por error. Para desbloquearlo, sera
necesario tirar hacia afuera de la cabeza del mismo, hasta que nos permita
girarla hacia ambos lados.

5.2.2 Ajuste de llenado del buffer

La primera operacién que realizarad el equipo una vez colocada la muestra ya pesada en el

interior del crisol, serd la de dosificar una cantidad de agua al buffer, con el crisol atn abierto.
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El buffer es una bobina de tubo de PTFE con un didmetro exterior de 6 mm e interior de 4 mm

con una longitud de 2,25 m y un volumen aproximado 28 mL.

A
1 % g !
3 VA CCMAZAMVIONO Trampa ¥
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D ALl l l“/"\. »
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Figura 28. Diagrama neumatico del equipo (der.); imagen del equipo (izq.).

Descripcidon del proceso:

1. Una vez pulsado el botdn de analizar, el equipo abrird las electrovalvulas SV9 y SV10 y
activara la bomba peristdltica dosificando una cantidad de agua en el interior del buffer,
una vez la reaccion haya comenzado el aumento de presion en el crisol desplazara el
contenido del buffer a la trampa donde quedara almacenada durante todo el andlisis.
En algunas ocasiones si a lo largo del andlisis la presion del crisol baja debido a una
estabilizacidn térmica podremos observar como el agua de la trampa retorna hacia el

crisol y esta puede llegar a quedar vacia.

2. El agua que dosifica la bomba peristéltica se ira principalmente hacia el buffer, pero

también es posible que parte de esta llegue a la trampa.

3. Sieltiempo de llenado de la trampa es muy elevado puede llenar todo el buffer y verter
algo de agua en el interior del crisol, esto provocaria el inicio de la reaccidon de
descomposicion del carburo antes del sellado del sistema, con el consiguiente error en
la medida de la pureza de la muestra.

@EQUH_AB
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debemos revisar el tiempo de llenado de la trampa probablemente es

f Si se observa la entrada de agua al crisol durante el llenado de la trampa,
demasiado grande.

Si esto ocurre se deberd reducir el tiempo de dosificacién de llenado de trampa ajustable

en parametros ver apartado 4.1.2.

A El tiempo de llenado de la trampa no debe ser superior a 20 s.

5.2.3 Ajuste de la mesa de desplazamiento y piston de cierre

El sistema de cierre del crisol estd compuesto por la mesa de desplazamiento y el pistén de
cierre; la mesa de desplazamiento cuenta con una mesa con patines, que se desliza sobre unas
guias atornilladas en la base de montaje y es sujeta a un actuador neumatico que controla su
desplazamiento mediante unos tornillos de mariposa. Debido al gran tamafio del crisol
(didametro interior 100 mm) y la fuerza que ejercera la presion del acetileno (hasta 1600 mbar)
en la tapa, obliga a utilizar un pistén con un didmetro lo suficientemente grande para

contrarrestar esta fuerza y evitar fugas de gas durante el analisis.

Tornillo
mariposa

X -
mesa con los patines

-,

Desplazamiento

Actuador neumdtico lateral
Guias base con sus escuadras

Figura 29. Componentes del sistema del desplazamiento de la mesa y cierre del crisol.
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Con cada andlisis la mesa se posicionard sobre el crisol, y al final el andlisis, volvera a su posicidn
inicial. A lo largo del tiempo, debido a la realizacidon de multiples analisis, con el tiempo se irdn
acumulando suciedades que obstaculizardn el movimiento, llegando a desajustarse v,

consecuente, podra dejar de funcionar con suavidad en alguna de sus dos posiciones

Por ello, el conocimiento de los componentes del sistema, asi como su mecanismo de ajuste es

necesario para su correcto funcionamiento a lo largo del tiempo.

Antes de comenzar con el reajuste del sistema apague el equipo y desconecte
el cable de alimentacion.

5.2.3.1 Limpieza de las guias y de la tapa del crisol

Si durante alguno de los mantenimientos observa una gran suciedad en el crisol o en las guias
de desplazamiento, o una vez cada 6 meses, se procederd a desmontar la mesa de

desplazamiento para una limpieza exhaustiva de estos elementos.
Para ello, se seguira el siguiente procedimiento:

1. Retirar los dos tornillos mariposa que sujetan la mesa de desplazamiento del actuador

neumatico.
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Calcium Carbide

,‘\ '

eac-202

Tornillos mariposa 5‘\

Actuador neumdtico

Guias base

Figura 30. Imagen de la mesa de desplazamiento y cierre del piston.

2. Unavez sueltos los dos tornillos de mariposa, se arrastrara la mesa hacia delante, hasta

que esta quede fuera de las guias, como se indica en la siguiente figura.

o
-
c
@
=
©
~N
3
a
w
@
o

Figura 31. Movimiento para liberar la mesa de desplazamiento.
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3. Posteriormente, se colocara la mesa en un lateral y se procedera a limpiar las guias. Las
guias estan fabricadas en aluminio duro anodizado, por lo que se debe evitar la
utilizacion de produtos fuertemente alcalinos para llevar a cabo la limpieza, por lo que
se empleara una una disolucion jabonosa para arrastrar los posibles depositos sélidos

que dificulten la movilidad de los patines.

4. Al mismo tiempo se chequearan las juntas tdricas que hacen el cierre sustituyendolas si

fuera necesario y el estado de la tapa del crisol limpiandola.

7y
TR
Wi

/ T 2 J & | T,g <
[

Figura 32. Juntas tdricas y tapa del crisol.

5. Una vez limpios las guias y la tapa del crisol, se procedera de forma inversa para su

instalacion.

5.2.3.2 Ajuste de posicidn de las guias

Si la limpieza de las guias no fuera suficiente para que la mesa se mueva con suavidad a través,

se ajustara la posicion de las guias:

Se aflojaran los tornillos que fijan las guias sobre el panel de montaje y colocando la mesa en la

mitad de su recorrido y se apretaran los tornillos de las guias.
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Mesa posicionada en el
centro del recorrido

11

Tornillos de las guias

Figura 33. Ajuste de las guias.

5.2.3.3 Ajuste de la altura de la mesa de desplazamiento lineal

Si el ajuste de las guias no resolviera el problema de desplazamiento de la mesa se realizara el
ajuste de la altura de la mesa de desplazamiento. Para llevar a cabo este procedimiento se

seguiran las siguientes etapas:

) 'h-,‘?'»‘ Ca.l T

Figura 34. Mecanismo de desplazamiento de la mesa.
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a) Aflojar los tornillos (no quitarlos) que fijan el actuador neumatico a las escuadras y los 2

tornillos de mariposa que fijan el actuador a la mesa de desplazamiento.

b) Una vez los tornillos han sido aflojados, la mesa se desplazard libremente sobre las guias,
en caso contrario, se seguira el procedimiento de ajuste de los patines (ver apartado

5.2.3.1) antes de continuar con el ajuste de la mesa lineal.

c) Lamesa se dispondrd en el centro del recorrido y se apretardn los 2 tornillos de mariposa.

La mesa debe seguir desplazandose libremente sin restricciones.

d) Finalmente, el actuador neumatico se fijara a las escuadras de soporte mediante los 4

tornillos destinados a ese propésito.

En algunos casos, las escuadras laterales de sujecion del actuador neumatico
estaran calzadas por una galga (7.5x50x0.2) para ajustar el angulo de la
escuadra. Si se retiran estas galgas el movimiento se puede ver dificultado.

5.2.3.1 Ajuste de los patines de desplazamiento

Los patines permiten el movimiento de la mesa sobre las guias con un rozamiento muy bajo, sin
embargo, una mala colocacion o un desplazamiento accidental de los mismos puede ocasionar
una mala o nula movilidad de la mesa de desplazamiento. Para el ajuste de los patines

seguiremos el siguiente procedimiento.
a) Se aflojaran los 8 tornillos que fijan los patines de las guias a la mesa.
b) Se llevara la mesa a la mitad de su recorrido.
c) Se apretaran los tornillos de los patines sin la holgura (guia derecha, ver figura).

e) El movimiento de la mesa debe ser fluido. A continuacidn, se apretaran los tonillos de los
patines con holgura. En caso de que no se obtenga un movimiento fluido una vez
apretados los tornillos, se seguira el procedimiento de ajuste de las guias (ver apartado

5.2.3.2) antes de continuar con el ajuste de los patines.
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e

Figura 35. Ajuste de los patines de desplazamiento.

5.2.4 Limpieza del crisol, trampa de agua vy kitasato

Para limpiar el crisol, la trampa y el kitasato, se pueden utilizar dos métodos en funcién del

estado de los mismos.

5.2.4.1 Limpieza quimica.

Para realizar este tipo de limpieza se usardan 50 g de 4acido citrico en polvo. Siguiendo el

procedimiento descrito a continuacion:

A Leer cuidadosamente las instrucciones antes de realizar el proceso.

a) Depositar los 50 g de 4cido en el interior del crisol.

b) Iralainterfaz de usuario a funciones manuales, botdn (6) del menu de control.
c) Cerrar el crisol.

d) Cerrar lavalvula de desaglie (PV1).

e) Abrir la valvula de lavado (SV2).

@EQUILAB
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f) Conectar la agitacion, para ayudar a la disolucidon del acido citrico.

g) Tan pronto como aparezca agua en la trampa, cerrar la valvula de lavado (SV2), para

evitar que el agua llegue al kitasato y al compensador.

En ningln caso debemos permitir que el agua llene el kitasato, ya que podria
llegar alcanzar el compensador termodindmico y este debe permanecer limpio
y seco para obtener medidas reproducibles.

h) Abrir la vélvula de reactivo (SV10)

i) Dosificar usando la bomba de reactivo, pulsando sobre “FF” de la bomba de reactivo al

para seguir llenando la trampa y el kitasato hasta la altura que consideremos segura.

j)  Se mantendra el crisol, la trampa y el kitasato, llenos con la disolucidn de acido citrico

durante 10-15 min y posteriormente se vaciara el circuito.

k) El vaciado del circuito se realizara abriendo la valvula de desaglie (PV1) y abriendo la

valvula de presidon neumatica (SV1).

FUNCIONES MANUALES X

FUNCIONES MANUALES DEL EQUIPO ©)

Piston Apertura del crisol ———

M Crisol abierto

[l Detector del crisol M Crisol Cerrado Abrir Vilvula de lavado
@ Cerrar valvula desagiie

Posicion Mesa Valvula de Lavado —
Valvula Desague — Presion Neumatica
Abrir

i @ Cerrar Valvula de \gvado

Bomba de rzactivo Vilvula Reactivo SECADO
Manuales

Conectar agitacion Abrir vélvula de reactivo
Temperat Agitador——— V Agitador. (40...100) LLENADO TRAMPA
A -

Funciones manuales
@ del menu de control
(bétone)

Figura 36. Procedimiento de limpieza del crisol, trampa y kitasato.
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5.2.4.2 Limpieza fisica.

Para realizar esta limpieza, se debe desmotar tanto la trampa de agua como el kitasato y

limpiar con un pafio o incluso con un estropajo hasta que queden limpios.

N.

Figura 37. Procedimiento de limpieza del crisol, trampa y kitasato.

Tanto la trampa como el kitasato, se desmontan, soltando las tuercas de mariposa que los

sujetan a la estructura del equipo.

Ambos, estan protegidos con un tubo exterior de metacrilato, para evitar que

una sobrepresidn en el circuito pudiera reventar los vasos de vidrio y dafar al
usuario.

A No olvidar instalar estos protectores después de limpiar la trampa y kitasato
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Proteccion de metacrilato

Figura 38. Proteccion de metacrilato.

Se aconseja chequear el estado de las juntas téricas de cierre antes de volver a montar.

Finalmente, el crisol se limpiarad también con la ayuda de un estropajo y si fuera necesario.

5.2.5 Mantenimiento de la bomba peristaltica

Debido a la friccion que los rodillos de la bomba peristaltica ejercen sobre el tubo de Marprene,
con el tiempo, tiende a deformarse e incluso deteriorarse hasta el punto de romper. Este tubo,

debera ser chequeado cada 6 meses y sustituirse como minimo una vez al afio.

Para acceder al tubo, sera necesario desmontar la carcasa superior del equipo y bajo esta,

localizaremos la bomba peristaltica justo al lado del depésito (compensador termodinamico).

74



CaC-202 Mantenimiento

\\.!

Figura 39. Bomba peristaltica.

Una vez localizada la bomba, se tiene que seguir el siguiente procedimiento:

1.

5.2.6

Abrir la tapa de plastico transparente.

Girar con la mano el eje de la bomba para extraer el tubo de Marprene fuera de los

rodillos.
Soltar los dos pasamuros que sujetan el tubo a la bomba, para liberar el tubo.
Sustituir el tubo.

Una vez sustituido, montar de forma inversa.

Mantenimiento de la valvula pinch

El equipo, dispone de dos valvulas tipo pinch (aplastamiento) PV1y PV2, funcionan aplastando

el tubo para realizar el cierre de la valvula por el que circula el fluido con un pistén neumatico.

El efecto de aplastar el tubo, termina produciendo deformaciones en los tubos e incluso roturas

de los mismos.

Estas valvulas se revisaran cada 6 meses y se les sustituira el tubo como minimo una vez al afio.
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Figura 40. Disposicion de las valvulas Pinch en el analizador.

La vdlvula PV1 dispone de un tubo de Marprene que pasa a través de un dado de aluminio con

un pistén neumatico.

Tubo Marprene

Figura 41. Disposicidn de los tubos Manprene.

Para retirar el tubo de Marprene de la valvula:

1. Desconectar el equipo de la presidn neumadtica, para asegurar que el tubo estd

completamente liberado.
2. Cortar las bridas que unen el tubo de Marprene con los tubos de PTFE

3. Una vez separados, tirar de uno de los extremos, para que el tubo pase por el agujero

del dado de aluminio.
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4. Ya extraido el tubo de Marprene, instalar otro nuevo y volver a realizar las conexiones
con los tubos de PTFE mediante bridas.

La Valvula PV2, dispone de un tubo de silicona roja con un didmetro mucho mayor, ya que

permitir el paso de las particulas no solubles de la muestra sin atascarse hacia el desagie.

SN
PV2 tubo rojo de silicona

Figura 42. Disposicion de las valvulas Pinch PV2.

Para retirar el tubo de silicona de la valvula:

1. Desconectar el equipo de la presién neumdtica, para asegurar que el tubo estd

completamente liberado.
2. Desconectar el tubo del racor en T que lo une con el crisol y del racor del desagtie
3. Soltar los dos tornillos de la valvula para liberarlo completamente.

4. Sifuera necesario sustituirlo, cortar otro tubo de silicona del mismo tamafio y proceder

de forma inversa.

5.2.7 Procedimiento de desatasco

Los restos insolubles que producen las muestras de permanecen inertes durante la reaccién y
pueden obstruir el filtro en el desagie del crisol impidiendo el correcto funcionamiento del

equipo.
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5.2.7.1 Procedimiento de desatasco automatico

El equipo dispone de un procedimiento automatico que elimina los posibles atascos, este
sistema esta disefiado para evitar que una obstruccién provocada por los restos sin reaccionar
deje presurizado el sistema provocando una parada de emergencia del mismo. Esta rutina de
limpieza se activa cuando la despresurizacién del sistema no ocurre dentro de los pardmetros

deseados (ver tiempo de despresurizacidon en parametro apartado 4.1.2).

Una vez terminado el tiempo de andlisis se toma el valor de pureza del carburo de calcio (o
volumen) y se abre la valvula de desaglie para evacuar la presidn del crisol, en este momento
las particulas solidas no reaccionadas pueden obstruir el filtro del crisol impidiendo la
despresurizacion del sistema, si pasado un tiempo de espera la presidon supera 50 mbar la rutina

automatica de desatasco se activa:

e Labomba peristaltica comienza a introducir agua durante 10 s, como la entrada de agua
se produce a través del filtro, las particulas retenidas en él se desprenden liberando la

salida hacia el desagle.

e Cuando la bomba peristéltica se detiene, se abre de nuevo la valvula de desaglie

retomando de la secuencia de analisis.

e Si la presién se reduce normalmente, se activardn las secuencias de lavado y
seguidamente la de secado, finalizando el andlisis. Si, por el contrario, la presidén no se
reduce durante el tiempo de despresurizacion se activara nuevamente, y por ultima vez,

la secuencia de desatasco.

e Sidurante ésta segunda secuencia tampoco se elimina el atasco, el programa mostrara

un aviso de secuencia detenida debida al atasco del desagiie.

5.2.7.2 Procedimiento de desatasco manual

En el improbable caso de que el atasco del tubo de desaglie no se libere de forma automatica
se procedera segun el siguiente protocolo de actuacidn para liberar la presion y limpiar el crisol

manualmente antes de realizar una nueva muestra.

1. Unavez aparece el mensaje “Atasco en el desaglie” se podra liberar la presidn del crisol

abriendo manualmente la valvula que se muestra en la imagen.
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Figura 43. Valvula manual.

2. Estavalvula, situada entre la trampa y el kitasato, es una vélvula de 3 vias / 2 posiciones,
en su posicion normal (abierta) permite el pasado del gas desde el crisol al compensador
donde se encuentre el sensor de presion. Si, por el contrario, la llave se cierra bloquea
la presion en el interior del compensador liberando, al mismo tiempo, la presion en el

crisol.

3. Unavez la presién del crisol se ha liberado al abrir la valvula, desde funciones manuales
(ver apartado 4.1.6), se procedera a abrir el crisol subiendo el pistdn. Subir el piston que
deja la tapa del crisol sobre el mismo para evitar que el agua retenida en la trampa y

kitasato salpique cuando se libere la presion del compensador.

FUNCIONES MANUALES DEL EQUIPO

Piston

H Crisol abierto
H Detector del crisol M Crisol Cerrado

Figura 44. Funciones manuales del pistdn.

4. Una vez el crisol esta abierto, se abrira lentamente la valvula para liberar la presién del
compensador, el agua contenida en la trampa y el kitasato retornard al crisol dejado

todo el sistema a presién atmosférica.
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Al retornar al crisol el agua contenida en la trampa puede generar alguna
salpicadura.

5. Una vez completamente liberada la presién del sistema, se continua con la limpieza y

secado del crisol. Para ello se realizaran manualmente los siguientes pasos.
a. Abrir crisol y limpiar manualmente el filtro.
b. Cerrar crisol.

c. Abrirvélvula de desaglie (PV1), presidon neumatica (ON) y valvula de lavado (ON)

durante 60 s.

d. Cerrar presion neumadtica (OFF) y valvula de lavado (OFF) e iniciar secado

durante 100 s.

e. Finalmente terminar secado, abrir crisol y con la ayuda del aspirador manual

retirar los restos de solidos no disueltos antes de comenzar un nuevo analisis.
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6 Devolucion para el mantenimiento del equipo

Se recomienda la conservacion del embalaje con el que se envia el equipo, para que, en caso de

ser necesario volverlo a transportar, se hiciera de la forma mas segura posible.

En caso de no disponer del embalaje original, habria que intentar que el equipo viajara sobre
un palé, y que se anclara a este con una cinta o cuerda, para que no pueda moverse durante el

viaje y golpearse.

Asimismo, se deberia cubrir el equipo, sobre el palé, con algun tipo de proteccion (caja de cartén,

plastico) para evitar dafios durante su transporte.

Debe informarse a la companiia de transportes de que se trata de “mercancia no remontable”.

7 Reciclaje

Para correcta eliminacién del equipo, se deberan cumplir las normas legales correspondientes

del pais en el que se encuentren.

Dentro de la Unién Europea, la normativa para la eliminacidon de estos equipos viene regulada

en la directiva UE 2002/96/EC.
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8 Certificado CE
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Anexo |. Soporte de servicio

Anexo |

En este anexo se recogen los componentes mds relevantes del equipo, asi como sus

correspondientes referencias.

1. Compensador termodinamico.

CaC-202-62

CaC-202-08

CaC-202-66

CaC-202-28

CaC-202-27

CaC-202-96
REFERENCIA DESCRIPCION
CaC-202-28 Sensor de presion 0-1,6 BAR 4-20 mA
CaC-202-27 Sensor de Temperatura NTC Resistencia 10kQ
CaC-202-96 Resistencia de Silicona 76,2x254 240V 150W
CaC-202-08 Volumen
CaC-202-62 Racor 1/8” — tubo 6
CaC-202-66 Racor recto 1/8” — tubo 6
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Anexo |

2. Conjunto bomba peristaltica

CaC-202-38

CaC-202-66

CaC-202-41

CaC-202-52 | | CaC-202-35 || CaC-202-36 | | CaC-202-34

REFERENCIA DESCRIPCION

CaC-202-34 Bomba peristaltica 102R (Motor 70rpm 24Vdc 4W)
CaC-202-35 Bomba peristaltica 102R (panel montaje)
CaC-202-36 Bomba peristaltica 102R (cabezal)

CaC-202-52 Electrovalvula 2 vias 2 posiciones

CaC-202-38 Pasamuros PG7

CaC-202-41 Racor poliacetal recto 1/8” - Tubo 6

CaC-202-66 Racor recto 1/8” - tubo 6
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3. Pistony mesa

Anexo |

CaC-202-47

CaC-202-45
CaC-202-91 | | CaC-202-92 || CaC-202-46 | | CaC-202-90
CaC-202-03 || CaC-202-43/CaC-202-72 || CaC-202-20 | | CaC-202-70

CaC-202-04 | | CaC-202-05 || CaC-202-06 | | CaC-202-07
REFERENCIA DESCRIPCION
CaC-202-45 Actuador sin vastago
CaC-202-46 Pistdn cierre
CaC-202-90 Rodamiento sin holgura
CaC-202-91 Rodamiento con holgura
CaC-202-92 Guia aluminio D.10 250 mm
CaC-202-03 Soporte cierre
CaC-202-04 Cierre vaso
CaC-202-05 Separador soporte cierre
CaC-202-06 Soporte actuador A
CaC-202-07 Soporte actuador B
CaC-202-20 Separador piston
CaC-202-43 Racor Reductor 3/8” — 1/4” Hembra
CaC-202-47 Detector magnético para cilindro y actuador
CaC-202-70 Racor codo M5 - Tubo 4
CaC-202-72 Racor codo 1/4” - Tubo 4

@EQWLAB
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4. Electronicay electrovalvulas

Anexo |

CaC-202-53

CaC-202-52

CaC-202-26

CaC-202-25

CaC-202-45 | | CaC-202-46 || CaC-202-33
REFERENCIA DESCRIPCION
CaC-202-45 Placa Electrénica PCB
CaC-202-46 Placa SSR
CaC-202-25 Conector USB
CaC-202-26 Filtro IEC
CaC-202-33 Fuente alimentacién
CaC-202-53 Electrovalvula 2 vias 2 posiciones (con racores CaC-202-62)
CaC-202-52 Electrovalvula 2 vias 2 posiciones (con racores CaC-202-62)
CaC-202-62 Racor codo 1/8” - tubo 6
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5. Neumatica y valvulas pinch.

CaC-202-57

CaC-202-56 || CaC-202-44

_/

CaC-202-55

CaC-202-48

CaC-202-69

CaC-202-40

Anexo |

REFERENCIA DESCRIPCION
CaC-202-44 Manorreductor (con racores CAC-202-62)
Isla de valvulas

CaC-202-48 Isla de valvulas

CaC-202-49 Electrovalvula 3 vias

CaC-202-51 Placa ciega

CaC-202-59 Racor silenciador M5

CaC-202-60 Racor espiga tubo 4 - M3

CaC-202-61 Racor codo M5 - tubo 6
CaC-202-54 Valvula pinch Pequefia (con racor CAC-202-71)
CaC-202-55 Valvula pinch Grande (con racor CAC-202-71)
CaC-202-56 Pasamuros tubo 6 mm - tubo 6 mm
CaC-202-57 Pasamuros tubo 10 mm - 1/4" GAS
CaC-202-62 Racor codo 1/8” - tubo 6
CaC-202-69 Racor en Y instantaneo - Tubo 6 Doble
CaC-202-71 Racor Recto M5 - Tubo 4
CaC-202-102 Placa aluminio para pinch y valvula
CaC-202-40 Racor Espiga 10mm - 1/4" con térica

@EQWLAB
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6. Crisol

CaC-202-89
CaC-202-101
CaC-202-02

CaC-202-58

CaC-202-27 |

CaC-202-86 =

CaC-202-19

CaC-202-84

CaC-202-67
CaC-202-107
CaC-202-107
CaC-202-40
CaC-202-109
CaC-202-108
CaC-202-42
REFERENCIA DESCRIPCION
CaC-202-02 Vaso (racores superiores CaC-202-58 + Arandela M12; racor
inferior CaC-202-40)
CaC-202-101 Junta plana 140x110x1mm
CaC-202-84 Filtro de vaso 2 mm
CaC-202-19 Placa agitador
CaC-202-86 Bobinas del agitador magnético
CaC-202-89 Resistencia
CaC-202-27 Sensor temperatura
CaC-202-58 Racor Recto macho cilindrico inox. tubo 6 - 1/4" Gas
CaC-202-40 Espiga 10mm - 1/4" con junta tdrica
CaC-202-107 tubo aluminio protector
CaC-202-108 fibra térmica 5mm
CaC-202-109 perfil protector de borde
CaC-202-42 Racoren T 1/4" Hembra
CaC-202-67 Racor Recto Hembra 1/4" - Tubo 6
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7. Kitasatoy trampa

CaC-202-21

CaC-202-94 || CaC-202-81 || CaC-202-63 || CaC-202-79

AN

N\

CaC-202-100 CaC-202-64 CaC-202-22 CaC-202-65
REFERENCIA DESCRIPCION
CaC-202-22 Soporte trampa kitasato
CaC-202-21 Fijacidn kitasato
CaC-202-81 Vaso vidrio
CaC-202-94 Protector metacrilato
CaC-202-100 Vialvula VHK3
CaC-202-79 Tubo serpentin 225cm
CaC-202-63 Racor codo 1/4" - tubo 6 mm
CaC-202-64 Racor codo 1/4" - tubo 6 mm Doble
CaC-202-65 Racor recto tubo 6 mm - tubo 6 mm
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8. Mecdnica

CaC-202-14 CaC-202-10
CaC-202-01 CaC-202-13
CaC-202-15 CaC-202-11
CaC-202-16 CaC-202-17
CaC-202-106 CaC-202-30

REFERENCIA DESCRIPCION

CaC-202-01 Panel de montaje

CaC-202-10 Pie A

CaC-202-11 Pie C

CaC-202-12 Tapa superior

CaC-202-13 Tapa superior lateral derecha

CaC-202-14 Tapa superior lateral izquierda

CaC-202-15 Tapa inferior lateral

CaC-202-16 Tapa frontal

CaC-202-17 Tapa suelo

CaC-202-18 Tapa trasera

CaC-202-30 Interruptor

CaC-202-106 Soporte de goma
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9. Tuberias

REFERENCIA DESCRIPCION
CaC-202-78 MARPRENE #16 Tubo de bomba peristaltica ID 3.2 mm OD 6.4 mm
CaC-202-78 MARPRENE #16 Valvulas pinch PV1; Tubo ID 3.2 mm OD 6.4 mm
CaC-202-77 Valvulas pinch PV2; Tubo de silicona ID 9 mm OD 15 mm
CaC-202-74 TUO0604BU Circuito analisis, aire, Tubo poliuretano OD 6mm
CaC-202-75 TU0425BU Circuito analisis, aire, Tubo poliuretano OD 4mm
CaC-202-73 THO604N - Circuito analisis, agua, PTFE OD 6mm
CaC-202-77 Tubo desaglie; Tubo de silicona ID 9 mm OD 15 mm
CaC-202-76 TU1065BU Tubo desagtlie, Tubo poliuretano OD 10 mm

10. Fungibles y racores

REFERENCIA DESCRIPCION

CaC-202-97 Patrén de calibracién Aluminio 99.5% en polvo
CaC-202-98 Reactivo calibracién NaOH

CaC-202-99 Fusible 5x20mm 3.1 A

CaC-202-80 O-rings 30 x 3 mm. Trampa/ Kitasatos
CaC-202-82 O-rings 113,6 x 5,3 mm. Cierre pistdn grande
CaC-202-83 O-ring 100 x 5,34 mm. Cierre Piston pequeio
CaC-202-85 Barra Agitadora 50 x 8 mm

11. Juego de racores

REFERENCIA DESCRIPCION

CaC-202-40 Espiga 10 mm — 1/4"con térica

CaC-202-41 Racor poliacetal recto 1/8” a tubo de 6 mm
CaC-202-43 Racor Reductor hembra 3/8” — 1/4"
CaC-202-58 Racor Recto macho cilindrico inox. tubo 6 a 1/4” Gas
CaC-202-61 Racor codo M5 - tubo 6 mm

CaC-202-62 Racor codo 1/8” - tubo 6 mm

CaC-202-63 Racor codo 1/4" - tubo 6 mm

CaC-202-69 Racor en Y instantaneo - Tubo 6 mm
CaC-202-70 Racor codo M5 - Tubo 4 mm

CaC-202-72 Racor codo 1/4" - Tubo 4 mm
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Anexo Il. Esquemas electronicos del analizador

Circuito de control SSRs

5 | 4 | 3 2 | 1
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1 1 1 1 1
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=z 4N oanz |2 L : ;
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N “
22 LED
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Il. Placa control
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[l. Posicionamiento de los componentes
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