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CaC202 Introduccion

1 Introduccion

1.1 Alcance detlocumento

En este manual se recogen el manual de usuario del analizador de carburo de caki@ GaC
él se describe desde la garantia, embalaje, transporte e instalacion hasta la descripcion mas
detallada posible para su correcta utilizacion, procedimiento degagpén y mantenimiento del

equipo.

Esta documentacidn técnica permitird a los usuarios obteneragior rendimiento del equipo
en las condiciones 6ptimas de seguridtahto para epropio usuario como para el equipba

lectura de este manuales necesariantes de iniciar los trabajos con el equipo.

1.2 Simbologia utilizada

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

Este simbolo indicprecaucion La falta de atencion sobre la nota de
advertencia puede causadafos o el mal funcionamiento del equipo,
incluyendoposiblespérdidas en las funciones de seguridad del equif

Riesgo eléctrico

Seindicara con este simbolo cualquierdormacion adicional relevante

Usoobligatoriode botas

Usoobligatoriode guantes

Qistancia Inflamable

Riesgo explosivo

PP B

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

maquina!

@EQUH_AB



CaC202 Introduccion

1.3 Garantia

Todos los equipos fabricados pBguilabS.A dispondran de una garantia contra cualquier
defecto de fabricacién, por un periodo A2 mesesa partir de la fecha de instalacion, o de 18

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

Esta garantiano cubriralos elementos que aun formando pardel equipo se consideren
elementosconsumibles(fungibles), tales como vasos dlrio o tubos de silicong aquellos

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

En ningun caso esta garantia cubriténguin problemauya causa sea de forma clararell uso

del equipo.
Causas de pérdida de garantia

1. Lamanipulaciondel equipo durante su periodo de garangpiar personal no autorizado

por EquilalsS.A.
2. La utilizacion del equipo para cualquier diagea distintapara la cual ha sido disefiado.
3. La utilizacién deroductos no recomendadopor Equilals.A.
Limitaciones de la garantia:

La Unica obligacion de Equilab respecto de esta garantia se limitara a la sustitucion o reparacion
de cualquiera de las partes del eépgo que a su juicio fuesen defectuosas y hubiesen presentado

fallos durante el periodo de garantia. Esta obligacion excluye los fallos debidos a accidentes,
abuso, negligencia 0 uso sin tener en cuenta las instrucciones y precauciones suministradas y

recomendadas por EquilaB.Apara el correcto empleo de esta maquina.

En ningun caso EquilaB.A.sera responsable de ningun dafio que pudiera generar el equipo
incluyendo la pérdida de beneficio debido a interrupciones en procesos de produccion derivados

defallos en el equipo.

EquilabS.Ano cubre la garantia de los equip@®mercializados a travéke los distribuidores



CaC202 Introduccion

1.4 Embalajey transporte.

1.4.1 Embalaje para su transporte

Equipo pesado. puedgenerar dafios personales en caso de caidamale
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 cajén esta formado por un pallet de madera (fitosanitario), donde se fijara el equipo con unas
cintas. Y se cubri@on una caja dearton tripe, reforzado con espunyaesquineras, para evitar

dafos en el equipo hasta que llegue al usuario.

1.4.2 Recepcion del equipo

Comoprimera medidase realizara una inspeccion visual del embalaje para asegurar que el
equipo no ha sufridmingin dafio durante el transporteéSi se detectara algun dafio en el

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

Conserve el embalaje durante algin tiempo por si se detectara alguna ang
y fuera necesario devadv elequipoa su suministrador

Si el equipotiene que ser almacenado durante algin tiempo antes de su instalacion, se
almacenara en ulugar secoapartado de fuentes dealor y alejadade zonas en las que pueda

ser golpeado

Compruebe que el materialiministrado esta completo y que con el equipo se han recibido los

accesorios solicitados.

10



CaC202 Introduccion

1.4.3

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 dalimentacion (Ca02-103).

Cable USB (C&D2-104).

Aspiradora (Cag02-105).

Patrén de calibracion Al en polvo 150 g (Q8&97).
Reactivo calibracion NaOH 500 g (28298).

Fusible 5 x 20 mm 3.1 A (C2@2-99).

Cable USB y cable alimentacion 220 VAC.

10 m tubo 6 mm conexién neumética y agua (2ag74).
1 m tubo bomba peristaltica Marprene #164C202-78).
1 m tubo silicona roja pinclCaG202-78).

5 m tubo 10 mm desagie (GaG2-76).

3 mtubo 6mm PTFE (Gaa2-73).

10 unid. rejillas de desagi{€ac202-84).

4 unid. agitadores (50 x 8 mm). (CA[2-85).

2 unid. crisoles de vidrio (trampa / kitasatos) (282-81).
5 unid. Junta torica trampa/ kitasatos (C2@2-80).

5 unid. Junta torica cierre pistén grande (€282-82).

5 unid. Junta térica cies piston pequefio (Cag02-83).

Juego de racores (ver referenciasfmexol. Soporte de servicidJuego deacoreg.

11



CaCG202 Instalacion

2 Instalacion

La instalacion del analizador se efectuara sobre una superficie elevada y plana, teniendo en

cuenta que existana toma de corriente 220 VAC

Al colocar el analizador sobre la mesa de trabajo, se debe tener en cuenta que la parte posterior
del mismo debe quedaeparada de cualquier obstaculo al menos de 30, da tal forma que
sea posible la conexién de alimentacion de corrientedradas de alimentacion de agua y gas

a presiory la salida a desagte.

TYPE: CaC-202
SNe 102121
Volt 220V 501z
Watts: 650

Ao de fabrecacion 2021

oesolE Il eacrol e
g ©

A

Figural. Vista posterior del analizador.

12



CaCG202 Instalacion

Salida de Reactivo

k Filtro de Reactivo Entrada de Reactivo
@ © usB
= - Conexién aPC
o 7 =i

Alimentacién

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

44—

Desagiie

Esquemal.Esquema de la instalacion.

Salida de Muestra

Compresor de Aire

Latoma de corriente a 220 VAC debe estar prstaei de toma de tierrala no utilizacién de

alimentaciéon 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.

Laconexion de aire comprimidalebe estaidibre de aguay aceites con una presion maxima de
60 psi (4.2 kg/ch) y se conectard mediante un racrapido empleando un tubo de®m de

diametro.

Se recomienda la instalacién de un manémetro en la zona del equpaos
permita comprobar y regular si fuera necesario la presion de entrada al eq

Laconexién de agua requerira una pureza minima de agua sanitesiauna presion entre 2 'y
4 kglcny.

13
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CaCG202 Instalacion

Si la presion es superior, se recomendara instalar un manoreatta linea,
antes de la alimentacién 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 desagtie, se conducira hasta un desaguegidat@or un sifon para evitar los olores
Es importante éner en cuenta que por @asaran 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 desechgor el desaglie es posible instalar un separador séiligido-gas.

2.1 Vista general del equipo

El analizadoCaG202 se ha disefiado para la deteinacion rapida y exacta de la pureza del
carburo de calcio y / o el volumen de acetileno generado. Este egeipoedida monitoriza la
presion de los gases resultantes ldereacciéon de descomposicion del carburo de calcio en

presencia de agua

En la siguiente figura se muestran los elementos mas relevantes del anallzERG2.

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

Figura2 (Izq.) Vistasuperiordel analizador; (der. sup.) vista lateral izquiewdiel analizador; y (der. inf.)
vista posterior.

El analizador consta de wenisol(1), fabricado en acero AISI 3@drmostatizado donde se sitla
la muestra y se produce taaccion una mesa de desplazamiento (2) que permite posicionar el

pistdn (3) sobre el crisgbara cerrar y sellar el sistema antes de iniciar el analisis.

@EQNLAB
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CaC202 Instalacion

La trampa (5) y el kitasato (4) son elementos de seguridad que protegen el compensador (donde
se ercuentra el sensor de presion) de la entrada de restos de la reaccion 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 funcionamientalel analizador. El desagiie (§ermite 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), erste casaagua de la red sanitarida presion de la red no

debe syerar 4 kg/cm; aire comprimido (8gstaentrada de aire comprimidesimprescindible

para el correcto funcionamiento de los elementos neuméticos del sistasiacomo para los
procesos de limpieza y secado del critolpresion del aire en el interior Hequipo se ajusta
mediante el regulador de presion (9)0) la toma de corriente 220 VAQ11) la conexion USB

entre el analizador y el ordenador de control.

15



CaG202 Instalacion
2.1.1 Diagrama neumatico

Diagrama de flujo CaC-202

O.4Mfa
. V3 | sva SVs | Sv6 V7 [ sv8 A1 (5695"<
JINT JOINT LN
CH>  AIRE
- o0 00 66
- — -~ 0.16MPa
(22psi)
A3
st1

Ad

PISTON CIERRE

[ @— COMPENSADOR TERMODINAMICO @—

[ 1 (; ) ( ; )
]V

A H A -
AS L [T l_l
MESA DESPLAZAMIENTO

KITASATO

SV11

I_E TRAMPA
A6 A6 ——

BUFFER

@ PV1
| /-~
| AL2
DESAGUE
SV10 sv2
AGUA
A1l A10 A9
SV9
Referencia Leyenda Fluido Referencia Leyenda Fluido
SV1 Presion neumdtica Aire SV7 OutGas Pinch (PV1) |Aire/Reactivo
SV2 valvula lavado Reactivo SV8 Pinch Reactivo (PV2) |Aire/Reactivo
Sv3 Bajar Piston Aire SV9 Bomba de reactivo Reactivo
sv4 Subir ?|'s'ton Afre SV10 se abre en el proceso RESEtIvG
SV5 Cerrar Posicion Mesa Aire de llenado de trampa
SV6 Abrir Posicién Mesa Aire SV11 Valvula de escape Aire

Esquema2. Diagrama hidroneumético del aredidor Ca02.

16
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CaC202 Instalacion

2.2 Datos técnicos

2.2.1 Especificaciones del analizador Q8¢

Intervalo de medidade 0 al00% deCaG, 0-381.3L/kga 1 atm y 25C
Precision 1,0%

Peso de la muestra.1g hasta30g CaGrecomendado 1%.
Resolucion0,01%.

Expresion deesultados % de Ca Lkg.

Tiempo de analisisprogramable @ 99 min Recomendado ¢ 10 min
Reactivos Patronde aluminio e hidroxido sédico.

Temperatura de trabajo del crisote 10C a 100C.Recomendada 4&
Alimentacion 220 VAC, 50 /6Bz 600W.

Presion neumaticaaire de instrumentacion m#éxo 60 psi (4.5 kg/cr).

Alimentacion de aguade red sanitaridiltrada y con una presion de4 kg/cn.

2.2.2 Dimensiones del equipo

Tablal. Dimensiones del equipo

Dimensiones deCaG202

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

! Por seguridad nasar nunca pesos superiores agfe Cag
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2.2.3 Caracteristicas eléctricas

Para su funcionamiento, el equipo requerird mas que dena toma de tension (220 VAG/60
H2 provista con toma de tierra. El cable de conexiéon del egsggonectaen la parte posterior

del mismo.

El consumo del equipo e 600W

2.3 Conexion de la impresora

Los resultados se muestran en el interfaz de usuario (apaf#ag@ntalla principal de liaterfaz
de usuarigy los datos se exponen en la tabla de datos. Los datos obtenidos pueden ser impresos
directamente a través de una impresora exterbaimpresas 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 CaZD2 permite la posibilidad de instalar una balanza electrénica como accesorio
conectada directamente al ordedar, lo que facilitara la introduccion de los pesos de las

muestrasautomaticamente evitanderrores 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 bal&a con una precision de Qrig y un pesonaximo de 150 ¢Si la balanza
no ha sido proporcionada por el fabricantse recomienda que su precision no sea inferior a 1

mg y deber& de disponer de un puerto de comunicaciones serie RS232 o salida USB.

En el aso de que la balanza solo disponga de un puerto de comunicacion serie del tipo RS232,
también debera disponer de un convertidor RS232 a USB, para realizar la conexion a un puerto
USB del PC del equipo.

Los pardmetros de comunicacion de la balanza predeteados por el software del equipo son:

o Velocidad: 9600 baudios
o Bits: 7 bits

o Paridad: impar

0 Stop bits: 1

0 Handshake: RTS

18
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3 Analisis

3.1 Principio demedida

EICaG202es un analizador compacto capaz de realimaanaliss de la pureza del carburo de
calciomediante gasometria en menos de 15 minutosagburode calcioes una sustancia sélida
de color grisdceo que reacciopaotérmicamentecon el agua para daral apagaddhidréxido

de calcio) yacetilenq siendoesta reaccion la principal fuente industrial aeetilena.

El equipo Ca202 permite ladeterminacion de la pureza de unauestra en carburo de calcio
mediante la monitorizacion en continuo del incremento de presion de acefilm® se genera
en un volunen constante durante la reaccion de descomposicién de la muestra en presencia de

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

¢JO0 O6wd ©° 00 06

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

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

Mayoritariamente estasvariacionesquedan corregidas durante los procesodidealizaciony
calibracion del equipoSin embargo, algunas variables pueden afectar al resultado final y deben
ser tenidas en cuenta durante la monitorizacion de la presion de acetileno generado y

consecuentemerg durante el célculo de la pureza de carburo de calcio.

En primer lugar, imprescindible obtener un valor representativo detasion del blancoque

posteriormente se restardel valor monitorizado de la presion de acetileno.

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

Lapresion del blancese calcula experimentalmente y el valor en mbar se introduce en los
parametros del equipo (ver apartadbl.?), corrigiendo automéaticamente estas dos variables

en @da analisis 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 afadido y (2) la temperatura del crisbbycompensador.

Lapresion de acetilenogenerada durante la reaccion de degradacion del carburo de calcio es
proporcional a la cantidad de restra introducida en el crisdin embargo, debemos tener en
cuenta que parte del acetileno generado se disuelve en el reactivo (agua)caralo una
pequefa 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 célculo de la cantidad de acetileno

disueltoen el volumen de agua:
0 0 0
Donde Reeiieno€S la presion parcial de acetileno en el equipo, la cual es la presidn proporcionada
por el sensor de presiébn menos la presion del blanco.
Gacetileno €S la concentracion de acetileno en el agua.
Krenry acetilens®S & constante de Henry para el acetilenana temperatura dada

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

parametros de dosificacivde agua, la cantidad de acetileno disuelta@5'C
¢ ® pm 0 wé a0 QU6 O

Por otro lado,d cantidad de acetileneen 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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0 ®
8t P ¢ YO

Para una temperatura de 26 un volumen de agua de @GnL y un volumen del equipo

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

¢ WYoC Yt pm T
z pTT - ¢C®dpb

Este valor independiente de la presion y por lo tadéola cantidad de muestra empleada
tendido en cuenta para el célculo de la pureza de carly@rguetnicamente depende de (a) el
volumen de agua empleada como reactivo y (b) la temperatura del analisis. Una vez corregido

la presion equivalente de adktno generada seré:

0 0 O
5 2 y R.Siende$la presion equivalente a toda la masa generada de este gas en las condiciones

de medida, Reieno€S €l valor de presiébn monitorizadd=y es el factor de correccion que se

calcula segun la siguiente formula:

Este datod teefikng permite calcular a través de la calibracion el valor deul@za 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 presion y temperatura (1 b4 )y2%a un

1 kg de muestra. Para ello se emplea la sigaieauacion:

Gwi@ noi M w L0 woa

VA
hQiGE o Qhd@ihdade o c&;%éd @& av

weé ao6 Qe
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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 miecular 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 maara:

L. PTMMOl QYD - -
w0 0BT mMtPcg wpv cpponoi O w

El resultado de esta ecuacion es el volumen de acetileno que generara 1 kg de muestra de

carburo de calcio al reaccionar con agua en condiciones de 1 bar de presith ¢e25

3.2 Consideaciones previas al analisis de muestra

El analizado€aG202 es un equipo versétil capaz para medir la concentraciénadleuros de

calcia Para ello, se deltener 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

cuentalas siguientes etapgsara el arranque y la operacién 6ptima del equipo:

1. Encender el equipo y esperar al menos 60 minutoges de comenzar el analisis E
necesario alcanzar la estabilidad térmicd desoly compensador termodinamico del

circuito neumatico, a la temperatura de trabajo.

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

permitido (verajuste de presiod.5)

3. Asegurarse que el equipo estéd conectadaina tomade agugparaefectuar los analisis

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

5. Camprobar que el valor de la presion en el compensador termodinansea cercana

acero milibares antes de comenzar el analisis.

@EQUH_AB
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6. 9ailof SOSNJ f2a LI NIYSGNRa RS FytfAaara RSasSthH|
4.1.2) o seleccionar la aplicacion previamente configurada.
Una vez alcanzada la estabilizacion del analizador y antes de comenzar los andlisis debemos

tener en cuenta el tipo de muestra a analigarque los parametros de analisis deberan ser los

adecuados para obtener los mejores resultados de precision y exactitud.

iiiPor razones de seguridad, queda terminantemente prohibido superar la
& masa maxima de la muestra, de acuerdo a las especificace
analizador!!!

3.3 Anadlisis de muestras

El analisis de la pureza de carburo célcico es un pragsmaticoque el analizador CaZD2
realiza de forma desatendida en un tiempo aproximado de 15 Rarma realizar el andlisis de

una muestra se siguen los siguientes pasos:

1. Se introduce en el crisol una cantidad exactamente pesada alrededd5 dg de

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

3. Elvalordelaméds RS YdzSAGNI &4S AYyUiNRRdAzOANY Sy St TF2I
RS YdzSaidNr¢ RSaYlINOFR2 St YINOBRBNI aLI G§NF Y
4. Seguidamente spulsara el bot6n de Analizar situado en la parte inferior de dfiag
del proceso de analisis (ver aparta4l®), dando comienzo a la secuencia de analisis de

muesta.

5. Una vez finalizado el proceso de andlisis el resultado se almacenaré en la base de datos
& asS | Ol A @briNdrisofSdejandc2eliesujpo listo para un nuevo analisis.
Sin embargo, leusuario puede cancelar el @lisis en cualquier momento. Durante los
primeros 5 min del andlisiINB & A 2 Y | Y Fogncelbf & 8 G BIMR RdzOA NY | T
del andlisis, pero el resultado del misi@se almacenara en la base de datos, el equipo

procederd con las etapas finales ldesecuencia de andlisis para preparar el crisol para

una nueva muestra.

23
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Despuésde5mindel@iA 2 RSt F yt f A &A a0 I SviEnsdizadirs ya- & LI NIDS Kk
de ese momento el usuario puede terminar el analisis, pero en este cessuthdosi

sealmacena como si hubiese terminado el tiempo establecido de andlisis y el equipo
procedera con las etapas finales de la secuencia de analisis para preparar el crisol para

una nueva muestra.

é Si la presién del crisol sobre pasa20snbar se ignoraré lardende apertura
del crisol por motivos de seguridad

3.3.1 Secuencia de analisis de muestras

El proceso de atidis de la pureza de carburo calcamlleva a cabo siguiendo una secuencia
establecida de etapas. En la parte inferior izoggede la gréfica del proceso de analisis (ver
apartado4.3) se muestra el nombre de la etapa actual en la que se encuentra el equipo asi como
una barra de desplazasnto que indica la evolucién de la miamJna vez pulsando el boton
G!' Y& Ad3 NAYyAOALl tF aS0OdzsSyOAl RS lFyttAaaray

l. Llenado de trampaSe activa [domba de reactivo permitiendel llenado el buffer.

Il. Cerrado del crisolEl crisol se sella para iniciar ebdisis.

Il Equilibrando temperatuas.H equipo tiene qudener una temperatura estable

V. Tomandoel Offset. En este proceso se toma el valor de la presion de ese momento.

V. Dosificacion de reactivoSe activa ldbomba de reactivgpara dosificar el volumen
necesario para llevar a cabo la reacciinvolumen dereactivodosificasd puede ser
modificado dependiendo del tipo y naturaleza de la muestra mediante el parametro

(tiempo de dosificacion de reactiwer apartado4.1.2).

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

modificar el tiempo de analisis.

En el mismo momento en que comienza la adicién del reactivo sobre la muestra,
comienza la fase de seguimiento y cuantificacion de la presion del circuito. Durante esta
fase, la muestra se mantiene en agitaciprcalentamiento, para homogenizar los

productos de partida y acelerar la reacciortiégthpo de analisis es variable en funcién

@EQUH_AB

24



Cac202 Analisis

de la cinética de la reaccion de oxidacidle la muestra, este ndebeser inferior a 7

min y se puede prologar hasta 60 minsifo

VIl.  Limpieza vialesagie Se activa laomba de reactivalosificando agua para eliminar una

posible obstruccion del filtro.

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

y equilibrar la presion del isol con Igpresion atmosfeérica.

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

después de realizar ahdlisis mediante la entrada de agua de lavado y aire a presion

X. Secuencia de secadd®osterior al lavado realiza de maneratamatica el ciclode
secado del sistema de tuberimrementando la temperara del crisol e introduciendo

aire a presién

XI.  Analisis finalizadoAparecen los resultadasbtenidos en la base de datos.

3.4 Tipos de muestra

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

el desulfurante*

3.4.1 Muestras de Qhuro de calcio.

El carburo de calcio es mmaterial heterogéneogque presena 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 materipfoducido obliga generalmente a utilizar una elevada cantidad

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

3 Si ¢ andlisis de la muestra produce mas de 1600 mbar, el sistema de proteccion de equipo blogueara la
muestra y se abortara el andlisis.

4 Losdesulfurantesson escorias sintéticas que se adicionan en la cuchara en el momento de su llegada al
horno de dino, cuando se inicia el ajuste de composicion quimica y temperatura, a fin de lograr una eficaz
desulfuracién de un acero previamente desoxidado

@EQUH_AB
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exactos y precisos. Por otro lado, el uso de una elevada cantidad de masa de muestra también
esta limtada por la elevada presioén de acetileno generaida presién analizada supera 1600

mbar de presion el equipo detiene el analisis y libera los gases abriendo la valvula de desague.

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

crisol lo que obliga al analista a retirarlas manualmentecdsbldespués de cada andlisis.

3.4.2 Muestras de desulfurante

Las muestras de desulmte son mezcla dearburo de calcio, hulla y éxido de calaiwlidos
mezclados en lasrpgporciones necesarias para la su utilizacion en el proceso de afino de

aleaciones.

Tanto la hulla como el 6xido de calcio smympuestos insolubles en aguegn tamai de
particula debajo déas 10Qum, estojunto con laagresividad de la reacci@hentrar en contacto

con el reactivo, puede provocar que particulas de dichos compuestos sean desplazados con el
gas generado hacia el depésito del compensador termodinarRiaeevitar este problemael

equipo dispone de un sistema de trampas para retener las particulas que hayan sido expulsadas

desde el crisol.

El sistema de trampas (ver apartadd) instalado en el equipo esta formado por una trampa
de lavado de gases (trampa) que permite retener las particulas sélidas arragtoadasriente
de gasy una trampa de liquidogkitasato) 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 Ca€on muestras inestables debido a su capacidad de reaccionar con la
humedad ambientallo cual inhabilita la posibilidad de utilizadamo patrén de calibracion del

equipo.

El patron de calibracion del equipo tiene que ser un compuesto de pureza conocida, cuya
reaccion genere un gas de manera proporcional a la pureza del nidealominiometalicode
alta pureza (99.5%umple con esto requisito por lo que se puede utilizar como pafvén

proceso descrito en apartads5.1).

Las muestras de aluminioomo en los casos anterioresonlleva una serie de problemasd,

producto de la reaccion de oxidacion del aluminio tiendagéomerarse sobre la rejilla del

@EQUH_AB
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desagie del crisol pudiendo llegar a atakca&n algunas ocasiones. Cuando esto suceda es

necesario extraela rejillay limpiala con aire a presion o agua.

Figura3.Rejilla del crisol.

3.4.4 Blanco

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

involucradas en el proceguer apartada.l):

Una de ellas es el valor depeesion del blancoproducidaprincipalmente al incremento de
presion dévalor de agua a la temperatura de trab&jp,del incremento de presién debidal
volumen de reactivo afiadid@la muestradurante elanalisis ya que el volumen del sistema es
constante Por ello,es necesario calcular y corregirdeesiondel blanco restandolalel valor

monitorizado de la presion de acetileno.

El valor de la presiétel blanco (valor que debemos introducir en los parawetrver apartado
4.1.2 se obtiene como la media de al menos 3 determinaciones independientes del valor de la
presionen ausencia de muestréver apartado3.3) y debe calcularse siempre qaambieel

volumendosificado(ver apartadot.1.2) o la temperatura del crisol/Ao del compensador.

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

a 40'C hastdos 123.5 mbar &0'C.
27
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3.5 Andlisis del patron

La calibracion del equipo es uetapa imprescindible para el correcto funcionamientel
mismo. Ste proceso consiste en establecer una relacion 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 utilizacion de un mategue genere una cantidad de gas conocida y
ésta se puedaelaciona directamente cond pureza del carburo de calcio. Este material es

aluminio metalico de purezal 99.5% o superior.

Para llevar a cabo la calibracisa tieneen cuenta la relacién de esjuiometria de produccion
de gas entre el aluminio y el carburo cedcio,asi como la relaciéantre lospesos moleculares

de ambos para conocer el factor de calibracion.

Larelacion estequimétricale produccion de gas.

Cada mol de aluminio genenana cantidad de gasquivalente a 1.5 mol de carburo de calgio
de modo quel mol de aluminiggenera una presion 1.5 veces mayor que 1 mol de carburo de

calcio.
Larelacion depesos moleculares

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

calciosecalcula el factor de calibracion:

Gwi@®oda ., .., Gdwi@®G wo

80(1~— éd(x)Oﬁ
UUQQG” DOQ® ®O

Para un 1 g de aluminio:
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1 g de aluminiggenera por tanto,el equivalenteen gas que 3.567 g de carburicho de otro

modo, un aluminio de pureza 100% debe generar un valor equivalente de pureza de carburo de

356,7%.

3.5.1 Procedimiento deanalisis del patron

Para llevar a cabo la calibracién del equge emplearéden patrén de alumiio metalico e

hidréxido s6dico para analisBara ello se seguiran las siguientes etapas:

1. Seintroducirden el crisol una cantidagikactamente pesada cercan@ & de aluminio

junto con la barra magnética.

2. Por otro lado, se pesan aproximadanente 4 g @ NaOH y se introducien el crisol

evitando que entre en contacto con el alumini&i el aluminio entra en contacto con el
hidroxido puede iniciarse la reaccion de oxidacion del aluminio con el crisol abierto

provocando la perdida de hidrogeno despreralite la reaccion, invalidando la medida.

Figurad. Colocacién del aluminio y el hidréxido de sodio en el crisol para realizar la calibracion.

29
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El hidréxido de sodio se depositara sobre el filtro del crisol, para favoreceiotucis

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

3. Para analizar el patrén de aluminio se procedera exactamente igual que para una
muestra de carburo de calcio, pero debera seleccionar el marcador d#atrén de
aluminiog en el formulario dentroduccion de datosle muestra. Estesimprescindible
ya que el hidrégeno generado en la reaccidn de oxidacion tiene una muy baja solubilidad
en el agua y no debe tenerse en cuenta la perdida de presién debido a la dathitigi

gas (una explicaciéon detallada se encuentra en el apafaderincipio de medida).

ANALIZADOR DE CARBURO CAC-202. EQUILAB SA.

Ajustes Iniciales

I-

Parametros

Calibracion

Chequeo de Fugas

Figurab. Pantalla principal, patron de aluminio.

W Patron de Aluminio

4. El resultado del andlisis debe ser cercano a 35p%a una pureza de aluminio del

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

5 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 repetird al menos 3 veces hasfaoné 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 instrumesgoprocedera seguios pass

descitos en el apartad@.1.4introduciendo en el valor del patron

oL @D O AW G QE Q

W O a'Q UG i
pTT

si la unidad de medida es % pareza 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 patron seré:

oL QL 61 QBB GEQoENp
pTT

W 0 0@ WP &t

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 uaglicacion informéticencargada de la automatizacion del
andlisis; la toma de datos; el procesado y calculo de la concentrdeiéarburo de calcida

estimagon del volumen de gas generage!| registro de los mismos en una baseldéos.

Esta aplicacionene una interfazle usuario distribuida en uconjunto 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 [ @ Representacion del proceso de andlisis - 8 x

v 0410572021 1

Parametros

02
Calibracién

|

Calibracién

04 06 08 10 12

Tiempo

Tiempo Restante: seg

W Patron de Aluminio

Funciones Manuales

] Fecha Peso Presién Temperatura Pureza [%]  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 1357 | 2.0909 808.49 79.89 363,12 1385
ALCHK 2 03/05/2021 13:45 | 2.0106 768.16 77.76 358.53 1367
AL CHK 2 03/05/2021 13:32  2.0697 796.82 77.88 361,48 1378
Base de datos AL CHK 2 03/05/2021 13:21 | 2.0403 785.84 77.29 361.57 1379
ALCHK 2 03/05/202113:09 | 2.0876 800.95 76.66 360.25 1374
ALCHK 2 03/05/2021 1257 | 2.0640 788.96 76.26 358.85 1368
4 AL CHK 2 03/05/2021 12:.45  2,0086 751.37 7437 350,93 1338
ALCHK 2 T 03/05/2021 1233 |2.0232 769.73 72.63 357.05 1361
AL CHK 2 | |03/05/2021 1221 | 2.018 764.17 69.96 356.44 1359 v

@| Men de control ‘ (ﬂ Ultimos analisis | e

Figura6. Pantalla inicial de la aplicacion C2@2.

El usuario puede modificar el disefio de esta interfazanaio los tamafios y colocacion de las
ventanas individuales hasta conseguir la apariencia deseada. Una vez actualizada la apariencia

ésta se fijara haciendo doble clic sobre el fonégrodel cuadro de menu de controles.

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

la interfaz de usuario.

1. Mena de control.Ventana de fondanegro,donde podemos encontrar los diferentes

botonesrojosde acceso a la configuracién y funciones del analizagorpartadot.1).

@EQUH_AB
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2.

Introduccién de datos de la muestrdsta ventana se utiliza para introducir los datos

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

Ademas incluye un arcadorde seleccion depatrén de aluminio que se tiene que
marcar cuando se realiza un andlisis con el patron de aluminio metalico (ver apartado

4.1.9.

Representaciones delrpceso de andlisisMuestra la evolucion de la presion durante
el analisis frente al tiempo, los datos de la muestra (referencia y masa) y el resultado en

tiempo real.

Ultimos analisis Historial de las muestra analizadas @riltimo dia (una revision mas
detallada de la base de datos, se puede consultar presionando el botén Base de datos

en la ventana de cuadros de contreerapartado4.1.9.

Mandémetro. Esta ventam muestra la presién y temperatura instantaneasetorisoly

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 difees funcionalidades del sistenmBasta

con hacer clic en la opcion deseada para accada ventana correspondiente.
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ANALIZADOR DE CARBURO CA!

@
O - IOl
Chequeo de Fugas

SRt ‘ @ @ ’

Funciones
Manuales

e V |
Temperaturas Base de datos 1 | |

Modo Normal

Figura7. Menu de control. Detalle de las opciones.

A continuacion, se describen individualmendte formadetallada, cada una de ellas.

4.1.1 Ajustes iniciales.

Para acceder a la ventana de ajustes iniciales hay que presionar el botdel (henide

controles.

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

a excepcion del voltaje O#t el cual se explica méas abajo

Lamodificaciénde estos parametros sin supervision puede ocasionarad|
funcionamientodel analizador.

35
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AJUSTES INICIALES DEL EQUIPO = X

CARACTERIZACION TERMICA (dP/dT)

P2, miliBares
T1
T2
kT
T0

GESTION DE APLICACIONES
Relacion de aplicaciones instaladas

55
default
Equilab

Firmware Update

Figura8. Interfaz de ajustes iniciales del equipo.

El voltaje Offset se debe ajas en la instalacién del equipo, anualmente en la revision y si el

equipo se traslada de lugar. Para ajustar este paranmstemuipodebe estar estable, es decir

haber sido encendido previamente gue las temperaturas tanto del crisol como del
compensador estén estable§/ra vezel equipo esté totalmentesstabilizadoen el valor de

a2t Gr2S 2FFasSdiée aS LR2RN} Y2RAFTAOINI AYy(iNRRdzOAS
LI N} YSGNR & +Bhfalsiguedte figubake drudstéa una imagede la ventana de

parametros del transductor de presion

PARAMETROS DEL TRANSDUCTOR DE PRESION

[ PARAMETRO

Establecer una Presion determinada

Presion. mBares m

Figura9. 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 trabajg DSa i Asy RS | LX AOFOA2ySa¢d ! aN as
diferentes como configuraciones distintas se usen para el andlisis de las distintas muestras.
t 2NJ RSFSOG2 I gy Aol I LJX AOFOAsyYy Ayaidlftl R Sa

UnicamenteLINB A A 2y I NBY2a St 06205y a/ NBFNE S AyidNRRdzO
aplicacion se puede modificar individualmente como se indica en el siguiente apartado
Gt F N} YSGNRPE& RSt SljdALRéED

4.1.2 Parametros.

Para acceder a esta ventana de configuracion hayeogsonar el boton (2).rieella semuestran
los parametros actuales del analizador y permite la modificacion de las constantes del mismo,

asi como la aplicacion / perfil activo

[ I

ﬁ RELACION DE PARAMETROS DEL EQUIPO - X

Pardmetro Valores ~

Ajustes Iniciales
| @Puerto COM Balanza com1
- Valor del Blanco 40
Parimetros
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 1.44703478192544
Funciones PO Palinomio ~7.27693588996207
Manuales Aplicacion Equilab

Unidad de medida Litraje

Lenguaje Espaiiol
Temperaturas Temperatura de secado. °C 106

Tiempo llenado rampa. seg. 17
Base de datos

Figural0. Relacion de pardmetros dmnfiguracion del equipo CeD2

Activar y guardar cambios

‘ A_2 21/04/2021 13:57 2.0014

Para que los nuevos valores introducidos se actualicen, es necesario pulsar sobre el boton

G! OGAGENI &8 3Jdzk NRINJ OF YoA2aéd [2a OFYorza as I

actualizaran en eoftwarepara Ies proximos analisis.

@EQUH_AB

37



CaC202 Interfaz de Usuario

- Puerto COM de Balanz&specifica 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

0 Stop bits: 1

o Handshake: RTS

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

obtenidos para una serieetblancos (veapartado3.4.4)

- Factor de cabracion. Muestra el coeficiente de calibraciérPuede ser modificado
directamente sobre la tabla, o usando el los procedimientos de caldrdcbilitados

en el programé(ver apartado4.1.4

- Tiempo de andlisisBxpresado en minutos es el tiempo de duracion de un andlisis,

incluyendo el tiempo de dosificacion. Es programable por el usuario.
Recomendadentre 7 y10 min dependiendo de la muestra (ver apart&is).

- Tiempo de BlancoTiempo que se deja para estabilizar las temperaturas y toma el valor
de offset. Aparece marcado como equilibrando las tempeegwurante eproceso de

analisis en la grafica.
Recomendadoen 5 s

- Dosificador de reactivo.Expresado en segundos es el tiempo en que la bomba
peristaltica se encuentra activa fgala dosificacion del reactivo g @rogramable por el

usuario.

Recomendado®s.

7 Se recomienda utilizar la calibracion automatica

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

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

- Tiempo de despresizacion. Expresado en segundos, es el tiempo que es sistema
espera durante la secuencia de despresurizaog&nprogramable por el usuariba
despresurizacion del sistema depende en numerosos factores, desde la presion que
genera la muestra hasta tipo daelesagie 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 despresurizacion es corto el sistema detectara
una obstruccién y procedera al ejecutar el ggeo de desatascado del desagiie antes

de seguir con la secuencia habitual.
Recomendado 30.s

- Tiempo de lavadoExpresado en segundos, en esta etapa se lleva a cabo la limpieza del
crisol con agua y aire a la presion de entrada manteniendo la agitaciosajida al
desaglie abierta. Esto permite retirar del crisol todos flestos de muestrano

reaccionadogjue se producen durante la reaccion
Recomendado 60 s.

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

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

- Retardo de agitacionExpresado en segundos, este pardmetro introduce un retardo en
la activacion déa agitacion para evitar que la reaccion de descomposubabrcarburo
de calcicade por si gotérmicase acelere demasiado pradendo un rapidoaumento

de presion.
Recomendado 10.s

- Temperatura del crisolEstablece la temperatura de trabajo del crisol 'C.
Recomendadd5'C.

- Temperatura CompensadoiEstablece la temperatura de trabajo de lo compensador

termodinamico del equipo.

@EQUH_AB
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Recomendado 4%.

- Velocidad agitacionEstablece la velocidad de giro de las barras magnéticas de la

muesta. Puede ser modi¢ado entre 40 y 100.
Recomendad®O.

- P3/P2/P1/P0 Polinomio. Son los parametrosque se obtienen como resultado del
proceso de ajuste a una funcioén cubica que relaciona la pureeartaro de calcieon

la presiéon en todo el intervalo de respuesta del @aalor (0- 100%).

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

- Unidad de medidaExpresada en porcentaje de carburo de calcio o litraje.

- LenguajePermite seleccionar el lenguaje deseado (espafiol/inglés)

- Temperatura de secaddExpresado erlC la temperatura objetivo durante el proceso

de secado del crisol.
Recomendado 10%.

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

durante el cual la bomba peristaltica esta actiMa.debe superar los 20 s

Recomendado 15 s.

Los tiempos recomendados, son basados en las pruebas realizadas por e
fabricante con las muestseexplicadas en el aparta@a3.

agua en el crisol iniciando la descomposicion dédwar antes de presurizar e
sistema,nvalidando el resultado obtenido

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

4.1.3 Linealizacion.

Para acceder a esta ventana de configmadiay que presionar el botén)(8el menu de
controles El analizado€aG202 basa su funcionamiento en la monitorizaciércentinuo de la
preson durante la reacciomle descomposicion del carbuyrgue a través de la funcion de

calibracion se obtiene el valor de pureza de la muestra.

@EQUH_AB
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El proceso de linealizacion permite establecer velacion univoca entre el porcentaje de
carburo de calcio y la sefial analitica empleaffaesion en mba). 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 deresionpor averia o actualizacion dado que es un proceso
imprescindible para el correcto funcionamiento del equipara llevar a cabo el proceso de

linealizaciébn debemos seguir los siguientes pasos:

A\

1) t dzf &l NJ Suametrd {ostdh (20del mend de control)

La linealizacion ded&varse a caboon el analizador eastado estableal
menos60 minutosdespués de haber sido puesto en marcha

2) Poner el factor de calibraci@l y cambiar los coeficientes del polinomio a:

Pardmetro

Valor del Blanco

Factor de Calibracion
Tiempo de Anlisis. 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

Valores
comi

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

—

*

.7 PO Polinomio

Pardmetro

Puerto COM Balanza

Valor del Blanco

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

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

Valores A

com

Espadiol
105
17

v

Activar y guardar cambios |

Figurall Modificacién ddos coeficientes depolinomio de calibracion.

3) Realizaral menos3 réplicas de cada uno de las siguientes masas de un patron de
aluminio con al menos el 99% de pureza, siguiendo el procedimiento descrito en el

apartado3.5.1
- 1 gramo + 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 termiados los analisis del patron, alddrventana de linealizami pulsando el

botén 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 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 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 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

Figural2. Ventara de linealizacion del equipo Gagz

5) Seleccionatos resultadosleseadogcon ayuda del ratén y la tecla CTRLintroducir

elvalordelpatrénes t OdzZ- RN2 RS GEEG2 a+lf2NJ RS t I Nk

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

se recoge en el apartadh5.1).

6) PulsaSt 02 sy pardlkevwirSlcdbddialtuhdde los coeficientete la funcion
de calibraciébnUna vez finalizado el proceso de ajuste a una ecuacion polinémica de
grado 3 en una ventana emergente se muestra el grafico @erlea de calibracion

donde serepresentanlos pares ordenadofpresion,purezalitilizados para el proceso

8 Es posible obtener algin resultado que no es Util parayl&Sll £ A Tolitldrd 5 YJ2 &) 2 1j dzS y2 a
seleccionado para el proceso de linealizacion.

@EQUH_AB
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de linealizacionHaciendo 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 ed 2l 5y & ! LX A OF NE >
desecharlospulséaR2 &20NB &/ I yOSt I NEd 9y Odz fljdzA SN O

cerrara yolviendoa 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 nimero de medidas para obtener un buen ajuste, el equipo puede calibrarse
mediante un procedimiento sencillo y rapido empleando un solo valor de concentracion de

aluminio.

El proceso de calibracion del equipermite corregir las desviacies instrumentales y / o
ambientales de forma répida y sencilla, ello se puestdizar empleando el modo manual o

automatico.

La calibracion es un proceso mas rapido que el de linealizacién, para ello puede utilizarse

mediante el modo manual o automatico.
i Calibracién Manual:
9f LINE OSRAYASY (G2 YL ydz € RS OIFItAON}YOAsy O2yaira
directamente en los parametros del analizador. Parasellaccedera la ventana de parametros
yse modificeel valordef 2 & & CI Ol 2 BB seguRe siglieénfe prochidimi@Ato:

P ol DEDNQQONO B
PR ol &0 QQONGEE

00 O & QT O Q0 GO o Q&I O L0

Donde el F calibracigrvw es el valor que debe introducirse en la lista de parametros; F
calibracionniguo €S el parametro actual del factor de calibracion; %pureza teorica del pasron

de 356% o0 volumen de 1356 L (confirma en funcién de la pureza real del aluminio, una
explica®dn detallada del proceso de analisis del patron se recoge en el apaBtadt) y

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

Una vez daulado el nuevo factor de calibracién, éste sustituira al factor anterior en la ventana

de parametros

43
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/B RELACION DE PARAMETROSDELEQ.. — X /D RELACION DE PARAMETROSDELEQ.. — X
e ——— | e ———)
Sarametro Valores A Yarémetro Valores '
‘verto COM Balarra comi ‘verto COM Balarzra com
falor del Blanco 40 falor del Blanco 40
#actor de Calibracion 1.716 7 actor de Calibracion 1772
“lempo de Andlisis, menudos 7 ‘lempo de Anidhisis. meratos 7
“tempo de blanco, s 5 “tempo de blanco, s 5
Josific. de Reactivo, segs 60 Josific. de Reactivo, segs 60
‘iempo de limpieza. 3 5 ‘tempo de lempeeza. 5 5
“iempo de despreswracidn, s 6 “tempo de despresuracidn, s 3
“lempo de lavado, 5 60 ‘tempo de lavado, 5 60
“tempo de Secado. s 100 ‘iempo de Secado, s 100
tetardo Agitacién, s 10 tetardo Agitacidn, 5 10
‘emperatura ded Crisal . °C 70 ‘emperatura del Cnsol , °C 70
“emperatura Oven, °C 45 ‘emperatura Oven, *C 45
felocidad Agitacidn, 40100 90 felocidad Agitacidn, 40100 90
3 Polinomeo 1.332112029572846-07 '3 Polinomio 1,33211202957284E-07
2 Polinomso -0.000346036622162553 2 Polinomio -0,000346036622162553
1 Polinomeo 1.4470347819254 " Polinomeo 1447034781954
0 Polinomio -7.27693588995207 *0 Polinomio -7.27693588995207
\plicacan Equilab \plhicacdn Equilab
. Inidad de medida % CaC2 . ¥ ’ Inidad de medida % CaC2 ]
Activar y guardar cambios Activar y guardar combios

Figural3. Tabla de parametros de configuracién antes de la calibracién manual (izg.) y después (der.).

Presionandoelbaty RS

a! OGA DI NI @&

3dzl NRIFNJ OF YO A2a¢

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

A\

Recuerde que cualquier cambio en estos parametros solamente se hara
efectivo presionand el botonded ! OuU A DI NJ

@ 3JdzZ NRI NJ

9 Calibracion automatica:

El procedimiento automatico de calibracién permite la modificacionfategtbr de calibracion

YSRAF Y S

tI

de calibracién debemos seguir los siguientes pasos:

1) Realizaral menos 3éplicas de un patrén de aluminio con al menos el 99% de pdeeza

2 g de patrén y 4 g de hidroxido sédico, siguiendo el procedimiento descrito en el

apartado3.5.1

2) Pulsar el botér{4) del menu de control para abrir la ventana de calibracion.

§§§EQumAB
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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

Figural4. Tabla de resultados de los andlisis realizados para llevar decablibracion automatica.

3) Seleccionatos resultadosleseadogcon ayuda del ratén y la tecla CPRLiptroducir
St GIt2N) RSt LI GNyy Sy o QderlRNES TR Sa Sif SSEGIGRA 24
LI NBYyS&a I SYLX SINJ St d®Ralidspbonible/pard pocetidr dNE O Yo
la calibracion.
El valor del patron 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 patron

se recoge en el apartadh5.]).

4) PulsaSt 0 Zdlilraf padallevar acabo @t f Odzf 2 RSt aClF OG2NJ RS C
vez finalizado el nuevealor que se muestra edCalibracién actuak & thalizh O

automaticamente en la tabla de parametros de configura¢i@n apartadot.1.2).

4.1.5 Chequeo de fugas.

Para acceder a esta ventana de configunadidy que presionar el boton (staopciénnos
permite comprobar la estanqueidad del sistema, comprobando el cierre hermético del crisol
{S3gy &S LizZ 4SS St 0 2insmnfaneBnientd dpdtebdiaduBarventu®a candza | a ¢

un grafico de la evolucidae la presion a lo largdel tiempo.

°90a LIRaArAofS 200GSySNI f3Agy NBA&dz aubide2 UjdxS fy22 |jSdaS gylih f &
seleccionado para el proceso de linealizacion.

@EQUH_AB
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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 E

200 I ]

0

-200 e : o : e : o

59:00 00:00 01:00 02:00 03:00 04:00 05:00
Tiempo

Figural5. Grafico de evolucion de la presion con el tiempo y funciones del chequeo de fugas.

Para efectuar un chequeo de fugae,deberdejar el crisol vacioy puls8 f o0 2Gsy &/ KSIj dzS|
A continuacion, el piston cerrard la tapa del crisol y el sistema aplicara una presiéon neumatica

cercana 500mbar, durante ese procestodas las valvulas permanecen cerradaanteniendo

estancoel volumen de analisidurante el tiempo determinado a la izgerda de la pantalla
GGASYLR RSidhéant lesdeSiéipo la presion desciende es sintoma de fugas y habra

que revisar el sistemhasta encontrar dichas fugas antes de continuar analizando.

4.1.6 Funciones manuales

Para acceder a esta ventana de confegin hay que presionar el boton (@sta ventana es de

gran utilidad para el diagnostico 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
atencion por parte del operario, ya qus estado inadecado de la valvuladurante un largo

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

ocasionawun estado inadecuado de la valvuturante un largo tiempajue a

f El activacion o desactivacion manual de los elementos del sistema puede
su vezpuede 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

““
B -

Bomba de reactivo Valvula Reactivo SECADO

[~
INICIAR TERMINAR

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

Figural6. 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 manualed_a disposicion y tarea de cada uno de los elementos se pueden ver en

el diagrama neumatico (ver aparta@adl.l)

1. Piston. Esta funcion permite libar y sellar el crisoE 6 2Subirgia s y ¢ LISNXYA G S

liberarelcrisoyef 0205y d.F2FNJ LJAadsyé¢ asStftl St ONMa

A 4 ooA = 7

cerrado correctamente en caso contrarioaparecerd desmarcado impidiendo la

ejecucion del analisis de la muestra.

2. OutGas Pinch(PV1 Normalmente abier}&ste control permite abrir y cerrar la valvula
de desagie delequippi2 & 0202y Sad RS &/ SNNI Nbnesdeld! 6 NA NE
valvula & desagie

3. Presion neumética(SVINormalmente cerradpeste control permite la entrada de aire
comprimido al sistema a la presién de trabajo fijada con el manémetro del eduipo.
020G2yS& ahbé¢ @& ahccCé¢ O2yUGNRTf Iy cdmprimidd. dzy OA2Yy S

4, BombadereactivoB)E o025y aCCé¢ FOGAQGI fI o62Y6F RS
introduciendo elagua de forma controladaenelsisteraf 62 Gsy daw2 ¢ | Ol A

en sentido contrari@ St o625y &d&hCCé RSGASYS I 062Y0l @
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Siempre quesepulseuno de estos botones, simultdneamente con la bomba se activara

la electrovalvula de segurid¢8V9.

Valvulareactivo. (PV2Normalmente abiertaEste control permite control del paso de
reactivo (agua) alcrisd2 & 0232y S& RS cdinfroBmMid&lfundonesd deda! 6 NA NE

valvula.

é bombaperistalticade reactivo se encuentra activa, se puede generar

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

sobrepresiones internas e incluso reventar algun tubo ocasionandertido
del reactivo en el interior del equipo.

10.

11.

12.

Agitador.12 & 0202y S& dahbé & ahCCé¢ O2yGNBElLyYy fla 7

A A G R2NJ &FReimdeLthodifiwaX lé vetbcidad de la barra magnética entre el

minimo 1y el maximo €Il botond elocidad fija la velocidad del agitador.

Apertura crisol Ege control que ejecuta la secuencia de apertura y cierre del crisol
desde su posicién de repags@\brir crisof sube el pistory desplaza la mesala posicién
dereposoSy 02y (i NJCddr @ Ndeskiza la énesa para posicionar el piston

sobre el crisol y baja el piston

Posicibn mesakste control prmite desplazar la mesa desde su posicién de reposo a su

posicion sobre el crisol y vicevers2 & 0202y S& RS  éactivArNdsl NE

(4
Q

movimientos del actuador desplazando la mesa en sentido lineal.

Vélvula de lavado(SV2Normalmente cerradpEste control permite la entrada de agua

desde la toma de agua del equipo directamente al crisol para llevar a cabo la secuencia
delaado.2a 06020G2ySa ahbé¢ & ahcCCé¢ O2yGNRElyYy f1 &
agua al crisol.

Scado9aiS O2ydNRft | QGAGlI I &aS0dsSyOAal RS aSol
valvula de presion neumatica (SV1) y lleva la temperatura de condajraisol a la

temperatura de secado (ver apartaddl.2) T S f Te@nhaks yR Sodlh v@iuka del

presion neumatica (SV1) y lleva la temperatura de consigharol a la temperatura

de medida(ver apartada.1.2.

Llenado de trampaEste control activa la secuencia de llenado de la trampa con agua.
9f 02 s yctiva la fomieaperididtical(B), las valvulas (SV9, SV10y PV2) llenando

@EQUH_AB
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el buffer A7)9f o62Gsy datl N} Nt RSalOQGASE tF o62Y0l
SV10y PV2).

y la trampa. Si hubiera alguna obstruccién el agua podria llegar al comper]

f Un tiempo de llenado de trampa elevado puede llenar completamente el b
a través el Kitasatdafiandolo.

4.1.7 Temperaturas.

Para acceder a esta ventahay que presionar el boton (7 sta ventanaos permite visualizar
un grafico de las temperaturas del analizadet crisoly delcompensador termodinamicen
funcién deltiempo. Sirve parachequear 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 : ]
s f o TR ST ]
36 L ................... ................... RS ]

Temperatura

34 I

32 T

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

Figural?7. Representacion grafica de la temperatura monitorizada podiktintos sensores del sistema.

4.1.8 Base de datos.

Para acceder a esta ventanalthy que presionar el boton (8¢l menud de control, muestra una

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

Interfaz de Usuario

'd Fecha Peso Presion Temperatura _ Resuitado ~
T T N N R T R || et

piedra 06/06/2014 13:04 14.7940 1034.60 49.60 68.72 Desde [ hnes .31de mamo de20M |

aluminio 10/06/2014 1128 | 3.7400 1140.84 83.95 300.27 Wast  [jueves . Tde abil de2021 -]

aluminio 10/06/2014 11:50 | 3,0000 1158,19 73.10 380,13

caC2 10/06/2014 15:46 | 20.2500 1450.37 49.60 7078 Filtrar Exgroetan Dol

caC2 10/06/2014 1556 | 20.0100 1418.46 49.69 70.69

caC2 10/06/2014 16:17 | 19,9500 1508.72 58.59 75.34

caC2 10/06/2014 16:45 | 19.9300 1489.92 53.99 7437 Presin del circuito durante &l Andlisis

a 11706/2014 11:40 | 20,0000 0.69 46.22 104 o =20

caC2 11/06/2014 12:05 | 20,1000 1432.86 49.45 70.43

caC2 11/06/2014 12:17 | 20.1300 1474.90 58.03 73.09

caC2 11/06/2014 1231 | 20.2300 1448.12 57.03 7138 e

caC2 11/06/2014 12:44 | 20,0000 149513 86.19 7461

cac2 11/06/2014 13:02 | 20.3000 145864 73.22 71.66 e

cac2 11/06/2014 1321 | 20.0400 1468.92 77.92 73.12 &

cac2 11/06/2014 1338 | 20,2370 1475.70 73.22 275 ; &0

cac2 11/06/2014 1353 | 15.0100 1142.94 73.97 75.46 i

Pedro 13/06/2014 15:43 | 15,3795 125,71 56.06 68.89 0

Pedro 13/06/2014 1554 | 15,2425 1146.35 67.40 69.85

Pedro 13/06/2014 16:04 | 15.2499 1160.16 69.36 7055 0

Pedro 13/06/2014 16:15 | 15.2435 170.87 70.28 71.20

Pedro 13/06/2014 1633 | 15,2387 1210.42 29.20 72.13 .

Pedro 13/06/2014 16:43 | 15,3474 119565 89.90 7059 o 1 2w @ ® ®

blanco 13/06/2014 16:55 15.0000 32.13 45.14 -1.28 Tieme:

blanco 60°C 13/06/2014 17:04 | 15.0000 3644 61.19 245

CaC2 piedra 16/06/2014 1316 | 15,3400 1181.43 59,92 7235

CaC2 piedra 16/06/2014 1326 | 15.2900 1202.09 64.34 7347

CaC2 piedra 16/06/2014 13:34 | 15.4000 1215.38 67.40 7356 .

Informe Imprimir

Figural8. Base de datos de los analisgslizados por el analizar

Estos datos se puedsdittrar por fecha y ordearse por diferentes criterios adicionalmeritelo

el contenido de la tala puede exportarse a una hoja de calculo

La seleccion de una fila permite visualizar la representacion gréafica del andlisis como variacion

de la presiérgenerada durante el tiempo. Adicionalmente esta funcién permite el célculo del

promedioy desviacion tipicale variosresultadosde losanalisispreviamenteseleccionads,

para seleccionar varios andlisesseleccionarateas correspondintefilas de la thla mientrasse

LINB & A 2 VI ¢ W [lesteXreésubsb pued@ ser Gtil como un histérico del equipo.

Existe la posibilidad dabtener un informe daun analisis individuapara ellosélo se tiene que
seleccionar el andlisis deseado y puldava@énd Ly BZNMt Ay F2NXYS NBadzZ dF yi

ventana emergenteel cual puede ser directamente impreso pulsando al botén de imprimir.
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- T S P
= { [ INFORME DETALLADO DE LA MUESTRA: Al FECHA: 28/04/2021 13:19:22 - O X F
caC2 | VAQ
ey | INFORME DETALLADO DE LA MUESTRA: Al FECHA: 28/042021 13:19.22 Imprimic 1\E /) EQUILAB
== ‘ S
caC2 |
a2 | Jiemeo. lncae %C2a  Velocidad  Reaccions 28104/2021
ac2 I X 0.00 0,00 0,00 TR = I ]
caC2 ) 0.00 0,00 0,00 0.00
aC2 20 0.00 14.58 0.00 0.00
aC2 30 65.28 17.55 8.70 492 Lo | 3
ZaC2 40 27587 74,16 27.59 20.77 P ¥i
ac2 50 470 12706 s .62 1200 + o
Cac2 60 687.77 184.88 45.85 513 /
Cac2 7 827.56 22246 .29 6231 1000
Cac2 80 11,39 245,00 4557 68.62 = 7
Cac2 %0 967.05 259.96 4298 72.81 g 800 /
Aanco | 100 1028.55 276,49 44 7744 ~
stan | 110 108423 29146 3943 81.64 600
slan 120 12856 30338 3762 84.98
“aC2 130 16565 31335 35.87 .77 %
caC2 | 140 nME0 2113 3413 89.95
ZaC2 150 121928 3277 3251 91.81 / BT
taC2 160 123862 3329 30.97 9326 o (
a2 | 7 1254.63 33727 2952 94.47
caC2 379 132448 356,04 13.98 973 0 +
ZaC2 ‘ 419 111 357.02 317 10000 9 00 20 20 4% %0
5 P " Tiempo, s

S | &d|

Informe It

Figural9. Informe de una muestra individual

4.1.9 Modo Standby/nomal

Este modo permite desactivar el eatamiento 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 proloegado
recomendableutilizar el modo &nd by. En este modpel crisol queda sigalentamientq
mientras que el compensador termodindmico continua con temperaleriiabajopermitiendo

reiniciar los analisis sin necesidadul& larga espera destabilzacion.

Posteriormente cuando s#eseereiniciar los andlisis se debe aprethr nuevoel boton (9) del

menu de controbctivando el modo normal.

4.2 Introduccion de datos de la muestra

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

correspondiente valor de mase dos formas diferentes:

1. Modo semiautomatico. Cuando una balanza esta conectadardenador inicamente
se escribird el nombre de la muestra. El valor de la pesatdarsgerira a la tabla inferior
£ LINBaA2yl NI St o62idsy a.FtlFyll £
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2. Modo manual.En la opcion manual tanto el nombre de la muastomo évalor de la

pesada se escriben directamente lartabla inferior.

Figura20. Ventana de introduccion de datos de la muestra.

El nombre de la muestra puede contener hasta 20 caracteres alfanuméricos con o sinsespacio
entre elbs y evitando usar punto, comgsarras; para el peso puede usar punto o coma para
los decimales. Se pueden analizar muestras con el mismo nombre repetjgogEimadel
analizador almacenastos datos junto con el resultado obtenido del anglks la base de datos

compatible con Excel y Access.

Cuando la muestra sea un patrén de aluminio debe seleccionarse el marc
oPatrén de Aluminid

4.3 Representacion del proceso de analisis

En la ventana principal da interfaz de usuario se muestiar @Sy dt yI at N2OSaz2 RS
ONR&2fé¢ R2YyRS aS NBLNBaSydl St LISNFAf RS NBa& LIS
de andlisisy se recogen el estado de evolucién de dicha secuencia. En la siguiente figura se

muestra una imagen de la n&na del proceso de analisis.
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28/04/2021

[E=—reswn &n weuts |
%00 -
@ Id 800 { Al
Peso T
700 20036 gr -~
Resultado 500 S
360,09 % CaC2 S
500 ,/"
400 ¥4

Presion

300 3 A
Representacion grafica 00— A
/

Tiempo

uencia de secado

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

ABRIR CRISOL | |

Figura2l. Ventana de representacion grafica de los resultados.

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

1. Este recuadro recoge los vadar de referencia de la muestra, el Id (nombre de la

muestra) y peso en g, finalmente el resultado instantade pureza de la muestra en %

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

2. En el recuadrode la representacion grafica smuestra la cinética de reaccion
monitorizando el valor de presién frente al tiempo. Esta grafica permite evaluar
facilmente el comportamiento de la muestra desde el inicio de la reaccién hasta la

finalizacion de la misma.

3. Secuencia de andlisis, dondedsscribenlas diferentes etapas de la secueneialas
que se encuentra el analisis, ver apartadd

4. 9f 02035y RSvatakeflericia deladlsis.

5. E 0205 NMARS &S ol .daldpéitura delfcristldinicanente se podra llevar
a cabo cuandel andlisis haya finalizagola presion sea inferior a 20 mbar

6. 9f 0205y OLCANNMALGAS] FFING2 NI NJ St FyttAaaira Sy Odz
aborta durarne los primeros 5 minutos el dato obtenido del % de pureza no se registra

en la tabla de Ultimos andlisis, ni se almacena en la base de datos. Si el analisis se aborta

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

En la tabla dltimos analisis realizados se recogen los datos mas relevantes de las muestras
realizadas durantel Ultimo dia. En esta tabla se recogen los siguientes el Id de la muestra, la
fecha y hora del analisis, masa analizada, la presiénnmaxa temperatura, la pureza y el

volumen de gas generado.

Id Fecha Peso Presidn Temperatura Resultado 2
[ 3 desulfurante 22/04/2021 14:10 5,0058 281,59 50.41 4817

desulfurante 22/04/2021 13:58 5.0032 28259 44,83 49,25

desulfurante 22/04/2021 13:35 5.0230 27476 44,88 47,40

desulf . 22/04/2021 12:02 0.5006 25759 50.37 43274

desulf . 22/04/2021 11:48 3.0002 177.04 4478 46.21

desulf . 22/04/2021 11:38 5.0252 28587 48.08 49.20

CaC2 22/04/2021 11:09 20,1219 1282.54 59.75 61.12

CaC2 22/04/2021 10:53 20,0094 1369.34 53.03 65,90

CaC2 22/04/2021 9:49 29,9946 1590.24 59.02 50.88

blanco 22/04/2021 9:33 15,0000 25,80 32,59 -0.49

A_15 21/04/2021 14:47 1.5066 570.22 57.81 350.29

blanco 21/04/2021 14:16 15.0000 26.12 45,35 -0.03

A_2 21/04/2021 13:57 2,0014 745,75 58.81 354 32 v

Figura22. Ventana de ultimos analisis.

4.5 Mandémetro

La representacion grafica delanometro que se muestra en la pantalla principal de la interfaz
de usuario presentanna escala de colores que indica la zona éptima de operacion. En esta
representacion 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

Figura23. Representacién grafica de la presiastantanea del sistema, asi como los valores terafura
del crisol yvompensador térmico.

1 Zona azul desde 0 a 20 mbar Es muy poca presién de trabajo, pordae, si los
resultados de presion se encuentran en estaa, debe aumentarse la cantidad de

muestra.

1 Zona verde desdel20 a 200mbar, corresponde a la zona éptima de presiopas

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

1 Zona naranja desdel200 hasta 1490 mbar, es la zona no éptimaneeno limitante,
trabajar en este intervalo significa estar trabajando al maximo de la capacidad, ya que

siseaumenta la concentracion llegala presion limite.

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

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

Si la presién alcanza 1600 mbar la presion del sistema se libera y se detie
Z : 5 andlisis.
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Tabla de contenidos Mantenimiento

LIV F- T 1 (=T 0110 1 T=T o (o TP PO P PSP PUPPPPPPPPPPPRPN 57
51 Mantenimiento PrEVENTIVO..........ciii ittt iee ettt e e e e e e aenreeeeas 58
5.1.1  Mantenimi€nto dIBIT0u........ccvieriereiieieseee e e s 59
5.1.2 Mantenimiento SEMANAL..........cccoiiriiiiiee e 59
5.1.3  Mantenimiento MENSUAL...........cooiiiiiiiii e 59
5.1.4 Mantenimiento SEMESIIAL........ccuuiiiiiiiiiiie i 59
5.2 Ajustes, limpieza y procedimientos de mantenimiento.............cccceveiiiieiieieeeeeeeeeeeeeee, 62
5.2.1 Ajuste de la presion NEUMALICA ...........evei ittt 62
5.2.2 Ajuste de llenado del BUFFEN.........ocueiii e 63
5.2.3 Ajuste de la mesa de desplazamiento y pistdn de Clerre.......ccvvveeeeeeeeeeeeeiicciinine, 65
5.2.3.1 Limpieza de las guias y de la tapa del CHiSOl........ccccceeeeiiiiiiciiiiiiieecee e, 66
5.2.3.2  Ajuste de posiCiON de [aS QUIAS..........cooiuiiiiiiiiiiiie et 68
5.2.3.3 Ajuste de la altura de la mesa de desplazamiento lineal.............cccoovvvciiieennnnnl 69
5.2.3.1 Ajuste de los patines de desplazamiento...............uuuuriuiiiiriiieieieeeeeeeeeee e e e, 70
5.2.4 Limpieza del crisol, trampa de agua y KitaSAt0............coocueeieiiiiiiieeeiiiiieee e 71
5.2.4.1  LiMPI€ZA QUIMMICA- .. .eeeieeiiiiiiie ittt ee ettt et e e e ettt e e st e e s e bt ee e e e e nnees 71
5.2.4.2  LIMPIEZA fISICA......cccciiitieiiiie e e e e e e e e s e aaaaaae s 73
5.2.5 Mantenimiento de la bomba PeriStaltiCa............cc.eveiiiiiiiiiiii e 74
5.2.6 Mantenimiento de la valvula piNCh...........cooiiiiiii e 5
5.2.7 Procedimiento de deSALASCO.........ccicirrrreieiiiireiii et e st e
5.2.7.1 Procedimiento de desatasco aUtOMALCA. ..........ccueeriuiieiiieeeriie e 78
5.2.7.2 Procedimiento de desatasco ManuaLl...........cccoocuueieiiiiiiiiiee i 78
56



Cac202

5 Mantenimiento

Tabla2.Tabla de loposibles fallos que puede tener el equipo.

Mantenimiento

Problema

Causa

Solucion

No se detecta el crisol

Detector de posicién del
pistdn fuera de posicion

Ajustar(ver apartadd.2.3

Dificultad para abrir o cerrar,
la mesa

Suciedad o mala posicion d
los rieles

Limpiar y ajustafver
apartado5.2.3.])

Presién neumatica por
debajo de 4 bar

Revisar y corregir (ver
apartado5.2.1)

Juntas de cierre en mal
estado.

Revisar y corregir (ver
apartado5.2.3.])

Fugas en circuito de analisig

Racores en mal estado o m
apretados.

Revisar y corrego cambiar.

Tubo de valvula pinch.

Revisar y corregir (ver
apartado5.2.6

Tubo de la bomba
peristaltica.

Revisar y corregir (ver
apartado5.2.9

Fallo en dsificacion de
Reactivo (Agua)

Problemas con la bomba
peristaltica.

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

Mensaje de atasco en el
equipo.

Ha fallado Issecuencia de
despresurizacion.

El equipo no ha podido
evacuar la presion, debido ¢
la obturacién de la salida de
desagtie.

Ejecutar procedimiento de
desatasco, tomando las
precauciones pertinentes
(ver apartadd.2.7.2.

@EQUH_AB

57




CaC202 Mantenimiento

Fallo del calefactor
correspondiente.

La temperatura del crisol, o
delcompensador no alcanz:
el valor programado.

Fallo delsensorde Revisar, sustituir o corregir
temperatura. parametro.

Parametros erroneosdal
regulador PID.

Fugas emircuito de analisis.

Parametros de andlisis

) erréneos.
Resultados irregulares, el

: . Revisar y corregir.
equipo no repite.

Exceso de llenado de la
trampa.

Agitacion defectuosa.

Mal estado de la barra Sustituir barra de agitacion.

magnética.
Agitacion defectuosa
Velocidad de agitacion Fijar una velocidaddecuada
demasiado alta. (ver apartado4.1.6).
Revisar estado del cable
USB.
Pérdida de comunicacion — __
con el PC Reiniciar laplicacion.

En ultimo caso reiniciar el
PC.

5.1 Mantenimiento preventivo

El analizador CafD2 es realmente un equipo sencillo y robusto, pero debido a las
caracteristicas de las muestras quan a seranalizar, seendrdn que realizar ursseries

mantenimentos precisos para obtener del analizador el mejor rendimiento.

Aqui se exponen los diferentes tipos de mantenimientos generales que hay que realizar:
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5.1.1 Mantenimiento diario.

Diariamente antes de comenzar a analizar, se chequeard Unicamente el estadal glier

equipo:

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

necesario limpiar algun elemenfwer apartaddb.2.4).

2. Mantener limpias las guias de desplazamiento del piston de cierre del arésol (

apartado5.2.3.1).

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

(ver apartado4.1.5.

4. Después de cada andlisis el equipdiz@aun lavado de manera automatica, incluido en
la secuencia de analisis. Peno caso necesario se puede realizar una limpieza manual

verapartado5.2.4

5.1.2 Mantenimento semanal
1. Se debe hacer una limpieza del crisol, trampa de agua y kitasatap@rtado5.2.4).
2. Limpiar las guias de desplazamiento del pistéoidae (er apartadd.2.3.]).

3. Chequear movimiento de la mesa de desplazamiento y cierre del piston (si no funcionan

bienverapartado5.2.3.

5.1.3 Mantenimiento mensual
1. Se debe hacer una limpieza del cris@r@partado5.2.4).

2. Desmontar la trampa de agua y el kitasato, si fuera necesario para su limpiezaental (

apartado5.2.4.

3. Desmontar la tapa de cierre del crisolyisar las juntas toricas de cierre y sustituirlas si

fuera necesario. (revisapartado5.2.3.7).

4. Chequear movimiento de la mesa de desplazamiento y cierre del p{stdisar

apartado5.2.3.

5.1.4 Mantenimiento semestral

Realizar un mantenimiento mensual

@EQUH_AB
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1. Chequear el estado del tubo buffés un tubo enrolladale volumen conocido que se
llena de agua antes de comenzar un analisis, y que, por su situacion 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.

Figura24.Vista general del lateralerechodel equipo

Para chequear este tubo, bastara con abrir el lateral izquierdo del equipo y bajo la
trampa de aguase localiza el tubodel buffer unido al sistemacon dos racores de
conexion rapida, que le unen pan ladoal crisol y por el otro a trampa de @y Se

debe desmontar y limpiao 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 tapaferior del equipo.

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

de que estuviera deteriorado siguiendo las pautas marcadas en el aparaéo

60



CaC202 Mantenimiento

Figura25.Vista general del inferior del equipo

4. Chequear el estado del tubo Marprene de la borpkaistaltica para ello se tiene que
desmontar la carcasa superior d&juipo y si fuera necesario sustituirlo siguiends la

pautas marcadas en el apartad®.5

Figura26.Vista general superior del equipsin la carcasa superior.
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5.2 Ajustes, limpieza y procedimientos de mantenimiento

5.2.1 Ajuste de la presidon neumatica

El ajuste ded presion neumética se realiza antes de que el equipo salga de fébtiezés de
un elmanorreductorque permite el ajuste de pr&m hasta la presion de trabajo inferior &00
mbar,el cual & encuentra en la parte posterigidispone de utmandmetropara la visualizacién
de la presibnnormalmente no es necesario volver a realiza@nembargo,es facilmente

ajustablemediante hinterfaz de usuario
El procedimiento es el siguiente:
1. Abrir las funciones manualdsotén (6) del menu de controiMer Figural6).
2. Cerrar el crisol
3. Cerrar la valvula de desagiie
4. Abrir la presién neumética

Una vez equilibrada la presion en el interior des sistema el manometro digital que se muestra
en la interfaz de usuario (véfigura23) debe recoger una presion alrededde 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 presion, ggrala cabeza del manorreductor en sentido contrario a las agujas del

reloj y paa aumentar la presion en el sentido de las agujas del reloj.
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FUNCIONES MANUALES DEL EQUIPO

Pistép ———
bierio

Cer Ivula desagii
v ague ’

Mantenimiento

*

rApertura m—@— Cerrar crisol
.
o
iard weol Cemado

Cerrar Presion neumadtica

alvula de Lavado————

ON
OFF

(== =

[ Bomba de reactive

Vlv

@ Funciones
manuales del

ment de control

(bétén6)

FF RW
OFF

[ Agitador

V Agitador, (40...100)

Velocidad

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

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

Figura27. Procedimiento para el ajuste de presién neumatica.

Si la presion supera Id$00mbar, nos aparecera una alarmay la valvula de desagle se abrira

automaticamente, por lo que se tendra que reducir la presion con el regulador neumaético y

volver a repetir el procedimiento que se acaba de exponer.

Una vez la presion dehandémetro en la pantalla sea inferioa la presion de ajuste, muy

suavementeseincrementadla presion con el manorreductor hasta que en el manémetro de la

pantalla nos muestre una presién enttd00 y 1500 mbar

@

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

5.2.2 Ajuste de llenado del buffer

La primera operacion que realizara el equipo una vez colocada la muestra ya pesada en el

interior delcrisol, sera la de dosificar una cantidad de agua al buffer, con el crisol aun abierto.
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El buffer es una bobina de tubo 88 FEon un didmetro exterior de Bim e interior de 4mm

con una longitud de 2,2 y un volumen aproximado 28L.
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Figura28. Diagrama neumatico del equipogid); imagen del equipdizg).

Descripcion del proceso:

1. Una vez pulsado el boton de analizar, el equipo alesélectrovalvulaSVv9 y SV10 y
activarala bomba peristaltica dosificalo una cantidad € 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 analisis.
En algunas ocasiones si a lo largo del andlisis Eoprelel crisol baja debido a una
estabilizacion térmica podremos observar como el agua de la trampa retacia el

crisol y esta puede llegar a quedar vacia

2. El agua que dosifica la bomba peristéltica sepitacipalmentehacia el buffer, pero

tambiénes 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 reaccion de
descomposicion del carburo antesldellado 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 debera reducir el tiempo de dosificacion de llenado de trampa ajustable

en parametros ver apartadé.1.2

A El tiempo de llenado de la trampa nelzk ser superior a 20 s.

5.2.3 Ajuste de la mesa de desplazamiento y piston deecierr

El sistema de cierre del crise$ta compuesto por la mesa de desgmiento y el pistén de
cierre;la mesa de desplazamiento cuenta con una mesa con patjpesedeslizasobre unas
guias atornilladaen la base de montajg essujeta aun actuador neumatico que controla su
desgazamiento mediante unos tornillos de mariposa. Debido al gran tamafio del crisol
(didmetro interior 100 mm) y la fuerza que ejercera la presioradetileno (hasta 1600 mbar)

en la tapa, obliga a utilizar un piston con un didmetro lo suficientemente grande para

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

Tornillo
mariposa

Actuador neumdtico lateral
Guias base con sus escuadras

Figura29. Componentes desistema detlesplazamiento de la mesa y cierre del crisol.
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Con cada andlisis la mesa se posicionara sobre el crisol, y al final el andlisis, volvera a su posicion
inicial. A lo largo del tiempo, debido a la realizacion de multiples analisis, con el tiempo se iran
acumulando suciedades que obstaculizaran 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 sisteapague el equipo y desconectg
el cable de alimentacion

5.2.3.1 Limpieza de las guiggle la tapa del crisol

Si durantealguno de los mantenimien® observauna gran suciedad eal crisol o erlas guias
de desplazamientoo una vez cada 6 meses, se procederd a desmdatamesa de

desplazamientgaraunalimpieza exhaustivde estos elementas
Para ello, se seguira el siguiente procedimiento:

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

neumatico.
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Calcium Carbide

cac-202 §

Actuador neumdtico

Guias base

Figura30. Imagen de la mesa de desplazamieptoierre del piston.

2. Una vez sueltos los dos tornillde mariposa, se arrastrara la mesa hadéante hasta

que esta quede fuera de las guias, coméngiécaen la siguiente figura.

o
-
c
@
=
©
~N
3
a
w
@
o

Figura31. Movimiento para liberar la mesa de desplazamiento
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3. Posteriormente, se colocatad mesa e un lateral y se procedera a limpilas guias. Las
guias estan fabricadas en aluminio duro anodizado, por lo que se eets la
utilizacion de produtos fuertemente alcalingsara llevar a cabo la limpieza, porjoe
se empleara una una disolucion ainsa para arrastrar los posibles depositos solidos

gue dificulten la movilidad de los patines.

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

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

/ e - 'J/ & | Lg ¥
./ G <

Figua 32. Juntas tdricas y tapa del crisol

5. Una vez limpiogas guiag la tapadel criso] se procedera de forma inversa pasa

instalacion.

5.2.3.2 Ajuste de posicion 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 qugan lasguiassobre el panel de montaje colocando la mesa en la

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

Tornillos de las guias

Figura33. Ajuste de las guias

5.2.3.3 Ajustede la altura de la mesa de desplazamiento lineal

Si el ajuste de las guias no resolviera el probldmdesplazamiento de la mesa realizara el
ajuste dela altura de la mesa de desplazamientBara llevar a cabo este procedimiers®

seguiran las siguientes etapas:

S

L ——

- | Tornillos
escuadra

Figura34. Mecanismo de desplazamiento de la mesa.
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a) Aflojar los tornillogno quitarlos) que fijan ehctuador neumatica las escuadras y los 2

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

b) Una vez los tornillos han sido aflojadizsmesa se desplazara libremente sobre las guias,
en caso contrario, se seguird el procedimied® ajuste de los patines (ver apartado

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

c) Lamesa se dispondra en el centro del recorrido y se apretasdhtlurnillos de mariposa.

La mesa debe seguir desplazandose libremente sin restricciones.

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

tornillos destinados a ese propdsito.

En algunos casos, las escuadras laterales de sugeiantuador neumatico
estaran calzadas por una galga (7.5x50x0.2) para ajustar el &ngulo de la
escuadra. Si se retiran estas galgas el movimiento se puede ver dificultad

5.2.3.1 Ajuste de los patines de sldazamiento

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 desplazamientca Bhmjuste 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 recotrido
c) Se apretararos tornillos de los patines sin la holgugaif@ dereba, verfigura).

e) Elmovimientode la mesa debe séuido. A continuaciénse apretararios 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 dgues (ver apartado

5.2.3.9 antes de continuar con el ajuste de los patines.
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ol

A

Tornillos de las guias

Figura35. Ajuste de los patines de desplazamiento.

5.2.4 Limpiezaelcrisol, trampa de agua yt&sato

Para limpiar el crisol, la trampa y el kitasase, puedenutilizar dos métodos en funcién del

estadode los mismos.

5.2.4.1 Limpieza quimica.

Para realizar este tipo de limpieza se usab® g de &cido citrico en pab. Siguiendo el

procedimiento descrito a continuacion:

A Leer cuidadosamente las instrucciones antes de realizar el proceso.

a) Depositar los 5@ de &cido en el interior del crisol.

b) Ir a lainterfaz de usuari@ funciones manualeboton (6) del menu de control
c) Cerrar el crisol

d) Cerar la vélvula de desague (PV1).

e) Abrir la valvula de lavado (SV2)

@EQUILAB
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f) Conectar la agitacion, para ayudar a la disolucién del &cido citrico.

g) Tan pronto com@parezca agua en la trampa, cerrar la valvula de lavado [Q)a

evitar que el agua llegue al kitasato y al compensador

A\

En ningln caso debemos permitir que el agua llene el kitasato, ya que pod
llegaralcanzarel compensdor termodinamio y este debe permanecer limpio
y seco para obtener medidasproducibles.

h) Abrir la valvula de reactivo (SV10)

i) Dosificar usando la bomba de reactipolsando sobreéfFE

RS f+ o2val RS

para seguitflenando latrampa y el kitasato hasta la altura que considerersegura

j) Se mantendr&l criso| la trampay el kitasato]lenos con la disolucion de &cido citrico

durante 1815 min y posteriormentse vaciara elicuito.

k) EIl vaciado del circuito se realizara abriendo la valvula de desagtie (PV1) y abriendo la

valvula de presién neumatica (SV1).

FUNCIONES MANUALES

Ajustes Iniciales

Piston

Parametros

[l Detector del crisol

@ Cerrar valvula desagiie

Valvula Desague —
Cerrar
Abrir
Ke

Funciones
Manuales

FUNCIONES MANUALES DEL EQUIPO

M Crisol abierto
M Crisol Cerrado

Presion Neumatica

Bomba de v:ach’voT

Conectar agitacion

Agitador

Funciones manuales
@ del menu de control
(bétone)

Vélvula Reactivo T

Abrir valvula de reactivo
V Agitador. (40...100)

Velocidad

X

@ Cerrar crisol

Apertura del crisol ———

ABRIR CRISOL CERRAR CRISOL

Abrir Valvula de lavado

Valvula de Lavado — ]

TERMINAR

Posicion Mesa

SECADO

LLENADO TRAMPA

INICIAR

Figura36. 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 quéd®ios.

N.

Figura37. Procedimiento de limpieza del crisol, trampa y kitasato.

Tanto la trampa como el kisato, se desmontan, soltando las tuercasw#iposa que los
sujetan a la estructura del equipo.

Ambos, estamprotegidos con un tubo exterior de metacrilato, para evitar qu

una sobrepresion en el circuito pudiera reventar los vasos de vidrio y dafig
usuario.

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

Figura38. Proteccién de metacrilato.

Se aconsejahequear el estado de las juntas toricds cierre antes de volver a montar.

Finalmente, &crisol se limpiara también con la ayuda de un estropajo y si fuera necesario

5.2.5 Mantenimientode labomba peristaltia

Debido a la friccién que los rodillos de la borpeaistalticaejercen sobre el tubo de Marprene
conel tiempa tiende a deformarse e incluso deteriorarse hasta el punto de ronipse tubo,

debera ser chequeado cada 6 mesesigtituirse como minimo una vez al afio.

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

localizaremos la bomba peristéltica justo al lado del depésito (compensador termodinamico)
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N

Figura39. Bomba peristéltica.

Una vez localizada la bomba, se tiene que seguir el siguiente procedimiento:
1. Abrir la tapa de plastico transparente

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

rodillos.
3. Soltar los dopasamurosque sujetan el tubo a la bomba, pdilaerar el tubo
4. Sustituir el tubo

5. Una vez sustituido, montar de forma inversa.

5.2.6 Mantenimientode lavalvula jinch

El equipo dispone de dos valvulas tipinph (glastamiento) PV1 y PVRincionan aplastando
el tubo para realizar el cierre de la valvula por el que circula el fluido con un piston 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 sadétiira el tubo como minimo una vez al afio.
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Figurad0. Disposicion de las valvulas Pinch en el analizador.

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

un pistén neumatico.

Tubo Marprene

Figura41. Disposicion de los tubos Manprene.

Para retirar etubo de Marprene de la valvula:

1. Desconectarel equipo de la presion neumatica, para asegurar que el tubo esta

completamente liberado
2. Cortarlas bridas que unen el tubo de Marprene con lososide PTFE

3. Una vez separados, tirde uno de los extremos, para que el tubo pase g@gujero

del dado de aluminio.
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4. Yaextraido el tubo de Marprene, instalar otro nuevo y volver a realizardasximes

con los tubos de PTFE mediante bridas.

La Valvula PV2, dispone de un tubo de silicajacon un didmetro mucho mayoya que

permitir el paso de las particulas no solubles de la muestra sin ataseaniseel desague.

tubo rojo de silicona

Figura42. Disposicion de las valvulas Pii¥i2

Para retirar el tubo de silicona de la valvula

1. Desconectar el equipo de la presion neumatica, para asegurar quebel ésta

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

4. Sifuen necesario sustituirlo, cortatro tubo de silicona del mismo tamafio y proceder

de forma invesa.

5.2.7 Procedimiento de desatasco

Los restos insolubles que producen las muestrapatenanecen inertes durante la reaccion y
pueden obstruir el filtro en el desagtie del crisol impidiendo el correcto funcionamiento del

equipo.
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5.2.7.1 Procedimiento de desatasco autatico

El equipo dispone de uprocedimiento autométicoque elimina los posibles atascos, este
sistema esta disefiado para evitar que una obstruccion provocada por los restos sin reaccionar
deje presurizado el sistema provocando una parada de emergenkciaisimo. Esta rutina de
limpieza se activa cuando la despresurizacion del sistema no ocurre dentro de los parametros

deseados (ver tiempo de despresurizaciérpardmetroapartado4.1.2).

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 desagle para evacuar la presion del crisol, en este momento
las particulas sélidas no reamcadas pueden obstruir el filtro del crisol impidiendo la

despresurizacién del sistema, si pasado un tiempo de espera la presion supera 50 mbar la rutina

automatica de desatasco se activa:

1 Labomba peristaltica comienza a introducir agueante10s,comola entrada de agua
se produce a través del filtréas particulas retenidas en él se desprenden liberando la

salida hacia el desague.

1 Cuando la bomba peristaltica se detiene, se abre de nuevo la valvula de desagie

retomando de la secuencia @malisis

1 Sila presibn se reduce normalmente, se activaran las secuencias de lavado y
seguidamente la de secado, finalizando el analisis. Si, por el contrario, la presion no se
reduce durante el tiempo de despresurizacion se activara nuevamente, y por Ultima vez,

lasecuencia de desatasco.

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

un aviso de secuencia detenida debida al atasco del desague.

5.2.7.2 Procedimiento de desatasco manual

En el improbable caso de que el atasco del tubo de desagiie no se libere de forma automética
seprocedea segun el siguiente protocolo de actuacion para liberar la presion y limpiar el crisol

manualmente antes de realizar una nueva muestra.

1. UnavezaparecBf YSyal aS a! (lseypd@lib&aflarésiorrigtasel AN S &

abriendomanualmente la valvula que se muestra en la imagen
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Figura43. Valvula manual.

2. Estavalvula, situada entre la trampa y el kitasato, esvahaila de 3 vias / 2 posiciones,
en su posicién 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 blogquea
la presion en el interior del compensaddrdrando, al mismo tiempo, la presion en el

crisol.

3. Una vez la presion del crisol s liberado al abrir la valvuldesde funcionemanuales
(ver apartado4.1.6), seprocede@a abrir el crisol subiendo el piston. Subir el piston que
deja la tapa del crisol sobre el mismo para evitar que el agua retenida en la trampa y

kitasato salpique cuandeelibere la presion del compensador.

FUNCIONES MANUALES DEL EQUIPO

Piston

H Crisol abierto
H Detector del crisol M Crisol Cerrado

Figurad4. Funciones manuales dpiston.

4. Una vez el crisol estd abiertsg abrirdentamente la valvula para liberar la presion del
compensador, el agua contenida en la trampa y el kitasato retarabcrisol 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 presion del sistema, se continua con la limpieza y

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

c. Abrir valvula de desaglie (PYfresion neumatica (ON) y valvula de lavado (ON)

durante 60 s.

d. Cerrar presion neumatica (OFF) y valvulalaleado (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 delugop

Se recomienda leonservacién del embalajeon 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 deo disponer del embalaje originahabria que intentar que elqeiipo viajara sobre
un palé, y que se anclara a est&n una cinta o cuerda, pacpe no pueda moverse durante el

viaje y golpearse.

Asimismo, se deberia cubrir el equipo, sobre el palé, con algun tipo de proteccién (caja de carton,

plastico) para evitadafios durante su transporte.

o~
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7 Reciclaje

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

del pais en el que se encuentren

Dentro de la Union Europea, la normativa para la eliminacion de estos equipos viene regulada

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

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

correspondientes referencias.

1. Compensadotermodinamico.

CaC-202-62 CaC-202-08 CaC-202-66

CaC-202-28
CaC-202-27
CaC-202-96
REFERENCIA DESCRIPCION
CaCG202-28 Sensor de presion-0,6 BAR 420 mA
CaG202-27 Sensode¢ SYLISNJ (dzNJ b¢/ wSarai
CaC202-96 Resistencia de Silicona 76,2x254 240V 150W
CaG202-08 Volumen
CaG202-62 wl 02 NJtubxey €
CaG202-66 wlk O2 NJ NBtho®@ MKy €
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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

CaG202-34 Bombaperistaltica 102R (Motor 70rpm 24Vdc 4W)
CaG202-35 Bomba peristaltica 102R (panel montaje)
CaC202-36 Bomba peristaltica 102R (cabezal)

CaG202-52 Electrovalvula 2 vias 2 posiciones

CaG202-38 Pasamuros PG7

CaG20241 Racor poliacetal rectm k yTdibo 6

CaG202-66 wl 02 NJ NBWbd® mky é
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CaC202
3. Piston y mesa
T
A \V\
@X;\:‘mmu\a 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
CaG202-45 Actuador sin vastago
CaG202-46 Piston cierre
CaG202-90 Rodamientosinholgura
CaC20291 Rodamiento con holgura
CaG202-92 Guia aluminio D.10 25@Gm
CaCG202-03 Soporte cierre
CaG202-04 Cierre vaso
CaG202-05 Separador soporte cierre
CaG202-06 Soporte actuadoA
CaG20207 Soporte actuador B
CaG202-20 Separador piston
CaG202-43 Racor Reductor 38¢ m k Rleémbra
CaG202-47 Detectormagnético para cilindro y actuador
CaCG202-70 Racor codo M5Tubo 4
CaG202-72 Racor coda Kk ATabo 4
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4. Electrénicay electrovalvulas

CaC-202-53 | [ CaC-202-52 || CaC-202-26 | | CaC-202-25

CaC-202-45 | | CaC-202-46 || CaC-202-33

REFERENCIA DESCRIPCION

CaG202-45 Placa Electronica PCB

CaC202-46 Placa SSR

CaG202-25 Conector USB

CaG202-26 Filtro IEC

CaG202-33 Fuente alimentacion

CaG202-53 Electrovalvula 2 vias 2 posicioriesn racores Ca202-62)
CaG202-52 Electrovalvula 2 vias 2 posicioriesn racores Ca202-62)
CaG202-62 Racor codo 1/8- tubo 6
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5. Neumatica y valvulgsnch.
CaC-202-57 | | CaC-202-56 || CaC-202-44
_/
2 e
, : AR
3
. . @@
CaC-202-55 | | CaC-202-48 || CaC-202-102
CaC-202-69
CaC-202-40
REFERENCIA DESCRIPCION
CaG202-44 Manorreductor(con racoresCAC202-62)
Isla de valvulas
CaG202-48 Isla de valvulas
CaG202-49 Electrovalvula 3 vias
CaG20251 Placa ciega
CaG202-59 Racor silenciador M5
CaG20260 Racor espiga tubd - M3
CaG20261 Racor codo M5tubo 6
CaG20254 Valvulapinch Pequefia (con rac@AC202-71)
CaG202-55 Valvulapinch Grande (con rac@AGC202-71)
CaG202-56 Pasamuros tubo im - tubo 6 mm
CaG20257 Pasamurosubo 10mm - 1/4" GAS
CaG202-62 Racor codo 1/8- tubo 6
CaC202-69 Racor en Y instantanedubo 6 Doble
CaC202-71 Racor Recto M5Tubo 4
CaCG202-102 Placa aluminio para pinch ylvéla
CaG202-40 RacorEspiga 10mm1/4" con térica
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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
CaG202-02 Vaso (racores superiorégSaG202-58 + Arandela M12racor
inferior CaG202-40)
CaC202-101 Junta plana 140x110x1mm
CaG202-84 Filtro de vaso 2 mm
CaCG202-19 Placa agitador
CaC202-86 Bobinas del gitadormagnético
CaCG202-89 Resistencia
CaG202-27 Sensor temperatura
CaC202-58 Racor Recto macho cilindrico intixbo 6- 1/4" Gas
CaG202-40 Espiga 10mm1/4" con junta tGica
CaG202-107 tubo aluninio protector
CaG202-108 fibra térmica 5mm
CaG202-109 perfil protector de borde
CaG20242 Racor en T 1/4Hembra
CaG202-67 Racor Recto Hembra 1/4 Tubo 6
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7. Kitasato y trampa

CaC-202-21

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

AN

CaC-202-100 CaC-202-64 CaC-202-22 CaC-202-65
REFERENCIA DESCRIPCION
Caz202-22 Soporte trampa kitasato
Cas202-21 Fijacién kitasato
Ca5202-81 Vaso vidrio
CaC202-94 Protector metacrilato
CaG202-100 Valvula VHK3
CaCG202-79 Tubo serpentin 225cm
CaC202-63 Racor codo 1/4-tubo 6 mm
CaC202-64 Racor codo 1/4-tubo 6 mm Doble
CaC202-65 Racor recto tubo 6nm - tubo 6 mm
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8. Mecanica

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

Ca>20201 Panel danontaje

Ca5202-10 Pie A

CaG20211 Pie C

CaC202-12 Tapa superior

CaG202-13 Tapa superior l&ralderecha

CaC202-14 Tapa superior la&ralizquierda

CaG202-15 Tapa inferior lateral

CaC202-16 Tapa frontal

CaC202-17 Tapa suelo

CaG202-18 Tapatrasera

CaG202-30 Interruptor

CaG202-106 Soporte de goma
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9. Tuberias

REFERENCIA DESCRIPCION
CaG202-78 MARPRENE #T&bo de bomba peristticalD 3.2 mm OD 6.4 mir
CaG202-78 MARPRENE #Malvulas pinch PYTubo ID 3.2 mm OD 6.4 mm
CaG202-77 Vélvulas pinch PVZubo de silicondD 9 mm OL5 mm
CaG202-74 TU0604BLCircuito analisis, aird,ubo poliuretandOD 6mm
CaG202-75 TUO0425BLCircuito analisis, aird,ubo poliuretandOD 4mm
CaG202-73 THO604N Circuito analisis, agu®TFE OD 6mm
CaG202-77 Tubo desaguerubo de silicondd 9 mm OLL5 mm
CaG202-76 TU1065BTubo desagielubo poliuretanddOD 10 mm

10.Fungibles y racores

REFERENCIA DESCRIPCION

CaG202-97 Paron de calibracion Aluminio 99.5% en polvo
CaG202-98 Reactivo calibracioNaOH

CaCG20299 Fusible 5%x20mm 3.1A

CaG202-80 O-rings 30x 3 mm. Trampa/ Kitasatos
CaG202-82 O-rings 113,6¢5,3mm. Cierre pistén grande
CaG202-83 O-ring 100x5,34mm. Cierre Piston pequefio
CaG202-85 Barra Agitadora 50 x18m

11.Juego deacores

REFERENCIA DESCRIPCION

CaG202-40 Espiga 1Gnm ¢ 1/4"con tdrica
CaG20241 Racor poliacetal rectm Kk ptéibode 6 mm
CaG202-43 Racor Reductdnembra 3/& ¢ 1/4"
CaG202-58 Racor Recto macho cilindrico intdbo 6amk n € DI a
CaG202-61 Racor codo M5tubo 6 mm

CaG202-62 Racor codo 1/8- tubo 6 mm

CaG202-63 Racor codd./4" - tubo 6 mm

CaG202-69 Racor en Y instantaned ubo 6mm
CaG202-70 Racor codo M5 Tubo 4mm

CaG202-72 Racor codd/4" - Tubo 4mm

91



Ca202 Anexo Il

Anexo Il. Esquemas electrénicos del analizador

l. Circuito de control SSRs

5 | 4 | 3 2 | 1
220V AC
TR4 TP3 TR P2
LINE
1 1 1 1 1
NEUTRO 7
TORNILLO TORNILLO TORNILLO TORNILLO
D RC1 o
a7
RL1 0.1120 Grisol A
1 3 1
IN+  LOAD1 2mm_6
=z 4N oanz |2 L : ;
B " R1 o1 SSR DCIAC [
N “
22 LED
C C|
RC2
L RL2 0.1/120 Crisol B A
1 3 1
N+ LOAD1
F3 4 2z 2mm_7 1
[ I'm’  Coapz| = : 5
2 R2 o2 S55R DGIAC
W—_HL 5
B 2%2 LED &
RC3
. 0.1/120 Qven
1 3 1
N+ LOAD1 p—
|2 N Lomoz |2 Ll ‘ :
R3 ] =
s A SSRDCIAC
J&
22 LED
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Placa control
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