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CALIBRACI,ON DE EQUIPO LECO CON LOMAS BAYAS
ESTANDAR DE AZUFRE ona ress GLENCORE

OBJETIVOS.

Establecer la metodologia analitica para la correcta calibracién del equipo LECO con estandar de
azufre certificado.

RECURSOS MATERIALES.

2.1 Estandar de Calibracion LECO, u otro similar estandar azufre certificado.
2.2 Determinador de azufre LECO.

2.3 Lecocel lll (fundente para cobre).

2.4  Crisoles refractarios.

2.5 PC HP (Windows Xp).

2.6 Balanza Analitica Sartorius CPA-223S, TE153S.

2.7 Software LECO.

GENERALIDADES.

La calibracion es un proceso que ajusta la precision del instrumento a la de una muestra estandar de
concentraciéon conocida. Para mantener la precisiéon del equipo primero se realiza una calibraciéon en
blanco, luego una calibracién estandar y como mantenimiento diario tanto la calibracién en blanco
como la correccién de deriva.

DESCRIPCION DE LA ACTIVIDAD

5.1 Realizar una limpieza general al sistema de combustién del equipo antes de comenzar
la calibracion (cambios de filtros, o-rings y anhidrona).

5.2 Iniciar la sesion procurando encender el equipo una 1 hora antes de usar, luego abrir el
software, encender el gas oxigeno y esperar otra hora mas.

5.3 Aparece una hoja de célculo en la cual estan los comandos para el uso del equipo.

HOJA DE CALCULO DEL SOFTWARE DEL EQUIPO LECO
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5.4  Verificar que el horno esté encendido y que haya alcanzado el nivel adecuado de
temperatura, para ello consultar el Monitor de ambiente en la hoja de calculo
presionando el botén Diagnéstico/Ambientes. Los siguientes son los parametros
normales de funcionamiento del equipo.
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Los siguientes son los parametros normales de funcionamiento del equipo:
Temperatura del horno de 48 °C y una presion de 750 mmHag.
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5.5 Realizar una comprobacion de fugas del equipo: En la hoja de calculo presionar el
botén Diagndsticos/Comprobacion de fugas.
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5.6 Realizar una Comprobacién de fugas del sistema y una Comprobacién de fugas del
horno de derivacion. Si ambas comprobaciones son aprobadas continuar con el
siguiente paso, de lo contrario revisar el equipo en busca de fugas y avisar a su

supervisor.
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5.7 Seleccionar Catodo usando la lista desplegable en la casilla Méfodo de la hoja de
calculo.

093600 Calodos | 0000818y +1355500+ 0 792010 1LS0ARN |
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5.8 Analizar de 3 a 5 muestras de blanco para purgar el sistema antes del andlisis.

5.9 Realizar primero una calibraciéon de blanco y luego una calibracion de estandar de
azufre.

Calibracion en blanco.

5.10 Seleccionar Blanco utilizando la lista desplegable en la casilla Nombre de la hoja de
calculo.

5.11 Realizar 5 andlisis de blanco utilizando solo fundente; acelerador Lecocel Ill.

5.12 Colocar una espatula de fundente en un crisol, presionar el boton negro del equipo
para bajar el piston del analizador, tomar el crisol con pinzas y colocarlo en el pedestal,
cerrar el pistdon presionando el mismo botén. Con esto se dara comienzo al analisis.

5.13 Al finalizar el analisis bajar el piston y retirar cuidadosamente el crisol con las pinzas,
depositarlo en el receptaculo que esta al costado derecho del equipo (crisol con alta
temperatura).

5.14 Repetir 4 veces los pasos 5.8 y 5.11.

5.15 Seleccionar los 5 resultados de analisis del blanco en la hoja de calculo y hacer clic en
Configuracion /Blanco.

5.16 En la ventana emergente, el software muestra los datos en azul para alertar al
operador que los datos han cambiado, mostrando la medicién actual y la nueva.

5.17 Hacer clic en Aceptar para calcular el blanco del sistema en base a los resultados de
los analisis obtenidos en el paso 5.8.
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Calibracién estandar
5.18 Seleccionar Configuracion/calibracién/Editar calibracién en la hoja de calculo.

5.19 Verificar que la celda, el tipo de curva y la ponderacion sea la correcta.
 Método: | Catodos 3 Linea:  |Calbracén vl

Celda: |Detector de azufre 3
Tipo de aurva: ICallbracién estandar siranZI

Ponderacién: ¥

—alihraniAn svictanta:

0.014+

5.20 Hacer clic en la opcidén Manual, e ingrese la nueva ecuacion y=+1x + 0 en el cuadro de
Nueva calibracién. Hacer clic en Aceptary luego Guardar.

Calbraddn exstente:

|y= +1.51556% +0 '

Fecho:  [6120/2018 5:24.33F0  [¥ Moswrar |
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| y=+ix 4+ 0
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5.21 Realizar 5 andlisis del estandar certificado LECO.

5.22 Seleccionar un estandar utilizando la lista desplegable en la casilla Nombre de la hoja
de calculo.

5.23 Tarar un crisol en la balanza, tomar un pin de estandar de azufre con pinzas y colocarlo
en el crisol, registrar el peso presionando la tecla de la balanza, el peso del pin se
reflejara en la hoja de calculo.

5.24 Adicionar una espatula de fundente Lecocel Ill al crisol.

5.25 Bajar el piston del equipo y tomar el crisol con pinzas, colocarlo sobre el pedestal,
cerrar el pistén para comenzar el analisis.

5.26 Al finalizar el analisis bajar el piston y retirar cuidadosamente el crisol con las pinzas,
depositarlo en el receptaculo que esta al costado derecho del equipo (crisol con alta
temperatura).

5.27 Repetir 4 veces los pasos 5.21 al 5.24.

5.28 Seleccionar los resultados de los analisis en la hoja de célculo haga clic en
Configuracion/Calibracion/Nueva calibracion.

5.29 Revisar los datos para ver si estan correctos, si uno de ellos se sale mucho de la curva
desmarcarlos en la grilla.
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5.30 Hacer clic en Manual para quitar el ticket. La nueva ecuacion aparecera en el recuadro
de Calibracion nueva

5.31 Haga clic en Aceptar para guardar la nueva calibracion, realizar una deriva o recalculo
si el sistema lo solicita.

MEDIDAS DE PREVENCION

Es muy importante que para cualquier actividad a realizar en el laboratorio quimico se utilicen los
equipos de proteccion personal (EPP), los que son de usos obligatorio y son: guantes de nitrilo, gafas
de seguridad, tenida antiacida, tenazas, delantal blanco y zapatos de seguridad.
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