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Presentacion

@ ® ¢ 1 Presentacion

Los instrumentos FTIR serie 4500 de Agilent son plataformas de
espectrometria de tamafo pequeno, que trabajan en la regién del
infrarrojo medio especificamente disenados para el andlisis quimico
in situ y movil fuera del entorno de laboratorio. Los sistemas son
pequeios (21,6 x 29,2 x 19,1 cm; 8,6 x 11,5 x 7,5 pulg.), livianos (6,8
kg; 15 1b) y estan embalados en un gabinete resistente a la
condiciones climaticas apto para uso en exteriores. De manera
estandar, vienen con alimentacion de bateria interna con una
capacidad de funcionamiento de hasta 4 horas. Ademas puede
utilizarse con alimentaciéon de 110/220 voltios de corriente alterna
para obtener un uso prolongado.

Riesgo de incendio

Los sistemas FTIR serie 4500 NO son intrinsecamente seguros. Utilice el
sistema solo en ambientes que han sido puestos a prueba de materiales
inflamables. Si el equipo se utiliza de una forma que no se especifica en
este manual, esto podria afectar la proteccion proporcionada por el equipo.




Presentacion

Los instrumentos FTIR serie 4500 utilizan una tecnologia conocida
como la Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier
(FTIR), que es la técnica actual mas moderna para identificar y
cuantificar compuestos moleculares. FTIR utiliza una fuente de luz
infrarroja que atraviesa la muestra y llegar a un detector, el cual
mide con precision la cantidad de luz absorbida por la muestra.
Esta absorcion crea una huella espectral Ginica que se utiliza para
identificar la estructura molecular de la muestra y determinar la
cantidad exacta de un compuesto particular en una mezcla.

En el corazon de sistema de espectrografia FTIR de Agilent se
encuentra un diseiio de Interferémetro de Michelson patentado,

el cual esta montado sobre mecanismos de amortiguacion de golpes
para proteger los componentes de los golpes y las vibraciones en

el campo. Este disefno patentado es la clave para lograr una
tecnologia FTIR compacta, ligera, resistente y portatil de campo.

El sistema FTIR 4500a esta disponible en un nimero de
configuraciones de muestreo diferentes para poder analizar una
amplia gama de liquidos, polvos, gases, pastas y geles. El uso 6ptimo
de las distintas configuraciones del sistema FTIR 4500a son:

e Sistema FTIR 4500a de Agilent con celdas de gas: para el
analisis quimico de muestras de gas en condiciones ambientales.

¢ Sistema FTIR 4500a de Agilent con TumblIR: para el analisis
quimico rapido de muestras de liquidos en condiciones
ambientales.

¢ Sistema FTIR 4500a de Agilent con Reflectancia total atenuada
(ATR): para el analisis quimico de liquidos, polvos, pastas
y geles. El sistema de reflectancia total atenuada (ATR) esta
disponible en versiones de reflexion tnica (mas comiin), triple
y nénupla. La version de reflexiéon nénupla tiene una opciéon de
configuracion de celda de flujo.

El sistema FTIR serie 450 de Agilent con DialPath se utiliza para
el analisis quimico rapido de muestras de liquidos en condiciones
ambientales que requieren miultiples longitudes de trayectoria.

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion



Presentacion

El sistema FTIR 4500t de Agilent es un instrumento basado en un
accesorio TumblIR, disefiado especificamente para el analisis in situ
de aceite. Este sistema es una herramienta ideal para el analisis de
los generadores diesel de petréleo, parques edlicos, aplicaciones
off-shore o aplicaciones marinas.

Todos los sistemas estan equipados con una interfaz de usuario
de software que es intuitiva, facil de usar y no requiere formacién
técnica especializada. Con el toque de un botoén, el sistema
proporciona informacién valiosa sobre la identidad y cantidad

de sustancias quimicas presentes en un material.
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Esta pagina se dejo en blanco intencionalmente.
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Desembalaje

Para desembalar su sistema de espectrémetro:

1

Después de recibir la entrega del dispositivo FTIR serie 4500
de Agilent, no abra inmediatamente el envase. En lugar de eso,
coloquelo en un lugar a temperatura ambiente y déjelo reposar
varias horas para que los contenidos del envase alcancen la
temperatura ambiente. El objetivo de este procedimiento es
evitar la condensacién innecesaria en los componentes antes
del proceso inicial de configuracién e instalacion.

El embalaje de envio debe contener los elementos que se
enumeran a continuaciéon. Inspeccione la caja detenidamente
para asegurarse de que se extrajeron todos los elementos del
embalaje. Ademas, controle que todos los elementos de la lista de
embalaje que aparece mas abajo no estén danados y estén aptos
para el funcionamiento. Si hay elementos faltantes o dafiados en
el envio, comuniquese con Agilent inmediatamente.

Conserve todo el material original de embalaje para almacenar, enviar

y tra

nsportar el sistema en el futuro.

FTIR serie 4500 de Agi

lent Manual de operacion 9



Pasos iniciales
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3 Extraiga el sistema FTIR serie 4500 de su caja de envio
y coléquelo a un costado sobre una superficie estable y plana.
El instrumento debe mantenerse lejos de superficies calientes
y de cualquier fuente de interferencia electromagnética.

Lista de embalaje del sistema FTIR serie 4500t

¢ Un sistema de espectrometria FTIR 4500t de Agilent que trabaja
en la region del infrarrojo medio, que incluye un accesorio de
muestreo TumblIR

¢ Un manual de operacién del sistema FTIR serie 4500 de Agilent

¢ Un manual de operacion del software MicroLab de Agilent

¢ Un cable de alimentacién

¢ Un disco de instalacion (necesario solo como copia de seguridad)

e Un contenedor

Opciones

Aunque el sistema de espectréometro venga en una version estandar
como se muestra mas arriba (con el sistema informatico PDA), existe
un nimero de opciones disponibles, entre las que se incluyen las
siguientes:

¢ Computadora portatil

e Kit surfactante

e C(Cables adicionales

Lista de embalaje del sistema FTIR serie 4500a

¢ Un sistema de espectrometria FTIR 4500a de Agilent que trabaja
en la region del infrarrojo medio, que incluye un accesorio de
muestreo adecuados

¢ Un manual de operacion del sistema FTIR serie 4500 de Agilent
¢ Un manual de operacion del software MicroLab de Agilent

e Un cable de alimentacion

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion



Pasos iniciales

Un disco de instalacién (para el uso de copia de seguridad
solamente)

Un contenedor

Opciones

Aunque el sistema de espectréometro venga en una versién estandar
como se muestra mas arriba (con el sistema informatico PDA), existe
un nimero de opciones disponibles, entre las que se incluyen las
siguientes:

Computadora portatil

ATR de rebote tinico (incluye dispositivo de sujeciéon de muestra)
ATR de 3 y 9 rebotes

Opcién de celda de gas (versiones de 15 y 50 mm)

Cables adicionales

Para convertir el sistema FTIR 4500a a un accesorio diferente,
poéngase en contacto con Agilent.

Lista de embalaje del sistema FTIR serie 4500 de Agilent con DialPath

Un sistema de espectrometria FTIR 4500 de Agilent con DialPath
que trabaja en la region del infrarrojo medio, que incluye un
accesorio de muestreo DialPath

Un manual de operacién del sistema FTIR serie 4500 de Agilent
Un manual de operacion del software MicroLab de Agilent
Un cable de alimentaci6on

Un disco de instalacion (para el uso de copia de seguridad
solamente)

Un contenedor

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion 1



Pasos iniciales

12

Opciones

Aunque el sistema de espectrémetro venga en una versiéon estandar
como se muestra mas arriba (con el sistema informatico PDA), existe
un nimero de opciones disponibles, entre las que se incluyen las
siguientes:

¢ Computadora portatil

e (Cables adicionales

Conexion de la alimentacion

Para conectar el sistema de espectrometro a una fuente de
alimentacion:

1 Antes de conectar el cable de alimentacion a la fuente de
alimentacion, inserte el conector macho del cable de
alimentacion suministrado en el enchufe hembra situado en
la esquina posterior izquierda del sistema de espectrometro.

2 Conecte el otro extremo del cable de alimentacién a la fuente
de alimentacién. Con el sistema se proporciona la fuente de
alimentacién adecuada para su regién. Cuando el sistema no se
utiliza en el campo, manténgalo conectado a la alimentacion de
CA local para asegurar que la bateria se cargue completamente
(consulte la Figura 1).

Figura 1. Sujecion del cable de alimentacion

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion



Pasos iniciales

Para prevenir dafios o problemas de arranque, primero conecte el cable de
alimentacion en el sistema de espectrometro y luego en la toma de corriente.

Para evitar dafios en el sistema debido a las variaciones de corriente o a una
fuente de alimentacion defectuosa, siempre utilice un regulador de voltaje
aprobado por UL entre la fuente de alimentacion y el cable de alimentacion del
sistema.

Todos los cables se deben mantener alejados de las areas de mucho transito.
Se podria ocasionar un dafio al aparato o los adaptadores si se produce una
presion excesiva en las conexiones del cable de alimentacion.

Una vez que se conecta la alimentacion de CA, el botén de encendido
situado en la parte frontal derecha del panel superior se torna de
color rojo sélido. Esto significa que la bateria se esta cargando, pero
que el instrumento esta apagado.

El FTIR 4500t contiene un paquete de baterias recargables de ion-litio Molicel.
Agilent ha cargado completamente el sistema 4500t antes de su envio, pero el
sistema también debe conectarse a una toma de corriente cuando no esté en
uso. La duracion de la bateria del 4500t con una utilizacion continua es de
aproximadamente 3,5 horas. Se recomienda recargar el paquete de baterias en
la configuracion inicial antes de encender la alimentacion del instrumento.

Especificaciones del paquete de baterias recargable de iones de

litio Molicel:

e Capacidad (nominal): 6600 mAh

e Tensi6én nominal: 11,1V

¢ Energia: 73,2 Wh

e Tamaio: 149,5 x 89,3 x 20 mm
(5,8 x 3,56 x 0,8 pulg.)

¢ Peso: 480 g (1,1 1b)

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion 13
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Especificaciones de funcionamiento de la bateria:

Voltaje de funcionamiento:
Tensiéon de carga:
Tensién de corte:
Rango de temperatura
Descarga:
Carga:

Corriente de descarga maxima:

(continuo)

Corriente de carga maxima:

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion

12,6290 V
12,6 V
75V

20260 °C (-4a 140 °F)
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Seleccion del cable de alimentacion

Pasos iniciales

Se pueden utilizar los siguientes conectores de alimentacion:

%

North American 220 Volt Danish style
Plug Style: NEMA 6-15 Plug Style: Afsnit 107-2-01
North American grounded plug Japanese style
Plug Style: NEMA 5-15 Plug Style: JIS 8303
Italian style Swiss style
Plug Style: CEI 23-16/VII Plug Style: SEV 1011
Continental Europe style North American
or Schuko 220 Volt locking
Plug Style: CEE?7/7 Plug Style: NEMA L6-15

Figura 2. Cables de alimentacion adecuados

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion
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Australian style
Plug Style: AS 3112

2

Indian, South African,
old British style
Plug Style: BS 546

<

Israeli style
Plug Style: S| 32

%)

British style or
United Kingdom style
Plug Style: BS 1363
with a 13 amp fuse

15



Pasos iniciales

Encendido del instrumento

Para encender el instrumento:

1 Pulse el boton de encendido del sistema FTIR serie 4500 y manténgalo
presionado durante dos (2) segundos. Inicialmente, mientras el
firmware se esta cargando, la luz parpadea en rojo y verde. Este
proceso tarda menos de 30 segundos. Cuando la luz LED se
ilumina de color verde, el instrumento esta listo para ser
utilizado.

2 El espectrémetro debe tener un periodo de calentamiento de
5 minutos, antes de poder comenzar el analisis.

Cuando termine de usar el instrumento, presione el botén verde de
encendido de nuevo para apagar el sistema. La luz LED se pondra de
color rojo.

Estado del LED del interruptor de encendido

El botén de encendido contiene un LED de dos colores. El color que
aparece en el LED puede indicar el estado del sistema. La Tabla a
continuacion enumera los colores de los LED y el estado del
instrumento.

Tabla 1. Estado del LED del interruptor de encendido

Estado Color del LED Accion (% del ciclo de trabajo)

Sistema APAGADO Sin iluminacion del LED  N/D

Sistema APAGADO Rojo 100%

Arranque del sistema Rojo/verde Verde 0,5 segundos encendido /
rojo 0,5 segundos encendido

Sistema ENCENDIDO Verde 100%

Bateria baja Verde 50% (0.5 segundos encendido /
0,5 segundos apagado)

Bateria criticamente baja Rojo 50% (0,5 segundos encendido /

0,5 segundos apagado)

Agotamiento de la bateria  Sin iluminacion del LED  N/D

Actualizacion de firmware  Rojo/verde El LED verde parpadea rapidamente dos
veces Yy luego el LED rojo parpadea
rapidamente dos veces

16 FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion



Pasos iniciales

El boton de encendido es un interruptor momentaneo para evitar el apagado
accidental. Para encender o apagar el sistema, mantenga presionado el boton
durante dos (2) segundos.

Inicio del software

Los sistemas FTIR serie 4500 se suministran con el software
MicroLab Mobile de Agilent, que ya ha sido instalado en su equipo
portatil (PDA).

Ademas, el sistema cuenta con un acceso directo al software
MicroLab Mobile en el menu Inicio.

Para iniciar el software en el encendido inicial del sistema de
espectréometro, mire en la ventana de la pantalla del equipo y haga
clic en Inicio. A continuacién, haga clic en el icono MicroLab
Mobile. Se inicia la aplicacién de software MicroLab Mobile.

Primer inicio de sesion en MicroLab Mobile

Como se mencioné anteriormente, los sistemas FTIR serie 4500 se
suministran con el software MicroLab Mobile de Agilent ya instalado
en su sistema.

Ademas, el sistema cuenta con un acceso directo al software
MicroLab Mobile en el meni Inicio.

Para iniciar el software, haga clic en Inicio, a continuacién, haga clic
en el icono MicroLab Mobile.

Al iniciar el sistema, se carga automaticamente el software MicroLab
Mobile y aparece brevemente la pantalla de bienvenida de la
aplicacion de software MicroLab que muestra informacién de la
version, copyright y marcas registradas. El software se iniciara

y mostrara una pantalla de inicio de sesion.

Para obtener instrucciones detalladas sobre co6mo iniciar sesion
en el software y como administrar usuarios, consulte el Manual de
operacion del software MicroLab.

Para obtener mas instrucciones sobre c6mo anadir un usuario al
sistema y otros procedimientos de configuracién inicial del software,
consulte el Manual de operacion del software MicroLab.

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion 17



Pasos iniciales

Verificacion del rendimiento

Los sistemas de espectrémetro FTIR serie 4500 han sido probados
exhaustivamente en fabrica; por lo tanto, no se requieren pasos

de alineacién. Sin embargo, se recomienda ejecutar la prueba de
rendimiento al principio para asegurarse de que el espectrometro
funcione correctamente. Para ejecutar e interpretar la prueba de
rendimiento, consulte el Manual de operaciéon del software MicroLab.
La prueba de rendimiento mide el nivel de energia del espectréometro
(segun la altura o tension del interferograma). Un circulo verde en

la parte superior de la pantalla de software indicara una prueba
exitosa. Después de esto, podra analizar una muestra. Un circulo
amarillo o rojo indica que el espectrometro esta funcionando fuera
de los parametros definidos en fabrica. Estos parametros se
enumeran en la pagina del software Caracteristicas avanzadas.

Si el circulo en la parte superior de la pantalla de software es amarillo o rojo,
comuniquese con el soporte técnico de Agilent para recibir ayuda.

18

Al igual que cualquier otro dispositivo de medicién, es importante
verificar que el instrumento FTIR serie 4500 funcione correctamente
antes de utilizar el sistema para realizar mediciones criticas. El
instrumento proporciona valores de diagnéstico y pruebas de
validacion de rendimiento para demostrar el rendimiento del
sistema. Los valores de diagnéstico ofrecen una evaluaciéon rapida

y facil de comprender la funcién del espectrémetro. Si el
espectrémetro no funciona correctamente, uno de los valores

de diagnéstico esta fuera de la especificacion. Por lo general, el
instrumento no permitira la recoleccién de datos si los valores de
diagnéstico estan fuera de especificacion. Las pruebas de validacion
de rendimiento son pruebas mas largas y mas complicadas que
miden como es el rendimiento del espectrometro. Las pruebas de
validacién de rendimiento comprueban la sensibilidad (rendimiento),
estabilidad y precision de frecuencia (calibracion del laser) del
espectrémetro.

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion



Pasos iniciales

Todas las industrias tienen requisitos diferentes para la verificacién
del instrumento. En general, los valores de diagnéstico se deben
controlar diaria o semanalmente. Normalmente, el espectrémetro no
recopilara datos si los valores de diagnéstico estan extremadamente
fuera de la especificacion, pero es recomendable verificar que el
espectréometro funcione correctamente. La validaciéon de rendimiento
se debe realizar trimestral, semestralmente. Las industrias altamente
reglamentadas pueden requerir que la validacion de rendimiento se
realice mensualmente, dependiendo del uso del instrumento. La
validacién del rendimiento verifica los aspectos clave de la capacidad
del instrumento para medir datos de buena calidad. Si las pruebas
de validacién de rendimiento estan dentro de lo especificado, el
instrumento debera proporcionar datos que funcionen bien con los
métodos desarrollados para el espectréometro FTIR serie 4500. Sin
embargo, al igual que con cualquier otro instrumento, los resultados
siempre se pueden verificar mediante la ejecucion de una muestra
conocida con el método de muestreo especifico.

Valores de diagndstico

Los siguientes valores se pueden ver en la pagina Diagnoéstico en el
software MicroLab PC o MicroLab Mobile. Estos valores se pueden
utilizar para determinar si el instrumento esta funcionando
correctamente. Se pueden utilizar a diario para determinar que

el instrumento esta funcionando segin lo previsto. En cada caso,
el valor 6ptimo indica que el sistema funciona segin su nivel

de rendimiento pretendido. El valor marginal indica que el
espectrémetro funciona, pero a un nivel de rendimiento inferior.
El valor critico indica que el sistema no funciona correctamente.
Debera comunicarse con el soporte técnico de Agilent para obtener
ayuda si tiene problemas con su instrumento.

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion 19
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Tabla 2. Valores de diagndstico

Valor Optimo (verde) Marginal (amarillo) Critico (rojo) Comentario

Energia 29.000-21.000 >29.000 o >31.000 0 Indica la alineacion total

(rafaga <21.000 <18.000 y el ajuste de ganancia

central) correcto para el sistema.

Vida atildela CAo 30-5 min <5 min

bateria >30 min

Fuente 1.9A >220 >250 Indica un problema con
<1,6 <1,0 la tension de control de

fuente infrarroja o que la
fuente esta quemada. Se
muestran la tension y el
amperaje; sin embargo,
el amperaje proporciona
un diagnostico suficiente.

Seial del 12.000-4.000 >12.000 o >15.000 o Puede verificar errores de

laser <4.000 <3.000 alineacion graves aunque la
tapa de reflectancia no esté
en su lugar.

Temperatura 35-44 <35 <30 Indica un problema con

del detector 0 >44 0 >48 el circuito de refrigeracion o
una temperatura ambiente
superior al
rango especificado.

Temperatura 10-75 >75 >80 Indica la temperatura

del CPU ambiente en un rango

determinado.
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Validacion del rendimiento

El software MicroLab PC tiene tres pruebas adecuadas para la
validacion de rendimiento del instrumento. Para acceder a las
pruebas de validacién, ingrese en la pagina Control del sistema,
Funciones avanzadas del software MicroLab PC. El sistema FTIR
serie 4500 se debe calentar durante 30 minutos, como minimo, antes
de realizar cualquiera de estas pruebas. Estas pruebas se pueden
ejecutar trimestral, semestral o anualmente para determinar si el
instrumento esta funcionando dentro de sus especificaciones.

Prueba de rendimiento (seiial-ruido)

Esta prueba mide el nivel senal-ruido en dos regiones del espectro
infrarrojo: 2500 cm™ y 1000 cm™. El nivel sefial-ruido se define como
el reciproco del ruido de la raiz cuadrada media (RMS) en la regiéon
definida para una muestra en blanco medida con un fondo blanco.

El fondo y la muestra se miden en una resolucién de 4 cm™ con un
tiempo de recopilacién de un minuto. Esta prueba se demora dos
minutos con cada evaluacion. El usuario puede especificar el nimero
de pruebas que se realizaran. Se deben recolectar 10 pruebas, como
minimo, para obtener una imagen precisa del rendimiento.

Prueba de estabilidad

Esta prueba mide la estabilidad a corto plazo en dos regiones del
espectro: 3000 cm™ y 1000 cm™. La estabilidad es una medicién de las
diferencias de la linea base observadas en el periodo de tiempo
seleccionado. La prueba mide un fondo al principio, luego una
muestra cada minuto durante toda la prueba como se especifica en

el campo ‘Numero de minutos’ en el software. Los resultados de la
prueba se expresan como el % de transmitancia (diferencia en
comparacion con el 100%) de la desviacion maxima durante la
prueba de estabilidad.
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Prueba de calibracion de frecuencia del laser

La prueba de calibracion de frecuencia del laser mide la precision
de la frecuencia (eje X). La prueba se lleva a cabo a través de la
medicién de un espectro de una pelicula de poliestireno. Las
frecuencias de absorbencia de este espectro se comparan con las
frecuencias establecidas por la pelicula de poliestireno SRM 1921
del Instituto Nacional de Normas y Tecnologia (NIST). El software
permite a los usuarios de nivel administrativo utilizar los resultados
de la prueba para configurar la calibracién del laser. Las
calibraciones del laser solo se deben configurar después de consultar
a un ingeniero del soporte técnico de Agilent Para esta prueba,
primero se mide un fondo. Después de la recopilaciéon del fondo, se
mide un espectro de la pelicula de poliestireno, como se indica en el
software. La muestra de prueba de poliestireno se debe presionar
firmemente contra la interfaz de muestreo de diamante durante la
recopilacion de muestras. La especificacion se enumera a
continuaciéon para cada interfaz de muestreo.
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Analisis de lubricantes con el FTIR serie 4500t de Agilent

El instrumento FTIR serie 4500t de Agilent se proporciona con
una interfaz dedicada de muestreo de lubricantes y aceites llamada
TumblIR. El TumblIR es un accesorio de muestreo de transmision
de liquidos patentado, disenado y fabricado exclusivamente por
Agilent para optimizar el andlisis de muestras de lubricantes. En
comparacion con celdas de liquidos tradicionales para laboratorios
analiticos generales, el TumblIR facilita mucho la preparacion, la
carga, el analisis y la limpieza de la muestra.

El TumblIR funciona en dos modos: limpieza/carga de la muestra
y andlisis de la muestra.

En el modo limpieza y carga de la muestra, el TumblIR se gira de
forma tal que el visor del accesorio apunte hacia arriba (consulte la
Figura 3). Es en esta posicion, se puede acceder facilmente al area
de montaje de la muestra para cargarla en su lugar y limpiar las
superficies de muestreo antes de analizar la siguiente muestra.

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion
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Visor superior

Visor inferior (superficie amarilla
de 2 mm de diametro)

Figura 3. TumblIR con el visor del accesorio hacia arriba

En el modo analisis de muestra, el TumblIR se gira de forma tal

que el visor 6ptico del accesorio apunte hacia abajo hacia el area

de montaje de la muestra del FTIR serie 4500t. En esta posicion,

la energia infrarroja pasa a través de la muestra y posibilita la
medicion. Asegurese de girar el brazo del TumblIR completamente
alrededor hasta que llegue a la posiciéon de bloqueo y quede
enganchado en esa posicion. Esta posicién de bloqueo mantiene al
accesorio fijo durante el analisis de la muestra (consulte la Figura 4).

Figura 4. TumblIR con el visor del accesorio hacia abajo
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Cuando el modo andlisis de la muestra esta activado, la longitud
de trayectoria de TumblIR es 100 micrémetros, una longitud de
trayectoria 6ptima para el analisis de infrarrojos intermedios de
muestras de lubricacion. La alineacion del accesorio también esta
configurada previamente en fabrica y, por lo tanto, no se requiere
ningun ajuste.

Los pasos a seguir para analizar una muestra de lubricante con el
FTIR serie 4500t son los siguientes:
1 Limpie los visores de muestreo.
2 Recopile un espectro de fondo.

3 Recopile un espectro de muestra.

Limpieza del accesorio TumblIR

Para limpiar el accesorio TumblIR:

1 Gire el brazo del TumblIR de forma que el sensor 6ptico apunte
hacia arriba.

2 Limpie el visor superior primero y luego limpie el visor de
montaje inferior, como se indica en la Figura 3.

Para limpiar el sensor optico y el area de muestreo, utilice Unicamente un pafio
de algodon suave, como hisopos de algodén o un sustituto adecuado.

Los visores estan hechos de un material de transmision de infrarrojos, el
seleniuro de zinc (ZnSe). El ZnSe es un material relativamente duradero, pero se
puede rayar o dafiar facilmente si se aplica demasiada presion durante la
limpieza, o si se utiliza un material abrasivo, como los pafiuelos Kimwipes. Para
la limpieza, se recomiendan materiales como los hisopos de algodon
humedecidos en acetona.
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El ZnSe es relativamente resistente quimicamente hablando de materiales con
un rango de pH de entre 4 y 9, pero hay algunos materiales, como los acidos
fuertes o materiales excesivamente basicos, que pueden perjudicar al ZnSe. Evite
que materiales fuera de este rango de pH recomendado entren en contacto con
el visor de ZnSe.

No rompa el sello del espectrometro ni intente limpiar las superficies interiores.
Si rompe el sello, se anulara la garantia.

Recopilacion de un espectro de fondo

Para asegurar la precision de la medicion, se recomienda que el
sistema esté configurado en el software para recopilar un espectro
de fondo antes de analizar cada muestra. Esto proporciona un perfil
de base de las condiciones del sistema sin tener una muestra cargada
en el instrumento. Mediante la recopilacion de un fondo de forma
automatica antes de cada medicién de la muestra, se pueden evitar
los efectos negativos de los cambios en el medio ambiente.

Para obtener instrucciones sobre cémo recopilar un fondo usando el
software, consulte el Manual de operacion del software MicroLab.

Para asegurarse de que se recopile un espectro de fondo preciso, inspeccione
visualmente las superficies de los visores de ZnSe y fijese si hay opacidad

o peliculas en los visores que hayan quedado de la medicion de la muestra
anterior. Si se observa una pelicula, repita el procedimiento de limpieza hasta
que las superficies de los visores estén libres de residuos.
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Medicion de una muestra

Para cargar una muestra de lubricante en el sistema:

1 Abra el dispositivo de muestreo (TumblIR); para ello gire el brazo
hacia la izquierda (consulte la Figura 3).

2 Ahora debe visualizar el visor inferior. Coloque una pequeia
cantidad de material en el visor de muestreo ubicado en la base
de la placa del TumblIR. El visor inferior es el material de color
amarillo y 2 mm de diametro, el cual es sostenido por un disco de
metal circundante.

3 Asegirese de que la muestra cubra toda el drea de superficie del
visor inferior (consulte la Figura b5).

Figura 5. Cargar una muestra en el visor inferior del accesorio TumblIR

En el caso de una muestra volatil, como un andlisis de combustibles,
se pueden aplicar cantidades mayores de muestra sin tener que
preocuparse porque haya pérdidas o el instrumento sufra daiios;
sin embargo, si se utiliza la cantidad mas pequena de muestra
posible, se facilitara el proceso de limpieza.

Aunque es seguro analizar una variedad de muestras de liquidos,
incluidas soluciones acuosas o pastas espesas, como grasa, el
TumblIR no se debe utilizar con ninguna muestra de sélidos o polvos,
por ejemplo, lubricante de grafito. El uso del TumblIR con muestras
de sé6lidos danara los visores de ZnSe.
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Los visores del accesorio y de muestreo estan hechos de ZnSe. Las muestras
con un pH inferior a 4 y superior a 9 pueden dafiar el ZnSe. Solo mida muestras
conun pHdeentre5y9.

Las muestras duras o abrasivas pueden rayar facilmente los visores de ZnSe.
Evite el uso de muestras que puedan rayar la superficie de los visores.

No abra el sistema ni intente limpiar las superficies interiores. Si lo hace,
se anulara la garantia.

4 Cierre el dispositivo, para ello gire el brazo hacia la derecha
hasta que encaje en su lugar (consulte la Figura 4).

b Haga clic en el boton Siguiente en la pantalla del software para
continuar con el analisis, como se muestra a continuacion.

6 Para obtener instrucciones sobre cémo medir una muestra
usando el software, consulte el Manual de operacion del software
MicroLab.

7 Después de completar la medicién de la muestra, limpie
inmediatamente la muestra del accesorio siguiendo las
instrucciones que se proporcionaron anteriormente. Es
importante asegurarse de que los visores del accesorio y de
montaje de la muestra estén libres de residuos de la muestra
anterior.

8 Para obtener instrucciones sobre c6mo revisar los resultados
y manejar los datos de la muestra en el software, consulte el
Manual de operacion del software MicroLab.
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FTIR serie 4500a de Agilent con TumblIR

El instrumento FTIR serie 4500a de Agilent se puede proporcionar
con una interfaz de muestreo dedicada llamada el accesorio TumblIR.
El TumblIR es un accesorio de muestreo de transmisiéon de liquidos
patentado, disefiado y fabricado exclusivamente por Agilent para
optimizar el analisis muchas muestras de liquidos, pastas y geles. En
comparacion con celdas de liquidos tradicionales para laboratorios
analiticos generales, el TumblIR facilita mucho la preparacion, la
carga, el analisis y la limpieza de la muestra.

El TumblIR funciona en dos modos: limpieza/carga de la muestra
y analisis de la muestra.

En el modo limpieza y carga de la muestra, el TumblIR se gira de
forma tal que el visor del accesorio apunte hacia arriba (consulte la
Figura 3). Es en esta posicion, se puede acceder facilmente al area
de montaje de la muestra para cargarla en su lugar y limpiar las
superficies de muestreo antes de analizar la siguiente muestra.

En el modo analisis de muestra, el TumblIR se gira de forma tal

que el visor 6ptico del accesorio apunte hacia abajo hacia el area

de montaje de la muestra del FTIR serie 4500a. En esta posicion,

la energia infrarroja pasa a través de la muestra y posibilita la
medicién. Asegurese de girar el brazo del TumblIR completamente
alrededor hasta que llegue a la posicién de bloqueo y quede
enganchado en esa posicion. Esta posicion de bloqueo mantiene al
accesorio fijo durante el analisis de la muestra (consulte la Figura 4).

Cuando el modo analisis de la muestra esta activado, la longitud de
trayectoria de TumblIR es 100 micrones, una longitud de trayectoria
optima para el analisis de infrarrojos intermedios de muchas
muestras de liquidos, pastas y geles. La alineaciéon del accesorio
también esta configurada previamente en fabrica y, por lo tanto,

no se requiere ningun ajuste.

Los pasos a seguir para analizar una muestra con el sistema FTIR
serie 4500a con TumblIR son los siguientes:

1 Limpie los visores de muestreo.
2 Recopile un espectro de fondo.

3 Recopile un espectro de muestra.
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Limpieza de los accesorios

Para limpiar el accesorio TumblIR:

1 Gire el brazo del TumblIR de forma que el sensor 6ptico apunte
hacia arriba.

2 Limpie el visor superior primero y luego limpie el visor inferior,
como se indica en la Figura 3.

Para limpiar el sensor optico y el area de muestreo, utilice Unicamente un pafio
de algodon suave, como hisopos de algoddn o un sustituto adecuado.

30

Los visores estan hechos de un material de transmision de infrarrojos, el
seleniuro de zinc (ZnSe). El ZnSe es un material relativamente duradero, pero
se puede rayar o dafiar facilmente si se aplica demasiada presion durante la
limpieza, o si se utiliza un material abrasivo, como los pafiuelos Kimwipes.
Para la limpieza, se recomiendan materiales como los hisopos de algodéon
humedecidos en acetona.

El ZnSe es relativamente resistente quimicamente hablando a materiales con un
rango de pH de entre 4 y 9, pero hay algunos materiales, como los acidos fuertes
o materiales excesivamente basicos, que pueden perjudicar al ZnSe. Evite que
materiales fuera de este rango de pH recomendado entren en contacto con el
visor de ZnSe.

No rompa el sello del espectrometro ni intente limpiar las superficies interiores.
Si rompe el sello, se anulara la garantia.

Recopilacion de un espectro de fondo

Para asegurar la precision de la medicion, se recomienda que el
sistema esté configurado en el software para recopilar un espectro de
fondo antes de analizar cada muestra. Esto proporciona un perfil de
base de las condiciones del sistema sin tener una muestra cargada en
el instrumento. Mediante la recopilacién de un fondo de forma
automatica antes de cada medicién de la muestra, se pueden evitar
los efectos negativos de los cambios en el medio ambiente.
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Para obtener instrucciones sobre cémo recopilar un fondo usando el
software, consulte el Manual de operacién del software MicroLab.

Para asegurarse de que se recopile un espectro de fondo preciso, inspeccione
visualmente las superficies de los visores de ZnSe y fijese si hay opacidad o
peliculas en los visores que hayan quedado de la medicion de la muestra
anterior. Si se observa una pelicula, repita el procedimiento de limpieza hasta
que las superficies de los visores estén libres de residuos.

Medicion de una muestra liquida

Para cargar una muestra liquida en el sistema:

1 Abra el dispositivo de muestreo (TumblIR); para ello gire el brazo
hacia la izquierda (consulte la Figura 3).

2 Ahora debe visualizar el visor inferior. Coloque una pequeia
cantidad de material en el visor inferior ubicado en la placa base
de TumblIR. El visor de muestreo es el material de color amarillo
y 2 mm de diametro, el cual es sostenido por un disco de metal
circundante.

3 Asegirese de que la muestra cubra toda el area de superficie de
el visor inferior (consulte la Figura 5).

En el caso de una muestra volatil, como un analisis de
combustibles, se pueden aplicar cantidades mayores de muestra
sin tener que preocuparse porque haya pérdidas o el instrumento
sufra dafnos; sin embargo, si se utiliza la cantidad mas pequena
de muestra posible, se facilitara el proceso de limpieza.

Aunque es seguro ejecutar una variedad de muestras de liquidos,
incluidas soluciones acuosas o pastas espesas, como grasa, el
TumblIR no se debe utilizar con ninguna muestra de sélidos

o polvos, por ejemplo, tabletas. El uso del TumblIR con muestras
de s6lidos dafnara los visores de ZnSe o modificara la longitud de
trayectoria de transmisiéon configurada previamente.
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Los visores superiores e inferiores estan hechos de ZnSe. Las muestras con un
pH inferior a 4 y superior a 9 pueden dafiar el ZnSe. Solo mida muestras con un
pH de entre 5y 9.

Las muestras duras o abrasivas pueden rayar facilmente los visores de ZnSe.
Evite el uso de muestras que puedan rayar la superficie de los visores.

No rompa el sello del espectrometro ni intente limpiar las superficies interiores.
Si rompe el sello, se anulara la garantia.

La longitud de trayectoria de transmisiéon 6ptima es una
consideracién importante cuando se utiliza el TumblIR para un rango
de tipos de muestras de liquidos. Dado que la longitud de trayectoria
de TumblIR esta alineada previamente y fijada a 100 micrones, es
posible que algunos tipos de muestras, como los materiales de alta
absorcion de infrarrojos, no brinden resultados 6ptimos.

4 Cierre el dispositivo, para ello gire el brazo hacia la derecha
hasta que encaje en su lugar (consulte la Figura 4).

b Haga clic en el boton Siguiente en la pantalla del software para
continuar con el analisis.

6 Para obtener instrucciones sobre como medir una muestra
usando el software, consulte el Manual de operacion del software
MicroLab.

7 Después de completar la medicién de la muestra, limpie
inmediatamente la muestra del accesorio siguiendo las
instrucciones que se proporcionaron anteriormente. Es
importante asegurarse de que los visores superiores e inferiores
estén libres de residuos de la muestra anterior.

8 Para obtener instrucciones sobre c6mo revisar los resultados
y manejar los datos de la muestra en el software, consulte el
Manual de operacion del software MicroLab.
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FTIR serie 4500a de Agilent con ATR

El instrumento FTIR serie 4500a de Agilent se puede proporcionar
con una interfaz de muestreo dedicada llamada accesorio de
reflectancia total atenuada (ATR). El accesorio ATR aprovecha las
propiedades fisicas de la luz cuando se encuentra con dos materiales
con diferencias en el indice de refraccion. Cuando entra en contacto
con una muestra que tiene un indice de refraccién diferente, la luz
infrarroja crea una onda evanescente, la cual proporciona una
profundidad de penetraciéon muy pequena y especifica en la muestra
antes de volver a reflejar en el detector del sistema FTIR 4500a.

Esta longitud de trayectoria pequena y consistente significa que

no se requiere la preparaciéon de la muestra para obtener buenos
resultados de mediciéon de una variedad de muestras. La clave para
obtener buenos resultados con el accesorio de ATR es generar

un contacto adecuado entre la muestra y el cristal de ATR del
dispositivo de muestreo. La técnica de ATR se puede utilizar para
analizar muestras de liquidos, pastas, polvos e incluso algunas
muestras de sélidos.

El accesorio de ATR utiliza un cristal de diamante tipo IIa como la
interfaz entre la muestra y la energia infrarroja. Las ventajas de
un cristal de diamante son dureza extrema y resistencia quimica.
Ademas de que puede aceptar muestras con un rango de pH desde
1 hasta 14. Por lo tanto, se pueden analizar de forma segura las
muestras duras o abrasivas, e incluso los acidos fuertes. Agilent
ofrece tres opciones de accesorios de muestreo ATR: un sistema
DuraDisk de reflexiéon tnica, triple y nénupla. El diamante es la
sustancia mas duradera del mundo y el sustrato ZnSe se utiliza
para obtener la maxima senal de IR.
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El accesorio ATR de reflexion tinica es mas adecuado para las
muestras de mayor absorcion, como el caucho, los polimeros, las
pinturas y las fibras Las muestras de polvos y s6lidos también se
miden mejor con el accesorio ATR de reflexién Ginica, ya que se
utiliza un dispositivo de sujecion de muestra, el cual aplica una
presion fuerte a las muestras de polvos y sélidos para garantizar

el contacto 6ptimo con la superficie de muestreo de diamante. El
accesorio ATR de reflexién tinica también es una buena opcién
cuando la cantidad de muestras disponibles es limitada. El diamante
de reflexién Unica tiene una superficie de muestreo de 1 mm de
diametro con un area activa de 200 pm y proporciona una
profundidad de penetraciéon de 2 micrones, aproximadamente, para
la energia infrarroja a 1,700 cm™. El accesorio ATR de reflexién tinica
sobresale levemente por encima de la placa de montaje de metal.

El accesorio ATR de reflexion triple es el mas adecuado para
muestras liquidas con propiedades de absorcién de IR inferiores.

El accesorio ATR de reflexién triple tiene una superficie de muestreo
de 2 mm de didmetro con un area activa de 200 pm y proporciona
una profundidad de penetracién efectiva de 6 micrones,
aproximadamente, para la energia infrarroja a 1,700 cm™. El
accesorio ATR de reflexion triple esta montado al ras en la placa
metalica de montaje y no funciona con un dispositivo de sujecion de
muestra.

El accesorio ATR de reflexién nénupla es el mas adecuado para las
muestras liquidas mas demandantes con la menor propiedad de
absorcion de IR. El accesorio ATR de reflexion nénupla tiene la
superficie de muestreo mas grande (6 mm de didmetro) con 2 mm

de area activa y proporciona una profundidad de penetraciéon
efectiva de 12 micrones, aproximadamente, para la energia infrarroja
a 1,700 cm™. El accesorio ATR de reflexion nénupla estd semi
empotrado en la placa metalica de montaje y no funciona con un
dispositivo de sujecion de muestra. Sin embargo, esta disefiado para
dar cabida a un dispositivo de celda de flujo opcional.
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Aunque el diamante es un material muy duro, el visor del accesorio ATR es
relativamente delgado y puede romperse si se le aplica mucha presion.
Asegurese de que la muestra entra en contacto con toda la superficie del
diamante, y no solo un punto dentro del diamante. Evite el uso de dispositivos
de sujecion de muestra que pueden ser filosos o puntiagudos.

En el modo de limpieza y carga de la muestra, el dispositivo de
sujecion de muestra debe estar en la posicién mas alta, para que la
punta de esta esté bien por arriba de el visor de muestreo de cristal
de diamante (consulte la Figura 6). Sélo en esta posicioén, se puede
acceder facilmente al area de montaje de la muestra para cargarla en
su lugar y limpiar las superficies de muestreo antes de analizar la
siguiente muestra.

Solo la version de ATR de reflexion tnica tiene un dispositivo de sujecion de muestra.

Dispositivo de sujecion
de muestra

Punta del dispositivo
de sujecion de muestra

Cristal de diamante en
el dispositivo ATR

Figura 6. Dispositivo de sujecion de muestra en la posicion mas alta que ofrece facil acceso para
la carga y limpieza de la muestra

En el modo de analisis de muestra, el dispositivo de sujeciéon de
muestra se baja de forma que la punta entre en contacto con una
muestra. En esta posicion, se genera el contacto entre la muestra y la
energia infrarroja que se emite desde el visor de cristal de diamante
del ATR (consulte la Figura 7).
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Si la muestra es un liquido o una pasta, no es necesario en absoluto utilizar el
dispositivo de sujecion de muestra. En este caso, usted esta listo para continuar
con el analisis. Solo deben usarse muestras de liquidos o pasta con el accesorio
ATR de reflexion triple y nonupla.

Figura 7. Dispositivo de sujecion de muestra hacia abajo para realizar el analisis

Cuando se activa el modo de analisis de la muestra, la longitud de
trayectoria de la muestra de ATR se fija segiin el nimero de
reflexiones en el accesorio ATR. La alineacién del accesorio también
esta configurada previamente en fabrica y, por lo tanto, no se
requiere un ajuste 6ptico o mecanico.

Los pasos a seguir para analizar una muestra con el sistema FTIR
serie 4500a y un accesorio ATR son los siguientes:

1 Limpie el visor de montaje de muestreo del ATR.
2 Recopile un espectro de fondo.

3 Recopile un espectro de muestra.
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Limpieza de los accesorios

Para limpiar el accesorio ATR:

1 Abra el brazo del dispositivo de sujecién de muestra del
accesorio ATR; para ello levantelo hasta que la punta del
dispositivo de sujecion de muestra alcance la parte superior de
su recorrido.

2 Limpie la punta del dispositivo de sujecién de muestra primero
y luego limpie el visor de montaje de muestreo, como se indica en
la Figura 6.

Utilice paiuelos Kimwipes o un sustituto adecuado (por ejemplo, hisopos de
algodon) para limpiar el sensor y el area de muestreo. Limpie la interfaz y el
dispositivo de sujecion de muestra con un solvente adecuado, como acetona,
metanol, etanol o alcohol isopropilico.

No rompa el sello del espectrometro ni intente limpiar las superficies interiores.
Si rompe el sello, se anulara la garantia.

Recopilacion de un espectro de fondo

Para asegurar la precision de la medicién, se recomienda que el
sistema esté configurado en el software para recopilar un espectro
de fondo antes de analizar cada muestra. Esto proporciona un perfil
de base de las condiciones del sistema sin tener una muestra cargada
en el instrumento. Mediante la recopilacion de un fondo de forma
automatica antes de cada medicién de la muestra, se pueden evitar
los efectos negativos de los cambios en el medio ambiente.

Para obtener instrucciones sobre cémo recopilar un fondo usando el
software, consulte el Manual de operacion del software MicroLab.
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Para asegurarse de que se recopile un espectro de fondo preciso, inspeccione
visualmente el area de montaje de muestreo de cristal de diamante del ATR

y fijese si hay opacidad o alguna pelicula provenientes de la medicion de la
muestra anterior. Si se observa una pelicula, repita el procedimiento de limpieza
hasta que la superficie del diamante esté libre de residuos.

Recopilacion de un espectro de muestra

Para cargar una muestra ATR en el sistema:

1 Abra el dispositivo de sujecién de muestra moviendo el brazo
hacia atras lo mas que se pueda, de forma tal que la punta se
eleve levemente por encima del area de muestreo de diamante
del accesorio ATR (consulte la Figura 8).

Figura 8. Apertura del dispositivo de sujecion de muestra

2 Ahora debe visualizar el visor de muestreo de diamante. Coloque
una pequena cantidad del material a medirse en el cristal de
diamante del accesorio ATR. El cristal es el material claro de
forma circular que el disco de metal circundante mantiene en
su lugar.
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3 Asegirese de que la muestra cubra toda el area de superficie del
cristal de diamante.

En el caso de una muestra volatil, se pueden aplicar cantidades
mayores de muestra sin riesgo de que haya pérdidas ni de que el
instrumento se dafie. Sin embargo, si se utiliza la cantidad mas
pequeia posible de muestra, se facilitara el proceso de limpieza.

Los visores del accesorio y de montaje de la muestra estan hechos de diamante
sintético tipo lla, el cual es extremadamente resistente a sustancias quimicas.
No obstante, todavia es posible que el cristal de diamante o la placa de montaje
de metal se puedan dafar por muestras extremas. Solo mida las muestras con
un pH entre 1y 14. No deje muestras extremadamente acidas en la placa de
montaje de metal durante un periodo de tiempo prolongado.

Aunque el diamante es un material muy duro, el visor del accesorio ATR es
relativamente delgado y puede romperse si se le aplica mucha presion.
Asegurese de que la muestra entra en contacto con toda la superficie del
diamante, y no solo un punto dentro del diamante. Evite el uso del dispositivo
de sujecion con muestras que pueden ser filosas o puntiagudas.

No abra el sistema ni intente limpiar las superficies interiores. Si lo hace, se
anulara la garantia.

4 Sila muestra es un liquido o una pasta, no es necesario en
absoluto utilizar el dispositivo de sujecion de muestra. En este
caso, usted esta listo para continuar con el analisis.

Salo deben usarse muestras de liquidos o pasta con el accesorio ATR de
reflexion triple y nonupla.
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Si la muestra es un polvo o sélido, el dispositivo de sujecion de
muestra debe estar en contacto con la muestra. Para realizar el
contacto, tire hacia adelante el brazo del dispositivo de sujecion
de muestra hasta que llegue a la posicion de bloqueo y quede
enganchado en esa posicion. La punta del dispositivo de sujecion
de muestra activada por resorte se configura para usar una fuerza
de 15 libras, asumiendo que el espesor de la muestra es de 0,03
pulgadas.

5 Haga clic en el botén Siguiente en la pantalla del software para
continuar con el andlisis.

6 Para obtener instrucciones sobre c6mo medir una muestra
usando el software, consulte el Manual de operacion del software
MicroLab.

7 Después de completar la medicion de la muestra, limpie
inmediatamente la muestra del accesorio siguiendo las
instrucciones que se proporcionaron anteriormente. Es
importante asegurarse de que los visores de montaje de la
muestra y la punta del dispositivo de sujecion de muestra
(solamente para reflexion tinica) estén libres de residuos de la
muestra anterior.

8 Para obtener instrucciones sobre como revisar los resultados
y manejar los datos de la muestra en el software, consulte el
Manual de operacion del software MicroLab.

Dispositivo de celdas de flujo del accesorio ATR de reflexion nénupla

El accesorio ATR de reflexién nénupla cuenta con un dispositivo
de celdas de flujo (consulte la Figura 9). La celda de flujo no es
necesaria para el funcionamiento del accesorio ATR de reflexion
nénupla, sin embargo, puede ser 1til en ciertas aplicaciones. El uso
mas comun de este dispositivo adjunto es la medicién de muestras
volatiles. El conjunto de celdas de flujo cuando se utiliza en
combinacion con los tapas Luer Lock, aislan la muestra por
completo del entorno ambiental.
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Dispositivo

sujecion de celdas

de flujo

Dispositivo Carcasa

de celdas de PTFE

de flujo Colocacion
de la tapa
Luer Lock

Figura 9. Dispositivo de celdas de flujo del accesorio ATR de reflexion nénupla

Ademas, se puede utilizar para reducir el tiempo de manipulaciéon
de la muestra dejando fluir grandes volimenes o varias muestras a
través del accesorio ATR con un sistema de bombeo de baja presion,
como una bomba peristaltica (proporcionada por el usuario). El
conjunto de celdas de flujo se compone de un dispositivo de sujecion
de celdas de flujo, la carcasa principal, accesorios Luer Lock (2) y
tapas Luer Lock (2). Los accesorios y la carcasa externa de la celda
de flujo estan hechos de acero inoxidable 316 y la carcasa interior
en contacto con la muestra es de PTFE. Ambas tienen muy alta
resistencia quimica (consulte la Figura 9). Esto significa que
cualquier muestra liquida que considere utilizar con el accesorio ATR
también se puede utilizar con la celda de flujo. A continuacion, se
proporcionan instrucciones para ambos usos de la celda de flujo.

Muestras volatiles

Utilizar la celda de flujo para medir una muestra volatil:

1 Siga las instrucciones en la pagina 36 en ‘Limpieza de los
accesorios’ y ‘Recopilacion de un espectro de fondo’.

2 Cargue rapidamente una pequefia cantidad de muestra en la
superficie del diamante del accesorio ATR de reflexién nénupla
(material claro de forma circular que el disco de metal
circundante mantiene en su lugar.). Asegirese de que la muestra
cubra toda el area de superficie del cristal de diamante; sin
embargo, si se utiliza la cantidad mas pequena de muestra
posible, se facilitara el proceso de limpieza.
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Una vez que la muestra se carga en el accesorio ATR, de
inmediato coloque la carcasa de la celda de flujo sobre el
accesorio ATR, alinee la cavidad del ATR con la protuberancia
circular de PTFE en la parte inferior de la carcasa interior.

Gire el tornillo de mariposa del dispositivo de sujecion de la
celda de flujo hacia la izquierda para dejar espacio para adjuntar
a la carcasa. Conecte el dispositivo de sujecién de celda de flujo
a la placa base del FTIR 4500a y a la carcasa de la celda de flujo.
Inserte los dos dedos en la parte inferior de los brazos del
dispositivo de sujecion en las ranuras de la placa base del FTIR
4500a. Con una mano, alinee la punta del tornillo en el centro
del agujero escariado de la carcasa. Con la otra mano, apriete el
tornillo hacia la derecha hasta que la punta del tornillo se encaje
en carcasa de la celda de flujo (consulte la Figura 10). Continte
hasta lograr ajustar bien con la mano el dispositivo de sujeciéon
(por lo general se requiere no mas de media vuelta una vez que
entra en contacto con la carcasa). Tenga cuidado de no apretar
en exceso, o puede dainar el dispositivo de sujecion.

Figura 10. Fijacion del dispositivo de sujecion de celda de flujo

Ahora est4 listo para proceder con el analisis.

Salo deben usarse muestras de liquidos o pasta con el accesorio ATR de
reflexion nonupla.
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Grandes volumenes de muestra

Para utilizar la celda de flujo para reducir el tiempo de
manipulacion de la muestra en la medicion de una muestra
de gran volumen:

1 Siga las instrucciones en la pagina 36 en ‘Limpieza de los
accesorios’ y ‘Recopilaciéon de un espectro de fondo’.

2 Primero se debe instalar la celda de flujo, y luego se carga la
muestra en la celda de flujo con jeringas Luer Lock (suministrada
por el usuario). Para instalar la celda de flujo, gire el tornillo de
mariposa del dispositivo de sujecion de la celda de flujo hacia la
izquierda para dejar espacio para adjuntar a la carcasa. Conecte
el dispositivo de sujecion de celda de flujo a la placa base del
FTIR 4500a y a la carcasa de la celda de flujo. Inserte los dos
dedos en la parte inferior de los brazos del dispositivo de
sujecién en las ranuras de la placa base del FTIR 4500a. Con
una mano, alinee la punta del tornillo en el centro del agujero
escariado de la carcasa. Con la otra mano, apriete el tornillo
hacia la derecha hasta que la punta del tornillo se encaje en
carcasa de la celda de flujo (consulte la Figura 10). Continte
hasta lograr ajustar bien con la mano el dispositivo de sujecion
(por lo general se requiere no mas de media vuelta). Tenga
cuidado de no apretar en exceso, o puede danar el dispositivo
de sujecion.

3 Se recomienda, pero no es obligatorio, utilizar dos (2) jeringas
Luer Lock para cargar la muestra en la celda de flujo. Una jeringa
se llena con la muestra y la segunda jeringa vacia se utiliza para
extraer la muestra de la celda de flujo y crear una succién de
vacio. Este procedimiento reduce la presién interna en la celda
de flujo y minimiza el riesgo de fuga de la muestra. Asegirese de
inyectar una cantidad suficiente de la muestra para garantizar
que llega y cubre toda la superficie del cristal de diamante.

Ahora est4 listo para proceder con el analisis.

Soélo deben usarse muestras de liquidos o pasta con el accesorio ATR de
reflexion nonupla.

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion 43



Analisis de muestras

44

Después de completar la medicion de la muestra, limpie
inmediatamente la muestra del dispositivo de la celda de flujo.
Utilice las jeringas para inyectar un solvente en la celda de flujo.
Una vez mas, puede ser util contar con dos jeringas y agitar el
solvente dentro de la celda de flujo para lograr un buen proceso
de limpieza.

Una vez que la celda de flujo esta limpia, repita los pasos 3 y
4 hasta haber analizado toda la muestra.

Muestras miiltiples

Para utilizar la celda de flujo para reducir el tiempo de
manipulacion de la muestra en la medicion de muestras miultiples:

1

Siga las instrucciones en la pagina 36 en ‘Limpieza de los
accesorios’ y ‘Recopilaciéon de un espectro de fondo’.

Primero se debe instalar la celda de flujo, y luego se carga la
muestra en la celda de flujo con un sistema de bombeo de baja
presion (suministrada por el usuario). Para instalar la celda de
flujo, gire el tornillo de mariposa del dispositivo de sujecién de la
celda de flujo hacia la izquierda para dejar espacio para adjuntar
a la carcasa. Conecte el dispositivo de sujecién de celda de flujo
a la placa base del FTIR 4500a y a la carcasa de la celda de flujo.
Inserte los dos dedos en la parte inferior de los brazos del
dispositivo de sujecion en las ranuras de la placa base del FTIR
4500a. Con una mano, alinee la punta del tornillo en el centro
del agujero escariado de la carcasa. Con la otra mano, apriete el
tornillo hacia la derecha hasta que la punta del tornillo se encaje
en carcasa de la celda de flujo (consulte la Figura 10). Continte
hasta lograr ajustar bien con la mano el dispositivo de sujecion
(por lo general se requiere no mas de media vuelta). Tenga
cuidado de no apretar en exceso, o puede danar el dispositivo

de sujecion.
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3 Una vez que la celda de flujo esta instalada, usted esta listo para
bombear la muestra en la celda de flujo. Se recomienda, pero no
es necesario, utilizar un sistema de bombeo de estilo peristaltico.
Cualquiera que sea el sistema utilizado, la presién no debera
exceder de 10 psi en la celda de flujo para asegurar el correcto
funcionamiento y evitar posibles fugas de la celda de flujo.
Aseglrese de bombear una cantidad suficiente de la muestra
para garantizar que llega y cubre toda la superficie del cristal de
diamante. También se recomienda que la medicién se lleve a cabo
cuando el flujo haya parado. La medicién de la muestra en un
estado dinamico puede crear errores de mediciéon debidos a la
posible presencia de bolsas de aire y otras anomalias durante el
proceso de bombeo.

Ahora esta listo para proceder con el analisis.

Solo deben usarse muestras de liquidos o pasta con el accesorio ATR de
reflexion nonupla.

4 Después de completar la medicién de la muestra, limpie
inmediatamente la muestra del dispositivo de la celda de flujo.
Utilice las jeringas para inyectar un solvente en la celda de flujo
o bombear de forma automatica solvente en la celda de flujo.
Una vez mas, puede ser 1til agitar el solvente dentro de la celda
de flujo para lograr un buen proceso de limpieza.

5 Una vez que la celda de flujo esta limpia, repita los pasos 3y
4 hasta haber analizado todas las muestras.

FTIR serie 4500a de Agilent con celdas de gas

El instrumento FTIR serie 4500a de Agilent se puede proporcionar
con una celda para gases, es una interfaz de muestreo dedicada para
el analisis de gases. La celda de gas es un producto patentado de
Agilent disefiado para un funcionamiento y mantenimiento facil. La
celda se suministra con visores de seleniuro de zinc (ZnSe) 6pticos,
que permiten analizar los gases con vapor de agua sin danar la celda
de gas o de sus visores.
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Agilent ofrece dos opciones de accesorios de muestreo de celdas de
gas: una celda de gas con longitud de trayectoria de 15 cm y otra con
longitud de trayectoria de 50 cm. Estas celdas las intercambia el
cliente y se pueden comprar juntas o por separado. Péngase en
contacto con Agilent para obtener mas detalles.

Configuracion inicial

El sistema FTIR 4500a viene con el accesorio de celda de gas ya
instalado en el espectrémetro.

Para preparar la celda de gas para el analisis de una muestra

de gas:

1 Retire la carcasa de la celda de gas y verifique que la interfaz
de muestreo de la celda de gas esta limpia.

2 Empleando una manguera con aire seco y limpio a presion,
limpie la interfaz de muestreo (consulte la Figura 11). El area
inmediata debe estar libre de residuos y polvo.

Figura 11. Limpieza de la interfaz de muestreo

3 Vuelva a colocar la celda de gas; para ello utilice las flechas y los
indicadores de bloqueo. Gire la celda de gas hacia la derecha
hasta que esta encaje en su lugar (consulte la Figura 12).
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Figura 12. Colocacion de la celda de gas

4 Pase la manguera de purga de gas a través de la conexion de
entrada Swagelock de 1/8 pulgadas y ajistela a la entrada de la
celda de gas (como se muestra en la Figura 13 en el lado derecho
de la celda de gas). Se recomienda conectar cualquier manguera
de purga o de muestra de gas al conector de entrada para que el
gas fluya desde el fondo de la celda hacia arriba. No conecte la
linea de entrada de gas al revés.

Figura 13. Colocacion de la manguera de purga de gas a la entrada de la celda
de gas

5 Purgue la celda con aire seco o gas nitrégeno. Recopile un
espectro de fondo. Ya puede usar la celda de gas con una muestra
real. Para obtener instrucciones sobre co6mo recopilar un fondo
usando el software, consulte el Manual de operacion del software
MicroLab.

Se recomienda purgar la celda de gas con un gas de referencia de
fondo adecuado para eliminar el espectro de fondo.
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Para analizar una muestra de gas, conecte la linea de
alimentacion de la muestra a la entrada de la celda de gas. Se
recomienda utilizar un sistema de valvulas para la entrada y la
salida a fin de controlar y detener el flujo durante la medicién.
Tener un sistema de valvulas para cambiar entre el gas de fondo
y de muestra evitara la necesidad de conectar mangueras a la
entrada de la celda de gas frecuentemente. Los tubos de entrada
y salida de gas son responsabilidad del cliente.

Al iniciar el flujo de la muestra de gas en la celda de gas, abra
inmediatamente cualquier valvula de escape de salida para
ayudar a que el flujo de la muestra ingrese en la celda. Aseguirese
de que haya pasado suficiente tiempo para llenar completamente
el volumen de la celda de gas con el gas de muestra.

Una vez que la muestra de gas ha llenado la celda, se recomienda
que detenga el flujo continuo del gas antes de iniciar la medicion
de recoleccion de datos (modo de parada de flujo).

Haga clic en el botén Siguiente en la pantalla del software para
continuar con el andlisis.

Para obtener instrucciones sobre cémo medir una muestra
usando el software, consulte el Manual de operacion del software
MicroLab.

Para obtener instrucciones sobre cémo revisar los resultados y
manejar los datos de la muestra en el software, consulte el Manual

de operacion del software MicroLab.

Si va a analizar muestras de gases que son altamente volatiles, tome las
precauciones necesarias. El ingreso y egreso de gas a y desde la celda de gas
son responsabilidad del usuario.

El ZnSe es relativamente resistente, quimicamente hablando, a materiales con un
rango de pH de entre 4 y 9, pero hay algunos materiales, como los acidos fuertes
o materiales excesivamente basicos, que pueden perjudicar al ZnSe. Evite que
materiales fuera de este rango de pH recomendado entren en contacto con el

visor de ZnSe.
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ADVERTENCIA Peligro

Los sistemas de celdas de gas del FTIR 4500a estan diseiiados y fabricados
para soportar una presion MAXIMA de 50 psi. No suministrar gas de
referencia o muestra de gas con presiones por encima de este nivel. No
seguir estrictamente este procedimiento puede resultar en lesiones para el
usuario y daiios en el equipo.

FTIR serie 4500 de Agilent con DialPath

El instrumento FTIR serie 4500 de Agilent con DialPath se
proporciona con una interfaz dedicada de muestreo (DialPath),

que se basa en la misma tecnologia que el accesorio de muestreo
TumblIR. El DialPath utiliza el accesorio de muestreo de transmisiéon
de liquidos TumblIR patentado, disefiado y fabricado exclusivamente
por Agilent para optimizar el analisis muchas muestras de liquidos,
pastas y geles. En comparacion con las celdas de liquidos
tradicionales para los laboratorios analiticos generales, el DialPath
facilita mucho mas la preparacion, la carga, el andlisis y la limpieza
de las muestras, mientras proporciona la flexibilidad de elegir de
entre tres longitudes de trayectoria establecidas por la fabrica.

El DialPath funciona en dos modos: limpieza/carga de la muestra
y analisis de la muestra.

En el modo limpieza y carga de la muestra, el DialPath se gira de
forma tal que el visor del accesorio apunte hacia arriba (consulte la
Figura 14). Es en esta posicion, se puede acceder facilmente al area
de montaje de la muestra para cargarla en su lugar y limpiar las
superficies de muestreo antes de analizar la siguiente muestra.
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Visor ZnSe en posicion 1
Visor inferior
(superficie amarilla de
2 mm de diametro)

Figura 14. DialPath con el visor del accesorio hacia arriba

En el modo analisis de muestra, el DialPath se gira de forma tal que
el visor 6ptico del accesorio apunte hacia abajo hacia el area de
montaje de la muestra del FTIR serie 4500 con DialPath. En esta
posicion, la energia infrarroja pasa a través de la muestra y posibilita
la medicion. Asegurese de girar el brazo del DialPath completamente
alrededor hasta que llegue a la posiciéon de bloqueo y quede
enganchado en esa posicion. Esta posicion de bloqueo mantiene al
accesorio fijo durante el andlisis de la muestra (consulte la Figura
15).

La medicion del fondo debe realizarse en la misma longitud de trayectoria en la
que se medira la muestra.
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Figura 15. Rotacion del DialPath para que el visor optico del accesorios mire
hacia abajo

Cuando se active el modo analisis de la muestra, la longitud de
trayectoria del DialPath se configura a un valor predeterminado
establecido en fabrica, que se expresa en micrones. La alineacion del
accesorio también esta configurada previamente en fabrica y, por lo
tanto, no se requiere ningin ajuste.

Los pasos a seguir para analizar una muestra con el FTIR serie 4500
con DialPath son los siguientes:

1 Limpie el visor de muestreo.
2 Recopile un espectro de fondo.
3 Recopile un espectro de muestra.

Limpieza de los accesorios DialPath

Gire el DialPath de forma tal que el visor 6ptico en la posicion
2 apunte hacia arriba. Limpie el visor de la posicién que se usé
primero y luego limpie el visor inferior, como se indica en la
Figura 14. Si se utiliza la posicién 2, limpie la posicién 3 o 1,
dependiendo de la direccién en que se giré el DialPath.
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Para limpiar el sensor optico y el area de muestreo, utilice inicamente un pafio
de algodén suave, como hisopos de algoddon o un sustituto adecuado.

Los visores estan hechos de un material de transmision de infrarrojos, el
seleniuro de zinc (ZnSe). El ZnSe es un material relativamente duradero, pero
se puede rayar o dafar facilmente si se aplica demasiada presion durante la
limpieza, o si se utiliza un material abrasivo, como los pafiuelos Kimwipes.
Para la limpieza, se recomiendan materiales como los hisopos de algodon
humedecidos en acetona (consulte la Figura 16).

Figura 16. Limpieza del visor en la posicion 3y el sustrato de la muestra

52

El ZnSe es relativamente resistente quimicamente hablando a materiales con un
rango de pH de entre 4 y 9, pero hay algunos materiales, como los acidos fuertes
o materiales excesivamente basicos, que pueden perjudicar al ZnSe. Evite que
materiales fuera de este rango de pH recomendado entren en contacto con el
visor de ZnSe.

No rompa el sello del espectrometro ni intente limpiar las superficies interiores.
Si rompe el sello, se anulara la garantia.

FTIR serie 4500 de Agilent Manual de operacion



Analisis de muestras

Recopilacion de un espectro de fondo

Para asegurar la precision de la medicion, se recomienda que el
sistema esté configurado en el software para recopilar un espectro de
fondo antes de analizar cada muestra. Esto proporciona un perfil de
base de las condiciones del sistema sin tener una muestra cargada

en el instrumento. Mediante la recopilacion de un fondo de forma
automatica antes de cada medicién de la muestra, se pueden evitar
los efectos negativos de los cambios en el medio ambiente.

Para obtener instrucciones sobre cémo recopilar un fondo usando el
software, consulte el Manual de operacion del software MicroLab.

Para asegurarse de que se recopile un espectro de fondo preciso, inspeccione
visualmente las superficies de los visores de ZnSe y fijese si hay opacidad

o peliculas en los visores que hayan quedado de la medicion de la muestra
anterior. Si se observa una pelicula, repita el procedimiento de limpieza hasta
que las superficies de los visores estén libres de residuos.

Medicion de una muestra liquida

Para cargar una muestra liquida en el sistema:

1 Abra el dispositivo de muestreo (DialPath); para ello gire el brazo
(consulte la Figura 14).

2 Ahora debe visualizar el visor inferior. Coloque una pequeia
cantidad de material en el visor inferior ubicado en la placa base
de DialPath. El visor de muestreo es el material de color amarillo
y 2 mm de diametro, el cual es sostenido por un disco de metal
circundante.

3 Asegirese de que la muestra cubra toda el area de superficie del
visor inferior (consulte la Figura 17).

En el caso de una muestra volatil, como un analisis de
combustibles, se pueden aplicar cantidades mayores de muestra
sin tener que preocuparse porque haya pérdidas o el instrumento
sufra danos; sin embargo, si se utiliza la cantidad mas pequena
de muestra posible, se facilitara el proceso de limpieza.
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PRECAUCION

Figura 17. Colocacion de la muestra en el visor inferior del accesorio DialPath

Aunque es seguro analizar una variedad de muestras de liquidos,
incluidas soluciones acuosas o pastas espesas, como grasa, el
DialPath no se debe utilizar con ninguna muestra de sé6lidos o polvos,
por ejemplo, tabletas. EI uso del DialPath con muestras de sé6lidos
dafiara los visores de ZnSe o modificara la longitud de trayectoria de
transmisién configurada previamente.

Los visores superiores e inferiores estan hechos de ZnSe. Las muestras con un
pH inferior a 4 y superior a 9 pueden dafiar el ZnSe. Solo mida muestras con un
pH de entre 4y 9.

PRECAUCION

Las muestras duras o abrasivas pueden rayar facilmente los visores de ZnSe.
Evite el uso de muestras que puedan rayar la superficie de los visores.

PRECAUCION

No rompa el sello del espectrometro ni intente limpiar las superficies interiores.
Si rompe el sello, se anulara la garantia.
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La longitud de trayectoria de transmision 6ptima es una
consideracion importante cuando se utiliza el DialPath para un rango
de tipos de muestras de liquidos. Dado que la longitud de trayectoria
de DialPath esta alineada previamente y fijada, es posible que
algunos tipos de muestras, como los materiales de alta absorcion de
infrarrojos, no brinden resultados 6ptimos.

4 Cierre el dispositivo, para ello gire el brazo hacia la derecha
hasta que encaje en su lugar (consulte la Figura 15).

5 Haga clic en el botén Siguiente en la pantalla del software para
continuar con el analisis.

6 Para obtener instrucciones sobre como medir una muestra
usando el software, consulte el Manual de operacion del software
MicroLab.

7 Después de completar la medicién de la muestra, limpie
inmediatamente la muestra del accesorio siguiendo las
instrucciones que se proporcionaron anteriormente. Es
importante asegurarse de que los visores superiores e inferiores
estén libres de residuos de la muestra anterior, asi como los
visores adyacentes para minimizar los problemas de
contaminacion cruzada.

8 Para obtener instrucciones detalladas sobre cémo revisar los
resultados y manejar los datos de la muestra usando el software,
consulte el Manual de operacion del software MicroLab.

Para obtener mas instrucciones sobre como editar los métodos

y revisar los datos usando el software MicroLab PC, consulte el
Manual de operacion del software MicroLab.
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Piezas de repuesto

o0 @ @ ® ° - 4 Piezas de repuesto
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Nuamero de Descripcion
identificacion
430 - 0001 Fuente de alimentacion del dispositivo FTIR serie
4500 de Agilent
430 - 0018 Cable USB del dispositivo FTIR serie 4500 de Agilent
800 - 2004 Reemplazo de la bateria del PDA
800 - 2003 Estacion de acoplamiento PDA (incluye cables de

alimentacion y USB)

Para obtener accesorios de muestreo, contratos de servicios,
servicios de reparacion y reacondicionamiento, péngase en contacto
con Agilent.
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Especificaciones

¢ Geometria del interferometro: Interferémetro Michelson de alto
rendimiento con espejos planos fijos y méviles

e Divisor de haz estandar: Seleniuro de zinc

¢ Resolucién espectral maxima: 4 cm’

¢ Laser: Estado sélido de baja potencia

¢ Fuente infrarroja: Elemento de alambre bobinado
e Rango espectral: 4000 a 650 cm’!

¢ Detector: 1,3 mm de diametro, dTGS refrigerado por
termoeléctrica

¢ Fuente de alimentacion 100 a 240 VCA, 3 A, 50 a 60 Hz
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Informacion de seguridad

ADVERTENCIA

60

Peligro de laser

Los sistemas FTIR serie 4500 se suministran con un laser de estado solido
de baja potencia necesario para el funcionamiento. El laser emite radiacion
y pueden provocar lesiones oculares. No mire directamente el haz de luz.

Compatibilidad electromagnética
ENb55011/CISPR11

Equipo ISM de grupo 1: el grupo 1 contiene todos los equipos ISM en
los que se genera intencionalmente y/o se utiliza energia de radio
frecuencia acoplada por conduccion, que es necesaria para el
funcionamiento interno del propio equipo.

Los equipos de Clase A son equipos adecuados para su uso en todos
los establecimientos que no sean domésticos o estén conectados
directamente a una red de suministro de baja tension que alimenta
a edificios utilizados con fines domésticos.

Este dispositivo cumple con los requisitos de CISPR11, Grupo 1,
Clase A como equipo de radiacion profesional. Por lo tanto, pueden
existir dificultades potenciales para asegurar la compatibilidad
electromagnética en otros ambientes, debido a las perturbaciones
conducidas y radiadas.

El funcionamiento esta sujeto a las siguientes dos condiciones:
1 Este dispositivo no puede causar interferencias perjudiciales.

2 Este dispositivo debe aceptar cualquier interferencia recibida,
incluyendo interferencia que pueda causar un funcionamiento
no deseado.
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Si este equipo causa interferencias perjudiciales en la recepciéon de
radio o television, lo cual puede determinarse apagando y
encendiendo el equipo, se recomienda al usuario probar una o mas
de las siguientes medidas:

1 Cambie la orientacion de la antena o la radio.
2 Aleje el dispositivo de la radio o la television.

3 Conecte el dispositivo a una toma eléctrica diferente, de modo
que el dispositivo y la radio o la televisiéon tengan circuitos
eléctricos separados.

4 Aseglrese de que todos los dispositivos periféricos también estén
certificados.

b Asegirese de que utilizan cables apropiados para conectar el
dispositivo al equipo periférico

6 Sinecesita ayuda, consulte a su distribuidor, a Agilent
Technologies, o a un técnico experimentado.

7 Cualquier cambio o modificacién no aprobados expresamente
por Agilent Technologies podrian anular la autoridad del usuario
para operar el equipo.
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