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HS PQ

Generalidades

1 Generalidades

1.1 Indicaciones sobre el manual de usuario

Normas

Simbolos y palabras clave
utilizados

El sistema de hidruro/Hg HS PQ esté pensado para ser utilizado por personal
cualificado que respete este manual de usuario.

El manual de usuario informa sobre el montaje y funcionamiento del HS PQy
proporciona al personal de servicio familiarizado con la analitica los conocimientos
necesarios para manejar este equipo y sus componentes de forma segura. El manual
de usuario ofrece, ademas, indicaciones para el mantenimiento y cuidado del equipo y
presenta las posibles causas y soluciones en caso de averias.

Las instrucciones de manejo estdn enumeradas cronolégicamente, recopiladas en
unidades y previstas con el resultado correspondiente.

Las indicaciones de seguridad estan representadas con pictogramas y una palabra
clave. Se indican el tipo y la fuente de peligro, sus consecuencias y como evitarlo.

Los elementos del programa de control y evaluaciéon ASpect PQ estan representados de
la siguiente manera:

= Todos los puntos del mend, las denominaciones de ventanas, los botones, etc., se
presentan en versalita (p. ej., FILE).

= | os botones estan sefialados con corchetes (p. ej., [OK]).

® | os puntos del menu de una secuencia de comandos estan separados por una
flecha (p. ej., FILE» OPEN).

En el presente manual se utilizan los simbolos y las palabras clave siguientes para la
indicacién de peligros y/o indicaciones. Las indicaciones de seguridad se encuentran
siempre delante de una accion.

ADVERTENCIA

Avisa de una posible situacion peligrosa. Si no se evita, puede provocar lesiones graves
o incluso mortales.

1.2  Uso previsto

El HS PQ s6lo puede utilizarse en conexion con un ICP-OES de Analytik Jena. Las
divergencias del uso previsto descrito en este documento resultaran en restricciones
del derecho de garantia y de la responsabilidad del fabricante en el caso de un
siniestro.

Si no se observan las instrucciones de seguridad al manejar el HS PQ, esto se
considerard una divergencia del uso previsto. Las instrucciones de seguridad aparecen
en el mismo equipo, en el apartado "y en la descripcion de los pasos de trabajo
correspondientes.
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1.3  Garantia y responsabilidad

La duracion de la garantia y la responsabilidad corresponden a las directrices legales y
normas establecidas en las condiciones generales de uso de Analytik Jena AG.

Cualquier uso que difiera del modo de utilizacion descrito en este manual de usuario
supone, en caso de dafios, una limitacion de la garantia y la responsabilidad. La
garantia no cubre los dafios que se produzcan por desgaste o rotura de vidrios.

Los derechos de garantia y responsabilidad por dafios personales o materiales quedan
excluidos si son ocasionados por una o varias de estas acciones:

= Uso no acorde al previsto del HS PQ

®  Puesta en marcha, manejo y mantenimiento inadecuados del HS PQ

= Modificaciones en el HS PQ sin el previo consentimiento de Analytik Jena AG

®  Supervision deficiente de las piezas del dispositivo que estan expuestas a desgaste
= Utilizacién de piezas de repuesto, piezas de desgaste o consumibles no originales

®  Errores provocados por la inobservancia de este manual
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2.1

2.2

2.3

Indicaciones de seguridad

Indicaciones de sequridad

Indicaciones generales

Para su propia seguridad y para garantizar un funcionamiento seguro y sin averias del
equipo, lea cuidadosamente este capitulo antes de la puesta en marcha del HS PQ.

Siga las indicaciones de seguridad presentadas en este manual, asi como los mensajes
y avisos que se muestran en la pantalla procedentes del software de control y
evaluacion.

Ademas de las indicaciones de seguridad de este manual y de las disposiciones de
seguridad locales aplicables para el funcionamiento del aparato, también deben
tenerse en cuenta las prescripciones para la prevencion de accidentes, las
prescripciones para la seguridad laboral y la proteccion del medio ambiente.

Las indicaciones sobre posibles peligros no sustituyen el reglamento de seguridad
profesional que se tiene que observar.

iDebe tomar en cuenta dichas indicaciones (p. ej., indicaciones sobre el manejo de las
sustancias quimicas utilizadas) en combinacién con las indicaciones de este manual!

Exigencia del personal

El equipo sélo debe ser utilizado por personal técnico cualificado que haya sido
instruido en el manejo del dispositivo. La instruccion debe incluir también la
transmisidn del contenido de este manual y de los manuales de los componentes del
sistema conectados.

Ademas de las indicaciones de seguridad de este manual, es necesario considerar y
respetar las disposiciones generales de seguridad y prevencidn de accidentes vigentes
del pais donde se utilice. El estado actual de la normativa debe verificarlo la entidad
explotadora.

El manual de usuario debe estar accesible para el personal de mantenimiento y
aplicacion.

Indicaciones de seguridad en el transporte

Observe las siguientes indicaciones:

= Antes del transporte, el HS PQ y sus mangueras de bombeo y dosificacién deben ser
enjuagadas con agua destilada y vaciarse completamente para evitar el goteo de
solucion reductora o acido. Las soluciones son agresivas y atacan la vestimenta.

®  E| HS PQ sélo debe ser enviado en su embalaje original.
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2.4  Indicaciones de seguridad para el funcionamiento

2.4.1 Generalidades

Observe las siguientes indicaciones:

=  Elusuario del HS PQ esta obligado a cerciorarse del estado reglamentario del
equipo antes de cada puesta en funcionamiento.

Antes de la utilizacion deben comprobarse las mangueras. Las mangueras de bombeo
deben ser sustituidas si han perdido su elasticidad o si muestran gran desgaste. Las
mangueras para el traslado de muestras y del agente reductor deben ser sustituidas si
se han producido depésitos.

2.4.2 Manejo de muestras y reactivos

La entidad explotadora se responsabiliza de la seleccion de las sustancias utilizadas en
el proceso, al igual que de un manejo seguro de estas. Esto atafie, en especial, a
sustancias radioactivas, infecciosas, venenosas, corrosivas, inflamables, explosivas o
peligrosas de cualquier manera.

Al manejar sustancias peligrosas, hay que respetar la normativa local vigente sobre
seguridad y las normas establecidas en las hojas de datos de seguridad de la CE del
fabricante de los materiales auxiliares y de trabajo.

Al trabajar con el HS PQ se utilizan las siguientes sustancias quimicas como agentes
reductores o en la preparaciéon de muestras:

= Borohidruro de sodio

= Hidréxido de sodio

= Acido clorhidrico

= Acido nitrico

= Mezcla bromuro/bromato

El borohidruro de sodio (NaBHz4) y el hidréxido de sodio son muy corrosivos,
higroscdpicos y, en solucidn, extremadamente agresivos. El acido clorhidrico
concentrado (HCl, 37 %) es altamente corrosivo. El acido nitrico concentrado (HNOs,

65 %) es corrosivo y oxidante. Las mezclas bromuro/bromato son cancerigenas. Al
tratar y eliminar estas sustancias peligrosas se ha de actuar con mucho cuidado.

Al tratar con las sustancias antes mencionadas utilice equipamiento de seguridad
corporal adecuado (gafas protectoras, guantes de proteccion, ropa de proteccion).

Eliminacion del iPeligro de reaccion de oxihidrégeno!

borohidruro de sodio . . . - . S
Al reaccionar el borohidruro de sodio con los acidos se libera hidrégeno. Puede

producirse una reaccién de oxihidrégeno. jNo tirar nunca borohidruro de sodio en el
recipiente de residuos para acidos!
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3 Descripcidn técnica

3.1  Principio de funcionamiento

La muestra acidulada es mezclada con un agente reductor (habitualmente borohidruro
de sodio). De esta manera se reduce el mercurio a vapor de mercurio atémico,
mientras que el arsénico, antimonio, selenio, bismuto y telurio forman hidruros
volatiles.

(1)  BHs +H*+3H,0 — HsBOs+8H
(2)  Hg¥+2H — Hg®+2H*
(3)  HsAsOs+6H — AsHs + 3 H,0

La formacién de los hidruros del elemento depende esencialmente de los niveles de
oxidacion de los elementos del anélisis objetos de la medicién. Por este motivo, es
obligatorio que los elementos del andlisis estén presentes en estandares y muestras
con un nivel de oxidacién uniforme Un nivel de oxidacién mas bajo provoca en cada
caso una mayor sensibilidad de medicion. Por ello, antes de la medicion las muestras y
los patrones deben ser reducidos previamente para la formacién del nivel de oxidacion
inferior o ser oxidados, si se desea una medicidn en un nivel de oxidacién alto.

3.2 Estructura del HS PQ

Unidad base

El HS PQ es un sistema de hidruro/Hg para la determinacién simultanea de mercurio,
elementos de hidruro y elementos clasicos.

El HS PQ esta compuesto por los siguientes componentes
= Bloque base HS PQ con esquema de circulacién

®  Set de mangueras

®  (Camara de pulverizacién con 2 entradas
5 4 3 2

nsePQa

10 speay CRATTIA! ana\\ﬂ“‘i‘“‘

Fig. 1 unidad base del HS PQ.con bloques de plastico

1 Alimentacién de muestras "sample" 4 Conexion de la manguera para la muestra

2 Salida al pulverizador "to nebulizer" 5 Alimentacion del agente reductor "NaBH,"

3 Conexion de la manguera para la muestra 6 Salida a la cdmara de pulverizacion "to spray
chamber"
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Set de mangueras

Camara de pulverizacion

HS PQ

El bloque base del HS PQ contiene los dos bloques de plastico. En el primer bloque se
divide la muestra acidulada. Una parte de la muestra es bombeada directamente al
pulverizador, mezclada con argén y pulverizada en la cdmara de pulverizacion.

La otra parte de la muestra es bombeada al segundo bloque y mezclada con el agente
reductor. El agente reductor reacciona con la muestra formando hidruros elementales
gaseosos y/o vapor de mercurio atéomico. La mezcla de gas/liquido generada es
bombeada a través del inyector directamente a la cdmara de pulverizacion.

En la cdmara de pulverizacion se mezclan los hidruros volatiles elementales y el vapor
de mercurio con el aerosol de muestra. El liquido restante es bombeado hacia afuera a
través de la manguera de residuos.

En la base de la unidad base se encuentra el esquema de circulacién para la conexién
del set de mangueras.

El set de mangueras contiene las siguientes mangueras

®  Mangueras para la alimentacion de muestras y agente reductor
®  Entrada hacia la cdmara de pulverizacién

®  Adaptador y manguera de conexion para residuos

= Mangueras de bombeo (negro - negro para la introduccién de muestras y del
agente reductor; violeta - naranja para residuos)

En el HS PQ se utiliza una cdmara de pulverizacion ciclénica con un volumen de 50 mL.
La cdmara de pulverizacion cuenta con dos entradas para el pulverizador y el inyector.
En la cdmara de pulverizacion se mezclan los hidruros volatiles elementales y el vapor
de mercurio con el aerosol de muestra. El gas de medicién es transferido al plasma,
mientras que el liquido restante es bombeado al recipiente de desechos.

Fig. 2 Camara de pulverizacién ciclonica de 50 mL con 2 entradas

3.3 Placa de identificacion

10

La placa de identificacion se encuentra en la parte inferior del tripode y contiene la
siguiente informacién:

®  Direccion del fabricante m  Advertencia de la observancia del
L, . . manual de instrucciones durante el
= Denominacion del tipo de equipo . .
funcionamiento
= Numero de serie .. . .
®m  |nformacién de eliminacion (No tirar a

= Marcado CE la basura doméstica.)

= Afio de fabricacién
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Instalacion del HS PQ

Instalacion del HS PQ,

1. Enroscar el set de mangueras en la unidad base. Conexiones en la unidad base, ver
esquema de circulacion en la unidad base:

Enroscar la manguera de aspiracion de muestra (1) mediante el conector verde
en el primer bloque de plastico. Conectar con el capilar de muestra.

Enroscar la manguera de aspiracion de muestra (2) en el primer bloque de
plastico. Conectar con la manguera de bombeo (negro - negro). (Conectar
después el otro extremo de la manguera de bombeo con el pulverizador
mediante el capilar de aspiracion, ver punto 3).

Unir las dos mangueras de muestra cortas a través de la manguera de bombeo
(negro - negro) y enroscar en los conectores (3 y 4) en ambos bloques de
plastico.

Enroscar la manguera de aspiraciéon de agente reductor (5) (conector azul) en
el sequndo bloque de plastico. Conectar con manguera de bombeo (negro -
negro) y capilar de agente reductor.

Enroscar la entrada a la cdmara de pulverizacién con inyector (6) en el sequndo
bloque de plastico.

4 3

HS PQ

analytikjena

2. Insertar el inyector (1) en la cdmara de pulverizacion y apretar
amano el tornillo de plastico en la cdmara de pulverizacion

(2).

11
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3. Ajustar la manguera de bombeo desde el primer bloque de
plastico (inscripcidn "to nebulizer") al pulverizador (2) a través
del capilar de aspiracion (1).

4. Ajustar la conexidn de argdn del PlasmaQuant PQ 9000 (3) en
el pulverizador.

5. Aflojar la tuerca de plastico (4) en la cdmara de pulverizacion.
Introducir el pulverizador hasta el tope de la cdmara de
pulverizacién y apretar manualmente la tuerca de plastico.

El soporte para la conexion del gas de argén en el pulverizador
debe indicar hacia abajo.

6. Fijar la manguera para residuos a la cdmara de pulverizacion.
Fijar la manguera de residuos con el adaptador a la manguera
de bombeo (violeta — naranja). Fijar la manguera mas gruesa
al otro lado de la manguera de bombeo e introducirla en el
recipiente de residuos.

7. Colocar la unidad base del HS PQ en el compartimento de muestras del
PlasmaQuant PQ 9000.

8. Fijar la cdmara de pulverizacion con la pinza de horquilla a la antorcha del
PlasmaQuant PQ 9000.

9. Tensar las mangueras de bombeo para muestra (2 unidades), agente reductory
residuos en la bomba de manguera del PlasmaQuant PQ 9000. jTener en cuenta la
direccion de bombeo al hacerlo!

v Asi queda instalado el HS PQ.

Antes de comenzar a trabajar, compruebe la estanqueidad del sistema.

Para garantizar la estanqueidad del sistema, los anillos obturadores deben estar
colocados correctamente en los extremos de las mangueras antes de los conectores
roscados.

Fig. 3 Anillos obturadores en el extremo de manguera de un conector roscado

12
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5 Manejo

Manejo

5.1 Preparacion de reactivos y muestras

Agente reductor: 0,3 %
NaBHs / 0,1 % NaOH

Muestras

Solucién de lavado

ADVERTENCIA

iPeligro de reaccidn de oxihidrégeno!

Al reaccionar el borohidruro de sodio con el 4cido se libera hidrégeno. Puede
producirse una reaccién de oxihidrégeno. jNo tirar nunca borohidruro de sodio en el
recipiente de residuos para acidos!

ADVERTENCIA

Al tratar con las sustancias quimicas a utilizar es necesario llevar, por regla general,
gafas, guantes y ropa de proteccion. Observar las indicaciones de seguridad en las
etiquetas.

Al comenzar con los analisis ponga a disposicion el agente reductor y la solucion de
lavado y prepare las muestras.

®  Pesar 3 g NaBHsy 1 g NaOH en el recipiente del agente reductor. Rellenar con 1 |
de agua desmineralizada.

v" Lasolucidn lista para usar puede conservarse a temperatura ambiente durante
aprox. 12 horas.

= Alternativa:
Pesar 30 g NaBH4 y 10 g NaOH en un matraz graduado de 1000 mL. Rellenar con 1
| de agua desmineralizada. Diluir a la concentracion final (1:10) el dia en que se
haga la medicion.

v' Lasolucién concentrada puede conservarse a 4 + 3 °C durante aprox. 7 dias.

= Determinaciéon de componentes de hidruro:

Las muestras deben contener al menos 3% de HCI. Reducir las muestras
previamente, dependiendo del elemento del analisis.

®  Determinacion de mercurio:

Mezclar las muestras adicionalmente con HCl, HNOs o una mezcla de
bromuro/bromato.

Sobre la preparacion de las muestras véase la seccion "Preparacion de muestras y
estandares" pag. 18.

®  Mezclar 1| de agua desmineralizada con 5 mL de HNOs y 15 mL de HCI

13
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5.2 Realizacion de la medicion

5.2.1 Elaboracién de métodos para la determinacién con el HS PQ

1. Encender el dispositivo ICP OES e iniciar el programa ASpect PQ.
2. Elaborar un nuevo método y elegir las longitudes de onda de anélisis.

Nota:

No todas las combinaciones de elementos pueden ser medidas simultdneamente
en un método (véase la seccion "Determinacion de varios elementos de una
solucion de muestra" pag. 19).

Se recomiendan las siguientes longitudes de onda de anélisis:

Elemento Longitudes de onda de analisis
Se 196.0280 nm
As 193.6980 nm
Sb 217.5810 nm
Te 214.2814 nm
Bi 223.0608 nm
Hg 253.6519 nm

v Los ajustes estandar son cargados en el método.

3. Para el analisis con la tecnologia de hidruro realizar los ajustes que se muestran
mas abajo en los pardametros de métodos.

4, Almacenar el método con un nombre individualizado.

v" El método puede ser utilizado para los andlisis subsiguientes.

Ajustes de método para = Ventana de método LINIES:
el uso del sistema de
hidruro Parametros Ajuste
AUTOINTEGR. RANGE PeAk
READ TIME 10s
[ Method = X
Lines |plasrma | sample introduction | Evaluation | calbration | statitics [Qcs [Qcc | output |
T - Wavel. T 5 Ev— Read time  Autointegr. ord
(v em. [nm] Ine Ype rnncipal line [5] Range raer
1| | As 193.6980 | As193.698 | Analyte 10.0 | Peak 1
2@ |sb 217.5810 | Sb217.581 | Analyte 10.0 | Peak 2
3@ | w 324.7540 | Cu324.754 | Analyte 3.0 Peak 3
4 3 Mn 257.6100 | Mn257.610 | Analyte 3.0 4

14
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®  Ventana de método PLASMA:

Parametros Ajuste
PoweR 1350 W
PLASMA GAS 14L/h
.
[ Method =
|Lines | Plasma |sample introduction | Evaluation | Calbration | statistics | @cs | qcc | output |
Oxygen flow [L/min]: 0.00 2
. Power Plasrma gas Aux. gas  Mebulizer gas o x-offset y-offset
Mo. Line | . . Direction
[w] [L/min] [L/min] [L/min] [mm] [mm]
1 As103.608 1350 14.0 0.50 0.50 axial 0 0
2 5b217.581 1350 14.0 0.50 0.50 axial 0 0
3 Cu324.754 1350 14.0 0.50 0.50 axial 0 0
4 Mn257.610 1350 14.0 0.50 0.50 axial 0 0

®  Ventana de método ALIMENTACION DE MUESTRAS

Parametros Ajuste

NORMAL MODE [mL/min] 1

FAST MODE [mL/min] 3

DELAY TIME [S] 40-70

FAST MODE TIME [S] 20

WASH TIME [s] 40-70
Nota:

Los tiempos de retardo y de lavado dependeran del analito correspondiente, de si se
utiliza el bucle de reactor largo o corto y del uso del cargador de muestras.

®  Ventana de método CALIBRATION

Introducir las concentraciones estandar a medir.

[ Method i
[Lines | Plasma | Sample introduction |Evaluation | Calbration | Statitics | cs | Qcc | output |
Pump rate
Normal mode [rmL/min]: Delay time [s]: 60
Fast mode [mL/min]: 3.0 H Fast mode time [s]: 20 EI
Accessories Wash
Autosampler Parameters... J | Between samples [~]
Wash time [s]:

15



Manejo
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[ [ Method [ESTEET)
Lines | Plasrma | Sample introduction |Evaluation || Calibration | Statistics [ Qcs [ Qcc | output|

Pump rate

Normal mode [mL/min]: 1.00 % Delay time [s]: 60 %

Fast mode [mL/min]: 3.0 5 Fast mode time [s]: 20 5
Accessories Wash

Autosampler Parameters... ) Between samples E‘

Wash time [s]: 60 =

= Ventana de método QCS

Introducir los estandares de control y las tasas de recuperacion.

5.2.2 Ajustes de las condiciones de encendido de plasma

ASpect PQ versiones
1.2.1 y superiores

Versiones de ASpect PQ
inferioresala 1.2.1

16

En las versiones de programa de ASpect PQ 1.2.1 y superiores, ya se encuentran
almacenadas las condiciones de plasma optimizadas para la técnica de hidruro.

= En la ventana PLASMA / CONTROL, en la lista PLASMA CONDITIONS elegir la opcién
HYDRIDE TECHNIQUE.

E Plasma

Control |Samp|e introduction HAdjustment and Dptimization]

Plasma conditions: Torch material: Quartz

Hydride technique __E3 (B

Ignite plasma ]

En las versiones de ASpect PQ con un nimero de versidn inferior a 1.2.1 deben
almacenarse manualmente las condiciones de encendido:

1. Abrir el método de hidruro almacenado.
2. Abrir la ventana PLASMA.

3. Enlaventana PLASMA / CONTROL, en la lista PLASMA CONDITIONS elegir una de las
lineas del método.

EE'I Plasma

Control |Sample introduction HAdjustment and Dptimization]

Plasma conditions: Torch material: Quartz

se106.028  E2[E

Ignite plasma ]

v Los ajustes de método para el plasma seran importados en la ventana PLASMA.

4. Junto a la lista PLASMA CONDITIONS hacer clicen [...].

5. Elegir la opcion SAVE CURRENT PLASMA PARAMETRERS e introducir el nombre "Hydride
technique" para las condiciones de encendido.

v Los ajustes almacenados en el método seran guardados como condiciones de
encendido.

En los trabajos posteriores con el HS PQ usted podra cargar esos ajustes para
encendido de plasma en la ventana PLASMA / CONTROL, en la lista PLASMA CONDITIONS.
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Manejo

5.2.3 Comprobacion de la estanqueidad del sistema y encender el plasma

Es necesario comprobar la estanqueidad del HS PQ instalado antes de encender el
plasma.

1.

Sumergir el capilar de agente reductor y la manguera de aspiracion de muestras
con capilar de aspiracién manual en agua desmineralizada.

Abrir la ventana PLASMA.

En la pestaiia CONTROL, en la lista PLASMA CONDITIONS, elegir las condiciones de
encendido HYDRIDE TECHNIQUES para el HS PQ. (véase también la seccion "Ajustes de
las condiciones de encendido de plasma" pag. 16).

En la pestafia SAMPLE INTRODUCTION, ajustar el valor a 1 mL/min para el parametro
PumP RATE y el valor a 3 mL/min para el parametro FAST MODE.

|2 Plasma

Control | Sample introduction |Adjustment and Optimization |

Pump on Pump off

Settings
Purmp rate [mL/min]: 1.00 = 19 rmpm
Fast mode [mL/min] 3.0 & 58 rpm

Iniciar la bomba mediante [SET].
Comprobar la formacion de burbujas en el sistema de mangueras.
En el sistema de mangueras no deben formarse burbujas de aire.

Reparar las fugas en el sistema. Comprobar la correcta posicion de las juntas en las
uniones de las mangueras.

Sumergir la canula de aspiracién de agente reductor en la solucién de NaBHs.
Encender el plasma.

Esperar unos 3 min. y luego iniciar el anélisis.
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6 Indicaciones para la aplicacion

6.1 Preparacion de muestras y estandares

6.1.1 Reduccion de arsénico (V) a arsénico (l)

Para agua potable y agua superficial

®  Mezclar 5 mL de muestra con 5 mL de HCl concentrado.

m  Agregar 1 mL de agente reductor (5% yoduro de potasio / 5% acido ascérbico)
dejar reposar la mezcla durante al menos 45 min. a temperatura ambiente.

= Rellenar la solucién hasta alcanzar un volumen uniforme (p. ej., 50 mL).

H3AsO4 + 31"+ 2H30* = H3AsOs + I3+ 3H,0

Para soluciones de digestion que contienen un excedente de acidos oxidantes, debe
agregarse cloruro de hidroxilamonio o acido sulfamico antes de la reduccion.

6.1.2 Oxidacion de arsénico (lll) a arsénico (V)

Para la medicion de arsénico (V), las muestras y los estandares deben oxidarse antes
de la medicién con HNO:s.

Para agua potable y agua superficial

= Mezclar 5 mL de muestra con 1 mL de HNOs concentrado.
®  (Calentar ligeramente la mezcla y dejar reposar durante 30 min.
®  Seguidamente, agregar 5 mL de HCI concentrado.

m  Rellenar la solucion hasta los 20 mL.

6.1.3 Tratamiento previo de antimonio

La reduccion y la oxidacion de muestras para la determinaciéon de antimonio se
corresponden con los tratamientos previos para la determinacién de arsénico.

6.1.4 Reduccion previa de selenio

Como el selenio (VI) no genera hidruros volétiles, el elemento para la determinacion
debe estar presente en forma cuadrivalente. Esto se logra mediante el calentamiento
con acido clorhidrico semiconcentrado.

= Mezclar 5 mL de muestra con 5 mL de HCl concentrado y calentar a 90 °C durante
45 min. en un recipiente cerrado.

®  Dependiendo de la matriz de muestra puede ser necesario evitar una reaccion
inversa debido al cloro mediante la adicion de algo de acido sulfamico.

HSeO4 + 3H* + 2Cl- = H2SeOs + Cl; + H20

18
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Indicaciones para la aplicacion

6.1.5 Reduccion previa de telurio

La reduccion previa de telurio se corresponde con la reduccién previa para la
determinacion de selenio.

6.1.6 Reduccion previa de bismuto

El bismuto estd presente en soluciones de acido clorhidrico en forma trivalente. Por
ello, no es necesaria una reduccion previa adicional de las soluciones.

6.1.7 Preparacion de la muestra para mercurio

DIN 16772

DIN EN 13506

El mercurio (l) tiende a desproporcionarse. El mercurio atomico formado de esta
manera se evapora facilmente. Por ello, para este elemento es necesario mezclar las
muestras y los estandares con agentes oxidantes para mantener el elemento en forma
bivalente. Segun la aplicacion hay disponibles diversos métodos DIN para tal fin.

®  Estabilizar 100 mL de muestra con 2,1 mL de HCly 0,7 mL de HNOs.

= Mezclar 30 - 40 mL de muestra con 2,5 mL de HCL conc. y 1 mL de reactivo KBr-
KBrOs (595 mg KBr / 139 mg KBrOs en 50 mL de agua desmineralizada).

= Dejar reposar durante al menos 30 min. a temperatura ambiente.
®  Agregar 50 pL NH,OH*Cl (12%) (cloruro de hidroxilamonio).

®  Rellenar con agua desmineralizada hasta alcanzar 50 mL.

6.2 Determinacion de varios elementos de una solucion de muestra

Ejemplos

Debido a la similitud o coincidencia del tratamiento previo de muestra, existe la
posibilidad de determinar varios elementos a partir de una soluciéon de muestra, como
por ejemplo As Il y Sb lll. No obstante, también es posible medir esos elementos con
una sensibilidad un poco mas baja en el nivel de oxidacién mas alto y combinar con la
determinacion de selenio.

Combinacion de analitos Tratamiento previo de muestra

SelV, Te IV, Billl Véase el capitulo 6.1.3-6.1.5

As I, Sb 111 Véase el capitulo 6.1.1 - 6.1.2

SbV,AsV,SelV, TelV Oxidar la muestra con HNOs (6.1.2), sequidamente mezclar
1:1 con HCL conc. y reducir selenio, tal como se describe en el
capitulo 6.1.3.
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HS PQ

7  Mantenimiento y cuidado

7.1  Renovar el recorrido de la manguera

Si el recorrido de la manguera del HS PQ est4 contaminado y el proceso de lavado méas
largo con solucién reductora y acidos no consiguen reducir los blancos, deben
cambiarse las siguientes mangueras incl. las mangueras de bombeo correspondientes:

=  Manguera de aspiracion muestra
= Transferencia a la cdmara de mezcla
1. Desenroscar la manguera del bloque de mezcla.

2. Enroscar la nueva manguera con perno hueco en el bloque de mezcla. Comprobar
la posicién correcta de las juntas.

3. Aflojar las tuerca de plastico en la cdmara de pulverizacion y extraer el inyector.

4. Introducir el nuevo inyector hasta el tope en la cdmara de pulverizacion y apretar
manualmente el tornillo de plastico.

5. Cambiar las mangueras entre el HS PQ et el pulverizador.

Véase la seccion "Instalacion del HS PQ" pag. 11.

7.2  Limpiar la cAmara de pulverizacién

20

Eliminar los sedimentos en la cdmara de pulverizaciéon mediante la limpieza, en primer
lugar. Si no se tiene éxito, cambiar la cdmara de pulverizacion.

ADVERTENCIA

La solucion de limpieza (acido clorhidrico concentrado) es altamente corrosiva. Los
vapores pueden irritar las vias respiratorias. Trabajar debajo de la campana extractora
y llevar guantes, ropa y gafas de proteccion.

1. Abrir la pinza de horquilla en la antorcha y retirar la cdmara de pulverizacion.
2. Retirar la conexién de la manguera de residuos del soporte.

3. Aflojar ligeramente la tuerca de plastico de la cdmara de pulverizacion y extraer el
inyector de la cdmara de pulverizacion. Extraer e pulverizador de la cdmara de
pulverizacion.

4, Limpiar la cdmara de pulverizacion con acido clorhidrico concentrado (37%). Dejar
actuar el acido durante unas horas.

5. Posteriormente, lavar la cdmara de pulverizacion con agua destilada.

6. Volver a colocar la cdmara de pulverizacion limpia, o la nueva (véase la seccién
"Instalacion del HS PQ" pag. 11).

Se limpiara el pulverizador si se ha dafiado debido a particulas o altos niveles de
salinidad en la muestra (véase manual PlasmaQuant PQ 9000). Un indicio de que el
pulverizador esta dafiado seria una alta presion del gas portador.
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8 Eliminacion de errores

Problema

Sensibilidad de medicion mala o sin
sefal

Mala reproducibilidad (RSD)

Mala recuperacion de un estandar
adicionado

Funcidn de calibracion no lineal a
pesar de valores de medicion bajos /
funcion de calibracién curvada

Posible causa

El agente reductor no es fresco o ya
estd descompuesto

El analito no se encuentra en el nivel
de oxidacion correcto

La ventana de cono axial no esta
limpia

El pulverizador es congestionado

El bombeo de la solucién de desecho
se produce de manera no uniforme

Diferencia en la cinética de liberacion
del hidruro volatil

Contaminacidn por arrastre del analito

Eliminacion de errores

Accion

Preparar agente reductor fresco

Reducir previamente la muestra y el
estandar segun las indicaciones

Desmontar y limpiar la ventana del
PlasmaQuant PQ. 9000

Limpiar el pulverizador (véase manual
PlasmaQuant PQ 9000)

Optimizar la presion de la manguera
de bombeo, cambiar la manguera de
bombeo, si es necesario (véase manual
PlasmaQuant PQ 9000)

Ajuste de las cantidades de acidos en
muestras y soluciones estandar

Aumentar los tiempos de lavado y
retardo
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9 Datos técnicos

Denominacién/Tipo HS PQ / sistema de mercurio/hidruro para ICP OES
Medidas de la unidad base aprox. 180 x 100 x 120 mm

(An x Al x Pr)

Peso de la unidad base aprox. 500 g

Material de la unidad base PMMA

Camara de pulverizacion Camara de pulverizacion ciclénica con volumen de 50 mL

con dos entradas
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