Instrukcja: Zapewnienie poprawnosci wynikow pomiarow
stezen calkowitej rteci gazowej dla analizatora
TEKRAN 2537.

Opracowat*: Marcin Nabagto — Inzynier Sprzedazy

* Na podstawie materialow ze spotkania koordynacyjnego poswigconego problematyce zwigzanej z pomiarem metali
ciezkich z 23.03.2010r. autorstwa p. Marka Pawlowskiego
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1. Podstawowe warunki poprawnej pracy aparatu

Tekran 2537 jest aparatem bardzo precyzyjnym, dlatego niewielkie zmiany warunkéw otoczenia mogg
wplynaé na sposob jego pracy. Nalezy periodycznie (podczas kazdej wizyty w stacji) skontrolowaé podstawowe
parametry pracy widoczne na wyswietlaczu na kolejno zmienianych ekranach. Nalezy podlaczy¢ do analizatora
komputer i zarejestrowaé kilka cykli normalnej pracy jak rowniez cykl kalibracji. Informacja widoczna w ten sposob
jest niezwykle przydatna (lub wregez niezbedna) do oceny poprawnosci dziatania aparatu.

1.1. Parametry wymagajace kontroli
Gaz nos$ny — Argon

Zapewnienie stalego, niezaktéconego przepltywu argonu jest warunkiem kluczowym poprawnej pracy kartridzy
oraz kuwety pomiarowej detektora AFS.
Nalezy:
- kontrolowac¢ stan butli (w przypadku zaniku przeptywu argonu aparat automatycznie si¢ wytaczy),
- sprawdza¢ przeplyw argonu a w szczegolnosci upewnic si¢, ze podczas kolejnych faz pracy aparatu
pokazywane na wyswietlaczu warto$ci przeptywu gazu nosnego sg zgodne z podanymi w instrukcji,
- wylaczy¢ tryb RUN (wylaczyé pompe) podczas wymiany butli — pozwoli to unikngé zanieczyszczenia toru
gazu no$nego.

Powietrze zerowe — Generator

Nalezy:
- upewni¢ si¢, ze podczas cyklu kalibracji analizatora generator powietrza zerowego jest wilaczony (zielona
lampka $wieci), a przetacznik pracy jest ustawiony w pozycji AUTO,
UWAGA! Zapalenie si¢ zielonej lampki na panelu czotowym aparatu nie oznacza podawania powietrza zerowego do
aparatu. Nalezy si¢ upewni¢ ze kabel sterujacy jest podlaczony i jest komunikacja pomigdzy analizatorem
i generatorem.

Szczelnos¢ toru doprowadzenia proby powietrza!

Przeplyw probki

Nalezy:
- upewnic sig¢, ze ilos¢ badanego powietrza doprowadzanego do analizatora jest wlasciwa. Ustalony przeptyw
wynosi 1 I/min. Warto$¢ ta jest widoczna na wyswietlaczu,
- regularnie wymienia¢ membrang filtra wlotowego (zalecane uzycie membrany o $rednicach poréw 0,2 pm).
Zanieczyszczona membrana moze powodowaé wtorng emisje rteci i wzrost wskazan. Gladka strona
membrany powinna by¢ skierowana w stron¢ naptywajacego powietrza.
UWAGA! Membrany filtra (réwniez innych materiatdw mogacych mie¢ kontakt z badanym powietrzem) nie nalezy
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dotykac¢ ,,gotymi” palcami. Powinno si¢ uzywac¢ rekawiczki lateksowe.
- upewni¢ si¢, ze przewod doprowadzajacy probke nie jest uszkodzony, czy jest drozny i szczelny,
- okresowo wykonac kontrole wielkosci przeptywu (zewn¢trznym kalibratorem przeptywu).

Sposéb kontroli szczelno$ci przewodu teflonowego

Jesli aparat wydaje si¢ podawac niepoprawne wyniki nalezy przede wszystkim sprawdzi¢ szczelnos¢ uktadu:
- wyjac przewod z obudowy filtra (na zewnatrz) i zamkna¢ wlot,
- kontrolowa¢ wielkos$¢ przeplywu powietrza pokazywang na wyswietlaczu (w trybie ciaglego pomiaru) -
warto$¢ przeplywu powinna spasé do okoto 0,05 1/min. Niewielkie odchytki od tej wartoSci wynikaja z btedu
pomiarowego przeptywomierza, pulsacji pompy, etc. Warto$¢ podana wyzej powinna by¢ osiggana dla uktadu
pneumatycznego wewnatrz aparatu. Dla dlugiego toru doprowadzenia probki ta warto§¢ moze by¢ nieco
wieksza.

Inne objawy pracy aparatu na ktore nalezy zwroci¢ uwage:
- wystepuje roznica wskazan dla poszczegolnych kartridzy (dopuszczalna roéznica wynosi okoto 10- 15%).
Objaw ten wskazuje na wigksze zanieczyszczenie (pasywacj¢) jednego z kartridzy. Nalezy wykona¢ cykl
CLEAN ze zwig¢kszonym czasem grzania kartridzy (z 28 sekund do 30, a nawet 32 sekund, ale nie wiecej ).
Operacje t¢ warto skonsultowaé z dostawca,
- czutos¢ aparatu wydaje sie by¢ gorsza:
- nalezy sprawdzi¢ parametry pracy lampy tak by byty zgodne z zaleceniami z instrukcji, a
nastepnie wyregulowaé pokrettami na plycie czolowej:offset aparatu (winien wynosi¢ okoto 0,1
mV), czuto$é (powinna zapewniaé otrzymywanie wyraznych odpowiedzi na zmiany  st¢zenia a
réwnoczesnie nie moze powodowac zjawiska przesycenia detektora),
- nalezy sprawdzi¢, ze odpowiedz aparatu to okoto 10 mV na kazdy ng/m3 (mozna si¢ odnie$¢ do
warto$ci wzorcowych podawanych ze zrodta permeacyjnego lub z kalibratora manualnego.
- nalezy wymieni¢ membrang filtra wlotowego, gdyz moze ona (pyt na niej osadzony) wychwytywaé
rtec.
- po dluzszym okresie pracy aparatu (a wczesniej zaproponowane metody kontroli sg nieskuteczne)
Konieczne moga by¢:
- rewitalizacja lub wymiana kartridzy,
- czyszczenie kuwety pomiarowe;.

W/w czynno$ci w okresie gwarancyjnym winien wykonywac przedstawiciel producenta.

Inne objawy pracy aparatu na ktore nalezy zwroci¢ uwage:
- warto$¢ Baseline jest mniejsza niz 0,1 V lub wigksza niz 0,3V:
- regulacje Baseline nalezy wykona¢ obowigzkowo po:
- regulacja napiecia lampy,
- wymiana lampy.
UWAGA! Po regulacji Baseline i/lub czulosci (Sensitivity) nalezy skalibrowa¢ aparat.
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2. Wyniki pomiaréw

2.1. Walidacja wyniké6w pomiaréw

Kontrola okresowa:
- nalezy przeprowadzi¢ seri¢ nastrzyknig¢ znanych ilosci rteci:
1. ze zrodta permeacyjnego (zmieniajac czas podawania gazu z rurki). Mozna uzyé automatycznego
urzadzenia — model 1120,
2. recznie — podajac znane ilo$ci par rteci z kalibratora manualnego.

UWAGA! Po wykonaniu serii nastrzykni¢¢ nalezy wymieni¢ septum na nowe.

UWAGA! Jesli w wyniku wykonania duzej (statystycznie waznej) serii nastrzyknig¢ z kalibratora 2505 otrzymano
roéznicg pomigdzy wartoscig otrzymang z obliczen a zmierzona wigksza niz 5% wciagz bardziej prawdopodobne
jest, ze kalibracja manualna jest wykonywana nieprecyzyjne wigc:

- kondycjonuj strzykawke,

- sprawdz, czy strzykawka nie jest zatkana,

- upewnij si¢ ze kalibrator 2505 jest stabilny temperaturowo,
- upewnij si¢, ze septum jest szczelne,

- sprawdz wszelkie mozliwe przyczyny nieszczelnosci.

UWAGA! Okresowo sprawdzi¢ temperature zrodta permeacyjnego.

2.2. Manualna walidacja wynikow

Schemat testu doprowadzenia proby w uktadzie zamknigtym
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Test toru doprowadzenia proby w uktadzie zamknigtym (test wykonywany okresowo, np. raz na kwartat):
- podajac znane ilosci par rteci z kalibratora 2505 do:
- portu testowego na ptycie czotowej analizatora — sprawdza stopien pasywacji adsorbenta,

- do wlotu powietrza — przed filtrem wlotowym — sprawdza pasywacj¢ adsorbenta oraz straty na linii
doprowadzajacej probe do analizatora,

- w zamknigtym uktadzie testowym — wykonuje kompletng walidacj¢ toru proby.

Analiza wynikéw ,,Post Factum™:

- sporzadzi¢ wykresy stgzen otrzymane z obydwu rurek oddzielnie,

- najwygodniejsze do oceny sg wyniki rejestrowane z pomoca komputera,

- sporzadzié¢ wykres A/B (A/B - warto$¢ stgzenia uzyskana dla toru A podzielona przez bezposrednio po niej
nastgpujaca warto$¢ stezenia dla toru B) — zmieniajaca si¢ wartos¢ A/B oraz rdznice siggajace kilkunastu

procent wymagaja rewitalizacji lub wymiany kartridzy. Pasywacja kartridza spowoduje zanizanie
wynikow pomiarow.

Przyktadowy wykres A/B
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3. Podsumowanie
3.1. Zalecane czynnoSci sprawdzajace i kontrolne

- sprawdzi¢ wartosci otrzymane z kartridza A i B (5 kolejnych 5-minutowych wynikow) i upewni¢ sie, ze
réznica pomigdzy nimi jest mniejsza niz 10-15% (wykonywane raz na tydzien lub podczas kazdej wizyty na
stacji). Jesli powyzszy test wykaze nieakceptowalna roéznice w wynikach dla poszczegolnych kartridzy,
wowczas - wykona¢ testy zadania zmiennych stgzen par rtgci (zmieniajac czas otwarcia zaworu zrodia
permeacyjnego). Odchylka powinna by¢ nie wigksza niz 10% od wartosci obliczonej. Wykonywane w razie
watpliwosci co do poprawnosci wynikow lub co kilka miesigcy.

- upewni¢ si¢, ze warto$¢ napigcia dla linii podstawowej (Baseline) wynosi okoto 0,1 V a odchytka jest nie
wieksza niz 0,100 mV (wartosci te sg drukowane na raporcie). Okresowo (np. raz na miesigc) sprawdzaé
warto$¢ ,,wspotczynnika odpowiedzi aparatu” (Response factor) na iniekcje standardowe (automatyczne badz
manualne). Response factor jest pokazany na wydruku z kalibracji. Jego obnizenie o ponad 10% powinno
spowodowac kontroleg kartridzy. (Respfctr = powierzchnia pod pikiem /ilo$¢ Hg)

Przyktad:

SPAN: A SOURCE

Sample : 300 sec | Area : 656465
Volume : 4.99 1| AdjArea : 656465 *
HgAmt : 124.7pg | RespFctr:5265195
Baseline: 0.105 V | PkMax : 0.295 V
BI StDev: .05 mv | PkWid : 17.6 sec
Start : 10-03-19 10:45:06

- sprawdzi¢ warto$ci powierzchni pod pikiem dla spanu na obydwu kartridzach — warto$¢ Area powinna si¢
r6zni¢ o mniej niz 10%,

- sprawdzi¢ wartosci powierzchni pod pikiem dla cyklu zerowania — warto§¢ Area powinna by¢ mniejsza od
5000

Przyktad:

ZERO: A

Sample : 300 sec | BlArea : 0
Volume : 4.98 1| BlCorr : 0/1
Baseline: 0.106 V | PkMax : .000 V
BI StDev: .04 mv | PkWid : .0 sec
Start : 10-03-19 10:35:06

UWAGA! Najlatwiej jest uzyska¢ potrzebne dane do weryfikacji poprawnos$ci pracy aparatu poprzez wydrukowanie
na komputerze petnego raportu z 10 kolejnych pomiaréw plus raportu z wykonanej pelnej kalibracji.
Podsumowanie czynnos$ci kontrolnych nalezy zanotowa¢ w formie rekordu.

4. FORMULARZ KONTROLNY
Sugeruje si¢ wprowadzenie jako zasady wypelniania formularza jak w zataczniku podczas kazdej wizyty na

stacji. Informacje zawarte w formularzu, zaréwno biezace, jak i archiwalne pozwola sprawowac pelna kontrole nad
jakoscig wynikow otrzymywanych z analizatora TEKRAN 2537.
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Formularz kontroli pracy analizatora rteci Tekran 2537

Tydzien numer :

Data:

Operator:

Stacja/Numer fabr. analizatora:

TAK NIE

Czy data i czas na ekranie wyswietlacza sg poprawne?

Czy dane sg regularnie rejestrowane?

Czy w pamieci sg poprawne wyniki ostatniej kalibracji?

Napigcie linii podstawowej 'Baseline' jest w zakresie 0.10 - 0.35 V i
czy jest state?

Rejestr parametréw pracy analizatora rteci Tekran 2537

WARTOSC

Odchylenie napigcia linii podstawowe;j ,,Baseline Deviation” (>0.10 V)

Status aparatu (powinien by¢ OK, jesli jest Mx nalezy skonsultowac)

Przeptyw proby ,,Volume” (1,0 I/min )

Response factor A

Response factor B

Powierzchnia pod pikiem dla zerowania kart. A

Powierzchnia pod pikiem dla zerowania kart. B

Poréwnaj $rednig utworzona z 5 kolejnych wynikoéw pomiaréw dla kartridza A i kartridza B (dla tego samego okresu).
Wartosci mogg si¢ r6zni¢ o nie wigcej niz 10%

A B $rednia A Poroéwnanie A/B*
A B $rednia B
A B
A B
A B
TAK NIE

Kontrola linii doprowadzenia proby:

Kontrola filtra (zanieczyszczenie/blokada/$nieg/16d?)

Wymiana membrany filtr zewnetrzny

Wymiana membrany filtr wewngtrzny

Wymiana membrany filtr zerowy

Inne uwagi, komentarze, spostrzezenia:

* warto$¢ A podzielona przez warto$¢ B
(Zalecany okres kontroli — raz na tydzien lub kazdorazowa wizyta w stacji)
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Schemat analizatora 2537
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