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1. WSTEP

1.1 Producent urzadzenia

ERTEC-Poland, dr Edward Reszke

adres siedziby firmy:
54-530 Wroctaw ul. Janiny Ktopockiej 13
tel. +48 601 892 415

adres zaktadu produkcyjnego:

54-530 Wroctaw ul. Janiny Ktopockiej 13
tel. +48 601 457 857

Web: www.ertec.pl

Email: ertec@wp.pl produkcja@ertec.pl

1.2 Przeznaczenie urzadzenia

Reaktor/mineralizator mikrofalowy MAGNUM Il (zwany dalej reaktorem) jest urzgdzeniem
laboratoryjnym, przeznaczonym do chemicznej syntezy ale moze tez stuzy¢ do rozktadu probek
metodg mokrg (mineralizacja i wprowadzanie do roztworu), w naczyniach zamknietych, w
podwyzszonym cisnieniu. Procesy syntezy/rozktadu sg przyspieszane energig mikrofalowa.
Mikrofale pochtaniane sg przez reagenty (zwykle roztwory kwaséw lub soli) w wyniku czego
podniesiona zostaje temperatura, nastepuje wzrost cisnienia i w efekcie, zaleznie od sktadu
reagentéw, szybkie roztozenie lub synteza prébki.

Aktualnie w ofercie znajdujg sie dwie podstawowe wersje reaktorow:

¢ zamkniety, cisnieniowy jednomodowy reaktor/mineralizator jednostanowiskowy,
z integralng kontrolg ci$nienia i monitoringiem temperatury w naczyniu reakcyjnym.
Kompaktowa obudowa urzgdzenia utatwia tgczenie niezaleznie pracujgcych jednostek w
wieksze, 2 - 4 stanowiskowe zespoty, sterowane z komputera, lub przy pomocy sterownikow
mikroprocesorowych.

¢ reaktor/mineralizator otwarty z wnekg wielomodowg i kontrolg temperatury za pomocag
pirometru.

1.3 Wyjasnianie symboli ostrzegawczych umieszczonych na urzadzeniu

J A Uwaga, grozi niebezpieczenstwo
o Uwaga, gorgca powierzchnia
o A Uwaga, grozi porazenie elektryczne

o Hﬂ Zapoznaj sie z instrukcjg obstugi
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2. DANE TECHNICZNE

2.1 Wykonanie standardowe

*  Zasilanie elektryczne: Jjednofazowe, 230V, 50Hz

*  Pobdr mocy z sieci zasilajgce;: 600W na jedno naczynie mineralizacyjne

*  Dtugosé przewodu zasilajgcego: 1,6m (max. 3m zgodnie z PN-EN 61010-1)
*  Pojemnos¢ naczynia do mineralizacji: 108cm?

*  Chiodzenie gtowicy cisnieniowe;: wodne

*  Chtodzenie wewnetrznych uktadéw urzadzenia: powietrzne

*  Stopieh ochrony obudowy: IP20

*  Ochrona przed porazeniem elektrycznym: klasa |

2.2 Wymagane warunki Srodowiskowe bezpiecznej eksploataciji

e  Warunki eksploatac;ji: pomieszczenie zamkniete

e Miejsce montazu urzgdzenia: digestorium lub stot laboratoryjny pod
wyciggiem

o  Wysokos¢: do 2000 m nad poziomem morza

e Temperatura otoczenia: od +5 do +40°C

e Maksymalna wilgotnos¢ wzgledna: 80 % w temperaturze do 31°C

e Maksymalne wahania napiecia sieci zasilajgcej: +5/-10 % napiecia nominalnego

2.3 Oswiadczenie o nie zawieraniu trucizn i szkodliwych oparow

Urzadzenie nie wydziela szkodliwych oparéw ani trucizn, jednakze uzytkownik podczas
normalnego procesu eksploatacji moze uzywac szkodliwych i niebezpiecznych odczynnikéw lub
prébek podobnie jak przy uzywaniu laboratoryjnych kuchni mikrofalowych.

2.4 Przenoszenie urzadzenia

Do przenoszenia urzadzenia stuzy rgczka z preta kwasoodpornego umieszczona na tylnej
Sciance urzgdzenia w gornej czesci tej Scianki

2.5 Halas

W warunkach normalnego uzytkowania urzgdzenie nie wytwarza hatasu stanowigcego
zagrozenie.



2.6 Konstrukcja

¢ llo$¢ glowic mineralizacyjnych: 1 x ilo$¢ modutow
e gtowica cisnieniowa: 1szt, stalowa, stal TH18N9T
e ostona gtowicy: polipropylen
e chtodzenie: obieg wody chtodzgcej min.1l/min (opcja: system obiegu
zamknietego wody z wymiennikiem ciepfa)
¢ wentylacja gtowicy: pompka prézniowa (wodna)
e usuwanie i neutralizacja oparow: odsysanie oparow spod ostony gtowicy przy wykorzystaniu
ptuczki laboratoryjnej
e naczynie reakcyjne - materiat: teflon Hostaflen TFM (Berghof)
e ksztalt i pojemnosé naczynia reakcyjnego: Scigty stozek, 108 ml.
e mozliwos¢ instalacji adaptera do mineralizacji | tak
otwarte;j:
o mozliwos¢ agregacji w uktady tak
wielomodutowe:
e zabezpieczenie przed nadmiernym tak
cisnieniem:
e zabezpieczenie przed nadmierng tak
temperatura:
e blokada emisji mikrofal przy otwartej gtowicy: | tak
e zewnetrzne powtoki chemoodporne: stal kwasoodporna, PP, PCV, PTFE
o  Wymiary [mm] 170x 370x 500
o Waga [kG] 25

2.7 Obwody elektrvczne

o Pobdr mocy z sieci: 600VA x ilo$¢ naczyn
e Moc mikrofalowa: 600W / naczynie
e Doprowadzenie mocy mikrofalowej: - od dotu naczynia,

- antena podwdjna z pozaosiowym zasilaniem umieszczona w
dolnej czesci, wewnatrz wktadki teflonowej, wewnatrz
gfowicy stalowej (patent ERTEC)

- transmisja mikrofal z magnetronu zespolonego z wtasnym
polem magnetycznym, , jeden magnetron na 1 naczynie n-
systemu

e Pomiar cisnienia: - W kazdym naczyniu n-systemu;

- ci$nienie bezpo$rednio wyliczone z powierzchni pokrywki
oraz sify ugiecia kalibrowanych sprezyn talerzowych

- odczyt cisnienia: czujnik mechaniczny przekazujgcy ruch
grzybka wraz z pokrywkg naczyrka (poprzez
potencjometryczny czujnik ruchu, ktéry przekazuje sygnat do
mikroprocesora)

e Pomiar temperatury: - czujnik - ekranowana termopara typu K
- termopara doprowadzona wzdtuz osi do dolnej czesSci
naczynia




Kontrola parametréw reakciji:

- mikroprocesor z EPROMEM wewnatrz jednostki (1 na kazde
naczynie n-systemu)

- mikroprocesor z EPROMEM w konsolce sterowniczej (opcja
konsolki eliminuje konieczno$¢ uzycia PC)

- sterowanie i monitoring z uzyciem PC - komunikacja RS232
Il (petna obstuga)

Komputerowa baza danych:

- pasywna (monitoring)
- efektywna, interakcyjna (generator procedur)

Zabezpieczenie przed przypadkowym
uruchomieniem urzgdzenia bez naczyn
reakcyjnych:

tak

Komunikat ,close cover head”:

tak (na monitorze lub konsoli)

procesow parowania

e Ograniczenie mocy magnetronu tak
e Czujnik parowania - ograniczenie ilosci
dostarczanej energii do podtrzymania opcja

2.8 Parametryv robocze

Podstawowe zastosowanie:

- chemiczne reakcje syntezy przebiegajgce w podwyzszonym
cisnieniu i podwyzszonej temperaturze

- reakcje rozktadu probek metodg mokrg (mineralizacja i
wprowadzanie do roztworu), w naczyniach zamknietych, w
podwyzszonym cisnieniu

Przystosowanie do innych typdw procesow
chemicznych np. synteza, ekstrakcja:

opcja

Znamionowy zakres temperatur roboczych:

max. 300°C

Znamionowy zakres cisnien roboczych:

max. 5MPa (50 bar) ¥

Znamionowa wielko$¢ prébki w reakciji
mineralizaciji:

max. 1,5g *¥

Reagenty stosowane w reakcjach syntezy i
rozkfadu:

bez ograniczen; substancje, ktére mogg oddziatywac na stal
(np. HCI) nalezy usung¢ z reaktora natychmiast po
zakonczeniu reakcji a gtowice i jej czeSci sktadowe poddac
czyszczeniu i konserwacji zgodnie z wskazéwkami zawartymi
W niniejszej instrukcji

Srodowisko pracy:

laboratorium analityczne; urzgdzenie przeznaczone jest do
pracy w digestorium, przy sprawnie dziatajgcym systemie
wyciggowym, z zapewnionym dostepem do wody biezgcej i
odprowadzeniem Sciekéw (skazonych chemicznie)

* Producent dopuszcza w prace urzadzenia w wyzszym zakresie ci$nien tj. do 90 bar po przedsiewzieciu

szczegOlnych srodkéw ostroznosci uzgodnionych z producentem urzadzenia.

**) Producent dopuszcza przeprowadzanie reakcji mineralizacji probek wigkszych niz 1,5g lecz mniejszych
niz 5g po przedsiewzieciu szczegélnych srodkéw ostroznosci i przy zastosowaniu specjalnej procedury

pracy uzgodnionej z producentem urzadzenia.




3. OPIS INSTALACJI | BUDOWY REAKTORA

3.1 Instalacja i opis 0gélny urzadzenia

INSTALACJA

Podtaczenie do instalacji wodnej

Podtgczy¢ opisang w punkcie 3.2 pompke prézniowg do posiadanej instalacji wodnej (rys. 3).
Z koncowki ,OUT” umieszczonej na tylnej Sciance urzadzenia wyprowadzi¢ wezykiem wode
do odptywu kranu. Taki sam wezyk podtgczy¢ do koncowki oznaczonej ,IN” w urzgdzeniu oraz
do metalowego kro¢ca pompki prézniowej.

Podigczy¢ jeden koniec wezyka odsysajgcego opary do koncéwki ,VAC” w urzadzeniu, a
drugi koniec wezyka do plastikowego kré¢ca w pompce prozniowe).

Przeprowadzi¢ probe szczelnosci instalacji wodne;.

Potaczenie z komputerem lub recznym terminalem

Potgczy¢ kablem szeregowym, dostarczonym przez producenta, gniazdo oznaczone ,PC” na
tylnej sciance urzadzenia, z gniazdem szeregowego portu w komputerze. W przypadku braku
portu szeregowego w komputerze nalezy uzy¢ odpowiedniego adaptera (najczesciej z portu
szeregowego RS na port USB).

Umocowac trwale kabel tgczeniowy poprzez dokrecenie srub umieszczonych na wtyczkach.

Podlaczenie zasilania

Podtgczyé, dostarczony przez producenta, kabel zasilajgcy urzgdzenia do posiadanej
instalacji sieciowej o napieciu przemiennym 230V. Instalacja musi by¢ wyposazona gniazdo
sieciowe z kotkiem uziemiajgcym. Nie wolno uzywac kabli zasilajgcych o mniejszym przekroju
niz dostarczony przez producenta lub kabli bez przewodu uziemiajgcego. Dtugos$¢ przewodu
zasilajgcego nie moze by¢ diuzsza niz 3m (ze wzgledéw bezpieczenstwa uzytkownika wg PN-
EN 61010-1).

Umiejscowienie urzadzenia

Urzadzenie powinno pracowac pod wyciggiem lub w digestorium.

Nalezy tak przymknaC drzwi digestorium, aby nie zakrywa¢ otworow z przodu urzgdzenia,
ktéredy urzgdzenie zasysa powietrze chtodzgce jego uktady wewnetrzne.



OPIS OGOLNY URZADZENIA

Reaktor/mineralizator mikrofalowy sktada sie z metalowej obudowy, wewnagtrz ktérej
umieszczony jest zespdt =zasilajgcy, z generatorem mikrofal w postaci magnetronu
synchronicznego i falowodem. Na falowodzie zamocowana jest gtowica cisnieniowa reaktora.
Gtowica przykrywana jest ostong z tworzywa sztucznego zatrzymujgcg opary rozpuszczalnikdw
(rys.1).

FILTR/ KOLEKTOR

TLUMIK
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1 ZABEZPIECZENIA
ELEKTRONICZNEGO

MEMBRANA
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REAGENTY
B ENERGIA
MIKROFALOWA
SKUPIONA NA
DNIE NACZYNIA

PROBKA —___ |

-—— POMIAR
TEMPERATURY

Rys.1 Modutowy reaktor/mineralizator jednostanowiskowy - widok od frontu i przekrdj

Na przedniej sciance obudowy umieszczono:
< wytgcznik sieciowy,

2 lampke (diode LED) sygnalizujgcg wtgczenie generatora mikrofalowego
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Rys. 2 Widok reaktora MAGNUM Il z tytu

Na tylnej Sciance obudowy umieszczono:

< gniazdo zasilania elektrycznego,

< gniazdo Tx przeznaczone do czynnosci serwisowych,

2 gniazdo do przytgczenia pulpitu operatora (sterownika mikroprocesorowego) lub PC,
< gniazdo bezpiecznika sieciowego 6,3A (bezpiecznik typu WTA F 250V/6,3A),

< wentylator chtodzgcy ukfad zasilania,

< dwa przytgcza do wody chtodzgcej gtowice cisnieniowg urzadzenia,

< przytacza pompki prozniowej.



W sktad reaktora wchodzi ponadto:

< oprogramowanie do komputera typu PC, funkcjonujgce w srodowisku Windows 98/2000/XP,
umozliwiajgce sterowanie reaktorem, jak rowniez monitorowanie podstawowych parametréw
procesu (nie dotyczy urzgdzen kontrolowanych ze sterownika sprzetowego),

S przewaod zasilajgcy (sieciowy),
< zestaw kluczy,

S pompka prozniowa (rys. 3),

< ostona gtowicy,

< tapacz oparow.

Wyposazenie opcjonalne:

2 pulpit sterowniczy (sterownik sprzetowy — konsolka mikroprocesorowa z wyswietlaczem
optycznym eliminujgcy potrzebe uzycia komputera PC).

Kran z koncowka
zewnetrzng 34"
*— Wylot wody:

do koncowki
IN H2O reaktora

+— Ssanie:
do koncowki
VAC reaktora

M Wylot wody :
do zlewu

Rys.3 Montaz pompki préZniowej
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Rya. 4 Podstawowe elementy glowicy cidnieniowej reaktora
mikrofalowego.



Gtowica reaktora (rys. 4) sktada sie z dwéch metalowych korpuséw (dolnego i gornego),
tgczonych ze sobg zamknieciem bagnetowym. W korpusie dolnym gtowicy znajduje sie:

S zespot anten mikrofalowych wraz z wnekg (wktadem teflonowym) na teflonowe naczynie
reakcyjne,

< teflonowe naczynie reakcyjne z pokrywka, na ktorej umieszczona jest metalowa membrana
bezpieczenstwa.

poknywka —

rohka
b N |__naczynie reakcyjne

rozpuszczalnik

5 L

Rys. 5 Sposéb umieszczenia prébki w teflonowym naczyniu reakcyjnym

Naczynie teflonowe ze stalowym pierscieniem wokot kotnierza musi by¢ prawidtowo
umieszczone w gtowicy mineralizacyjne;j.

UWAGA: Nalezy zwréci¢ uwage, aby kotnierz teflonowy naczynka czesciowo wszedt do
metalowego pierscienia. Umieszczenie pierscienia odwrotng strong spowoduje
wyswietlenie komunikatu o btedzie i uniemozliwi start mineralizatora.

W korpusie gérnym znajdujg sie (rys. 8):

2 grzybek dociskowy z zespotem sprezyn talerzowych, pierscieniem oporowym i ttumikiem
hatasu,

< nakretka dociskowa
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Na grzybku dociskowym (rys. 8) zaworu ciSnieniowego gtowicy osadzony jest gumowy pierscien
uszczelniajgcy (O-ring).

Gtowica reaktora posiada wielokrotny system zabezpieczenia przed zbyt wysokim cisnieniem,
zbudowany w oparciu o pakiet sprezyn talerzowych, ktorych ugiecie pozwala na elastyczng
prace uktadu naczynia reakcyjnego, a w przypadku zbytniego przyrostu cisnienia, na minimalny
upust gazow.

Gazy, wydostajgc sie na zewnagtrz gtowicy, zostajg wciggniete przez pompe prézniowg spod
oston plastikowych i zneutralizowane w strumieniu wody, pod ostong antybryzgowg. W
przypadku potgczenia wiekszej ilosci gtowic, producent zapewnia montaz specjalnej instalaciji
wyciggowe;j.

Reaktor/mineralizator wyposazony jest w ukfad automatycznej kontroli ciSnienia w naczyniach
reakcyjnych oparty na pomiarze ugiecia kalibrowanych sprezyn talerzowych gtowicy, ktorych
ruch wywotywany jest przemieszczaniem sie ttokowo uszczelnionej pokrywki naczynia
reakcyjnego. Wartos¢ mierzonego biezgcego cisnienia wyswietlana jest na sterowniku lub
monitorze komputera. Minimalnym wskazaniem ukfadu pomiaru cisnienia jest 15 baréw, w trybie
pracy mineralizatora i 1 bar, w trybie pracy reaktora.

Specjalnie uksztattowana pokrywka teflonowego naczynia reakcyjnego wraz z metalowg
membrang bezpiecznika ulegajg zniszczeniu, w przypadku gwattownego wzrostu cisnienia,
pozwalajgc na rozprezenie sie gazéw na zewnatrz, otworami w Kkorpusie gornym gtowicy
mineralizacyjne;j.

W celu wyeliminowania niemitych wrazen akustycznych wystepujgcych podczas gwattownego
rozprezania gazow, po zniszczeniu pokrywki, w korpusie gornym gtowicy mineralizacyjnej
zastosowano ttumik (rys. 8).

Reaktory Magnum wyposazone sg dodatkowo w tapacz oparéw wyzwalanych z naczynia
reakcyjnego, po zniszczeniu membrany/pokrywki naczynia (rys. 9).

Nowa konstrukcja reaktora umozliwia stosowanie doktadnych technik pomiarowych.

Antena sprzegajgca energie mikrofalowg do wnetrza stalowego naczynia cisnieniowego,
pomimo prowadzenia fali mikrofalowej, moze by¢ zarazem bardzo dobrym  uktadem
dopasowania energetycznego, uniezalezniajgc poziom pochtaniania fal od rodzaju prébek.
Zastosowano monitoring temperatury. W dolnej czesSci korpusu gtowicy cisnieniowe;j
umieszczono klasyczng termopare, dobrze sprzezong cieplnie z naczynkiem reakcyjnym, co
pozwolito zrealizowaC skuteczny pomiar temperatury na dnie naczynka. Dla zapewnienia
odpowiedniej doktadnosci pomiaru przewidziano prostg procedure kalibracji czujnika termopary
wykorzystujgcg fakt, ze wobec stosowania wodnego chtodzenia stalowego ptaszcza gtowicy,
jego temperatura jest praktycznie stata (termostat). Nie zmienia sie tez wspdtczynnik podziatu
temperatury mierzonej w funkcji temperatury rzeczywistej. WartoS¢ mierzonej temperatury
wyswietlana jest na sterowniku lub monitorze komputera.
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3.2 Opis budowy elektrycznej

Uktad elektryczny reaktora MAGNUM Il zbudowany jest z nastepujgcych blokéw podstawowych:
< filtra sieciowego,

< uktadu sterowania,

< uktadu stabilizacji mocy mikrofal,

< generatora mikrofalowego,

< falowodu mikrofalowego,

S komputera klasy PC zewnetrznego lub pulpitu operatorskiego (opcja)

Uktady elektryczne i elektroniczne mineralizatora MAGNUM Il zasilane sg poprzez
przeciwzaktoceniowy filtr sieciowy, na ktérego wejsciu znajduje sie 6,3A bezpiecznik topikowy
oraz wytgcznik sieciowy.

Obstuga urzgdzenia odbywa sie poprzez pulpit operatorski (rys.6a) lub komputer klasy PC (rys.
6b), potaczony z uktadem sterowania przewodem sterowniczym, zakonczonym gniazdami typu
SUB.

Pulpit operatorski lub komputer umozliwiajg zadawanie i zapamietywanie parametrow
mineralizacji, wigczanie i wytgczanie mineralizacji oraz kontrole stanu uktadu sterowania.

€ Mineralizator Magnum
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Rys. 6a Rozmieszczenie przyciskéw Rys. 6b Widok okna programu komputerowego

na sterowniku sprzetowym

Opis oprogramowania umozliwiajagcego sterowanie reaktorem z komputera
przedstawiony jest w pliku pomocy programu oraz w rozdziale 3.3.3.
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3.3 Sterownik sprzetowy

3.3.1 Uruchomienie sterownika

Po wigczeniu napiecia zasilajgcego na sterowniku sprzetowym pojawia sie komunikat
zgtoszenia, podczas ktorego testowane sg elementy wykonawcze uktadu sterowania:

ERTEC
nastepnie wystgpi komunikat:
SELF TEST

W przypadku stwierdzenia niesprawnosci ktéregos z elementéw, na wyswietlaczu LCD pojawi
sie komunikat:

SET POWER OFF !

Wylacz napiecie zasilajgce !

Gotowos¢ urzadzenia do pracy sygnalizowana jest zapaleniem sie zielonej diody LED,
umieszczonej na pulpicie operatorskim, oraz komunikatem:

READY

XX HEAT CYCLES
Gotow

XX liczba cykli grzania

Przy pomocy klawiszy funkcyjnych i numerycznych mozna nastepnie zadaé parametry
mineralizacji: cykle czaséw grzania oraz wytgczenia generatora mikrofal, progi ci$nien oraz czas
oczekiwania ustalany na zakonczenie wszystkich cykli procesu. Na wyswietlaczu LCD
wyswietlane sg komunikaty podpowiadajgce operatorowi jakie czynnosci sg wykonywane w
danym momencie. Szczegotowy sposéb zadawania parametréw mineralizacji, ich
zapamietywania i wywotywania z biblioteki, przedstawiono w opisie programowania sterownika,
pkt 3.4.

Klawisz START stuzy do wigczania i wylgczania urzgdzenia. W momencie rozpoczecia
mineralizacji ukfad sterowania, poprzez uktad stabilizacji mocy mikrofal, podaje napigecie
zasilajgce do generatora mikrofal i wigcza wentylator chtodzgcy magnetron (generator). Na
pulpicie operatorskim pojawia sie odpowiedni komunikat oraz zapala sie czerwona dioda LED.

Praca generatora mikrofal sygnalizowana jest rowniez zapaleniem sie diody LED na przedniej
$ciance urzadzenia. Uktad stabilizacji mocy mikrofal ma za zadanie utrzymywaé jednakowg moc
wyjsciowg generatora, pomimo zmian napiecia sieci zasilajgcej w zakresie od 200V do 240V.

Po zakonczeniu mineralizacji uktad sterowania odtgcza napiecie zasilajgce generator,

pozostawia natomiast wigczony wentylator, do momentu odpowiedniego schtodzenia generatora
i glowic mineralizacyjnych (ustalony czas oczekiwania).
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Tryb oczekiwania sygnalizowany jest na pulpicie operatorskim komunikatem:

WAIT! MM:SS

XXXbar Z2ZZz°C

Czekaj!

MM - odliczane minuty

SS - odliczane sekundy,

XXX - biezgce ciSnienie

277 - biezgca temperatura
oraz zapalong z6ttg diodg LED.

Przed rozpoczeciem mineralizacji nalezy ustawi¢ odpowiednie, zalecane przez producenta dla
danej substancji, lub okreslone przez uzytkownika, sciSle wedtug zalecehn podanych przez
producenta, parametry prowadzonego procesu.

Komunikaty sygnalizujgce awarie urzgdzenia:
SWITCH ERROR

SET POWER OFF !
oraz

TRIAC ERROR
SET POWER OFF !

Przyczyny zgtaszania awarii:

o Mogt wystgpi¢ przypadkowy btad w realizacji programu wewnetrznego urzgdzenia. Nalezy
wytgczyC i ponownie sprobowac uruchomic¢ urzgdzenie.

e Pulpit operatorski moze byC¢ niewtasciwie podtgczony. Nalezy wytgczy¢ mineralizator i
sprawdzi¢ poprawnos¢ podtgczenia pulpitu operatorskiego lub komputera PC.

e Jezeli komunikat o uszkodzeniu pojawit sie przy pracujgcym wentylatorze, nalezy sprawdzi¢
czy wlot powietrza nie jest przystoniety, usung¢ wszelkie przedmioty mogace przeszkadzac w
swobodnym przeptywie powietrza. Odczekac do chwili schtodzenia sie radiatora magnetronu.

Jesli powyzsze czynnos$ci nie usunety przyczyny awarii, nalezy powiadomi¢ o tym Producenta
lub uprawniony punkt serwisu.

3.3.2 Programowanie sterownika (modutowe, zamkniete reaktory jednostanowiskowe)

O~ wigczeniu zasilania pojawia sie trwajgcy okoto 3 sek. komunikat:
ERTEC

Q\Iastepnie urzgdzenie sygnalizuje gotowos$¢ do pracy:

READY

XX HEAT CYCLES

Gotow

XX ustalona, bezposrednio przed ostatnim wylgczeniem urzadzenia, liczba cykli grzania i
chfodzenia
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(3 =) nacisnieciu klawisza F3/F8, pojawi sie komunikat:

SET NO OF HEAT

CYCLES XX

Ustal liczbe cykli grzania

XX liczba cykli grzania , nalezy wprowadzi¢ jg z klawiatury numerycznej (maksymalnie 10)

Oro ustaleniu liczby cykli grzania/ chtodzenia, nalezy potwierdzi¢ wybér naciskajgc klawisz
ENTER. Jezeli wprowadzona liczba cykli przekracza 10, pojawi sie komunikat:

OVERFLOW

MAX NUMBER IS 10
Nadmiar

Maksymalna liczba to 10

a nastepnie ponownie

SET NO OF HEAT

CYCLES XX

Ustal liczbe cykli grzania

XX ostatnia, poprawnie wprowadzona, liczba cykli)

© Po ustaleniu cykli nalezy wprowadzi¢ pozostate parametry procesu:

HEAT HH:HH No NN

COOL CC:CC PPP°C

w miejsce:

HH:HH - wprowadzié¢ czas grzania
CC:CC - wprowadzié czas chtfodzenia
PPP - wprowadzi¢ moc mikrofalowg
NN - przedstawia kolejny numer cyklu

Wymienione wartosci wprowadzamy kolejno przy pomocy klawiatury numerycznej, za kazdym
razem potwierdzajgc wybor razem klawiszem ENTER.

Aktualne pole przygotowane do wprowadzenia wartosci liczbowej sygnalizowane jest migajgcym
na wyswietlaczu LCD kursorem, przy czym nacisniecie klawisza ENTER powoduje
przemieszczenie sie kursora do nastepnego pola. Po ustaleniu charakterystyki ostatniego cyklu
uktad sygnalizuje swojg gotowosc¢ do pracy (por. komunikat w p. @.

Po zatwierdzeniu przy pomocy przycisku ENTER wartosci mocy dla danego cyklu nalezy
dokonac¢ wpisu progow cisnienia.

Pmax XXX

Pmin  YYY

XXX - cisnienie powyzej ktorego zostanie wyfgczone grzanie

YYY - cisnienie ponizej ktorego grzanie zostanie wigczone ponownie
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Po zatwierdzeniu przy pomocy przycisku ENTER wartosci cisnien dla danego cyklu nalezy
dokonac¢ wpisu progow temperatury.

Tmax XXX

Tmin  YYY

XXX - temperatura powyzej ktorej zostanie wylgczone grzanie

YYY - temperatura ponizej ktorej grzanie zostanie wigczone ponownie

POWYZSZE USTAWIENIA NALEZY POWTORZYC DLA KAZDEGO KROKU PROCEDURY.

Bro zatwierdzeniu wartosci cisnienia minimalnego / minimalnej temperatury nalezy wprowadzic¢
czas ostatniego chtodzenia.

UWAGA: Zaleca sie, aby czas ostatniego chfodzenia nie byt krotszy anizeli 10 minut.

SET WAIT TIME
MM:SS

Ustalenie czasu oczekiwania (WAIT TIME) spowoduje wyswietlenie komunikatu o gotowosci
urzgdzenia do startu.

Wprowadzenie niedozwolonych parametrow spowoduje wyswietlenie komunikatu o btedzie
DATA ERROR

ENTER - CONTINUE

W tym przypadku nalezy rozpoczg¢ procedure programowania od nowa, naciskajgc w pierwszej
kolejnosci przycisk F3/F8.

@Uruchomienie urzgdzenia nastepuje po nacisnieciu klawisza START.

Jesli przy probie uruchomienia urzgdzenia ktéras z gtowic reaktora nie zostata wiasciwie
domknieta na wyswietlaczu pojawi sie komunikat:

CLOSE COVER

CONTINUE

Nalezy sprawdzi¢ domkniecie gtowic i ponownie uruchomi¢ reaktor.
Prawidtowy start sygnalizowany jest komunikatem

START PROCESS !
oraz, w trakcie grzania:

HEAT HH:HH No NN
XXX bar ZZ2Z°C

a w trakcie chtodzenia:

COOL CC:CC No NN

XXX bar Z2ZZ°C

HH:HH - czas grzania, jaki pozostaf do zakonczenia biezagcego cyklu
CC:CC - czas chiodzenia, jaki pozostat do zakonczenia biezgcego cyklu
NN - numer biezacego cyklu

XXX - ci$nienie panujace w naczyniu

277 - temperatura panujgca w naczyniu
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Po wykonaniu zaprogramowanych cykli grzania/ chtodzenia urzgdzenie przechodzi do stanu
oczekiwania.
Stan oczekiwania sygnalizowany jest zapalong zo6ttg diodg LED oraz komunikatem :

WAIT!! MM:SS

XXX at ZZz°C

MM:SS - czas oczekiwania na gotowos¢ urzadzenia
XXX - mierzone cis$nienie

ZZZ - mierzona temperatura

Oro zakonczeniu oczekiwania urzgdzenie sygnalizuje

XXXbar 2ZZ°C

ENTER - CONTINUE

XXX - aktualne cisnienie w naczyniu.
277 - aktualng temperature w naczyniu

Nacisniecie przycisku ENTER spowoduje ustawienie reaktora w gotowosci do kolejnego procesu
(por. wyzej).

UWAGA !!!

Jezeli w ktorymkolwiek momencie pracy urzadzenia ponownie nacisniemy klawisz
'START', praca urzadzenia zostanie przerwana i procesor uruchomi odliczanie czasu
oczekiwania.

Grzanie sygnalizowane jest réwniez zapaleniem sie czerwonej diody LED sterownika.
Chiodzenie w cyklu grzania/ chtodzenia sygnalizowane jest zapalonymi diodami czerwong i
z0ttg. Gotowos¢ do pracy sygnalizowana jest zapalong diodg zielong sterownika. Czas
oczekiwania, czyli innymi stowy czas ostatniego chtodzenia, ustalany jednorazowo dla
wszystkich procedur za pomocg dwukrotnego nacisniecia przycisku F3/F8, sygnalizowany jest
zapaleniem sie tylko zoitej diody.

@Wprowadzone parametry mineralizacji mozemy zapamieta¢ po jednokrotnym nacisnieciu
przycisku F4/F9, w bibliotece procedur mineralizacji, z ktérej pozniej bedzie je mozna wywotaé
dwukrotnie naciskajgc F4/F9.

W celu wywotania uprzednio zapisanego programu nalezy nacisng¢ raz przycisk F4/F9

Po pojawieniu sie komunikatu:
LOAD PROGRAM: XX

wprowadzi¢ numer zgdanego programu i wcisngé ENTER. Jesli program o wprowadzonym
numerze nie istnieje, pojawi sie komunikat.

PGM NOT EXIST
XX - <ENTER>
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@ Dwukrotne nacisniecie przycisku F4/F9 umozliwia zapis procedury pod wprowadzonym
numerem.

Przycisng¢ dwukrotnie klawisz F4/F9, a nastepnie, po komunikacie

SAVE PROGRAM: XX

XX oznacza numer procedury pod ktorym beda zapisane wczesniej wprowadzone
parametry mineralizacji,

w miejsce XX nalezy wprowadzi¢ przy pomocy klawiatury numerycznej numer procedury pod
ktérym chcemy zapamietaC¢ wprowadzone wczesniej parametry mineralizacji i potwierdzi¢ wybor
przyciskajgc klawisz ENTER.

3.3.2A. NEX2 sterownik mineralizatora MAGNUM v2 - uzytkowanie

Po wtgczeniu zasilania na ekranie sterownika jest wyswietlana wizytowka producenta i zapalane
obydwie diody sygnalizacyjne.

EiTTEC

& MIKEROSERKIS

Po ok. sekundzie sterownik odczytuje z urzgdzenia biezgce parametry i wySwietla na ekranie
roboczym:

aktualny stan urzgdzenia:

SELFTEST - test wstepny urzadzenia — po wigczeniu

STANDBY - stan neutralny

START... — uruchamianie procesu mineralizacji (rozruch generatora mikrofal)
HEAT — grzanie w cyklu grzanie-chtodzenie

COOL - chtodzenie w cyklu grzanie-chtodzenie

WAIT — oczekiwanie koncowe po zakonczeniu mineralizacji

00:00 — czas do konca biezgcego etapu mineralizacji
CYCLE 2 — numer biezgcego cyklu mineralizaciji
23bar — biezgce cisnienie w naczyniu

150° - biezgca temperatura w naczyniu

55% — biezgca moc generatora mikrofal

15W — biezgca moc odbita w naczyniu

W dolnej czesci ekranu wyswietlane sg piktogramy sygnalizujgce stan urzgdzenia:
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- wykryty zbyt szybki spadek cisnienia
- przegrzanie urzadzenia — zbyt wysoka temperatura naczynia
| - naczynie po wigczeniu zasilania urzgdzenia nie zostato jeszcze otwarte
m - naczynie otwarte
& - przekroczenie zadanego ciSnienia procesu
@ - przekroczenie dopuszczalnej mocy odbitej
= - sprezyny w gtowicy naczynia niezgodne z nastawg urzgdzenia
- przekroczenie zadanej temperatury procesu
- wykryty zbyt szybki wzrost cisnienia w naczyniu

Nastawa parametrow urzgdzenia oraz uruchomienie procesu realizowana jest po nacisnieciu
odpowiedniego klawisza na klawiaturze sterownika:

MAG NUM remote comtroll er

ERTIEC

oo B

SeT ||PROG|| PAR
1 2 (| 3
5| 6
71 8| 9
Esc 0 Enter

Enter — zatwierdzenie kolejnego edytowanego parametru
Esc — opuszczenie edycji paramatru
0,1..9 — wpis kolejnej cyfry edytowanego parametru.

Przyktad: aby uzyska¢ nastawe czasu 5 minut i 23 sekundy nalezy wcisng¢ kolejno klawisze
0,5,2,3,Enter

Jezeli nie chcemy zmienia¢ parametru wystarczy zaakceptowa¢ go klawiszem Enter, nie ma
koniecznos$ci wpisywania nie zmienianego parametru.

START/STOP — uruchomienie lub zatrzymanie procesu mineralizacji
SET — wejscie do edycji parametrow procesu mineralizacji

Po wejsciu do edycji parametrow procesu nalezy ustawic¢ ilos¢ cykli procesu, potem dla kazdego
cyklu edytujemy czas grzania (HEAT) i czas chtodzenia (COOL), cisnienie maksymalne i
minimalne mineralizacji, temperature maksymalng i minimalng mineralizacji oraz moc mikrofal

19



dla poszczegolnych cykli. Numer edytowanego cyklu widoczny jest w dolnej czeSci
wyswietlacza.

HEAT TIME TEMF mox o
COOL TIME TEMF frin o
Frin |F‘mi.n POLER .
CYCLE MR: CYCLE MR:

Po edycji parametrow dla wszystkich cykli ustawiamy czas oczekiwania korncowego:

|N|’-‘|IT TIME |

Zaakceptowanie nastawy czasu oczekiwania koncowego konczy edycje parametrow programu

PROG:
- zatadowanie parametrow z pamieci do programu biezgcego
- zapis programu biezgcego do pamieci urzgdzenia (dwukrotne nacisniecie)

PAR - edycja nastaw fabrycznych urzgdzenia i nastaw kalibracyjnych
Dostep do tych nastaw chroniony jest czterocyfrowym hastem, nalezy je wpisa¢ i nacisngé

klawisz Enter, po analogicznie jak nastawy parametrow programu mozna edytowac¢ parametry
kalibracyjne:

Pa Kp Refl Tz
DOpt OpP ]
kt Tt Cz

SET PARAMETERS SET PARAMETERS

Zapis zmodyfikowanych parametréow do pamieci urzgdzenia wykonywany jest dopiero po
zatwierdzeniu wszystkich edytowanych parametrow.

3.3.3 Sterowanie urzgdzeniami z komputera PC

Reaktory jednostanowiskowe (moduty agregowalne w wigksze systemy) sterowane mogg by¢
z komputera typu PC. Zamowienia nowego komputera z zamystem przeznaczenia go do obstugi
mineralizatoréow mozna dokona¢ w firmie ERTEC Poland.

3.3.4 System kontroli mocy odbitej

Mineralizator/Reaktor MAGNUM Il wyposazony jest w system kontroli mocy odbitej. Dzieki temu
duze poziomy mocy odbitej mogg by¢ eliminowane, poprzez ograniczanie mocy mikrofal
wydzielanej przez urzadzenie. Duze poziomy mocy odbitej mogg pojawi¢ sie na przyktad w
nastepstwie braku probki w naczyniu reakcyjnym (czasem z powodu pomyiki obstugi) i zwykle
mogqg stanowi¢ zagrozenie dla trwatos$ci wktadu teflonowego. Monitorowanie mocy odbitej moze
tez stanowi¢ narzedzie pozwalajgce na wglad do procesu chemicznego poniewaz zwykle zmiany
fazowe wigzg sie ze zmianami absorpcji energii w prébce
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Moc odbitg podczas pracy, urzgdzenie wykazuje w kolumnie o nazwie [Moc odbita] i jest ona
mierzona w Watach inaczej niz moc emitowana przez zrodto mocy wewnatrz urzgdzenia.

Przekroczenie, zadanego przez uzytkownika, maksymalnego poziomu mocy odbitej spowoduje
automatyczne ograniczenie mocy emitowanej przez urzgdzenie. Sterowanie poziomem
maksymalnym mocy odbitej umozliwione jest poprzez pole Max Field w menu ustawien
dodatkowych opisanych w kolejnym rozdziale. Ustawienie tego parametru (Max Field) na zbyt
niskim poziomie przez uzytkownika moze spowodowac przedwczesne i niepozgdane wytgczanie
mocy generowanej przez magnetron.

3.3.5 Ustawianie parametrow pracy urzadzenia

Niektére parametry pracy urzadzenia mogg by¢ ustawiane przez uzytkownika. Pozostate
parametry dostepne sg dopiero po podaniu hasta, ze wzgledu na zbyt duzg ingerencje w
prace urzgdzenia, moggcg powodowac niewtasciwe odczyty.

EKRAN KOMPUTERA: OPIS POSZCZEGOLNYCH POL MENU
Pole .Po”: cisnienie startowe - umozliwia

ustawienie cisnienia jakie bedzie uznawane przez
Port szeregowy PLC [com 1 = ur;adzgnie jako  startowe. W  przypadku
mineralizatora — 15bar a w przypadku reaktora 1bar.
¢ AUICMEEEEN Polazs po LiLchament Pole .Kp”: wspotczynnik korekcji cisnienia —
umozliwia dopasowanie czujnika cisnienia do
HE i | naczynia na probke — poniewaz parametry
Kp 132 = mechaniczne naczynka mogg zmienia¢ sie z
BT 5 3 czas.ern,. konieczna J’est korekta wsk’a’zan cisnienia,
umozliwia to ten wspétczynnik, wartos¢ nominalna to
Dp-PLUS |5 - | 100.
Kt [poo - Pole ,.Dp-time”: stata czasowa czujnika gwattowne;
TAU-T 3 = reakcji — umozliwia dobranie czutosci uktadu
Reflex Max 0o =] wykryw.ania. gwattowne;j reakcji. w naczypiu,
Temp Chip Max o 5 zabe'zpleczajacego pljzed rozerwaniem p9krywl§|. -
- okresla czas [s] pomiedzy kolejnymi poroéwnaniami
S— cisnienia.
7] CHECK- Pole ,.Dp-PLUS”: maksymalny przyrost cisnienia w
czasie Dp_time sekund, nie powodujgcy jeszcze
| o | | Bl | wykrycia gwattownej reakcji.

Pole ,Kt”: wspotczynnik temperaturowy — od tego
wspotczynnika zalezy odczytywana wartos¢ temperatury. Kalibracje temperatury najlepigj
przeprowadzi¢ na prébce wody.
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Tablica 1

Zaleznos$¢ cisnienie / temperatura
dla wody, w naczyniu zamknietym

Przykiad wyznaczenia wspétczynnika Kt:

Wspdtczynnik temperaturowy Kt ustawiony jest jako 140 (V = const.)
Znajgc osiggniete cisnienie (np. zadane 40bar) odczytamy temperature
wskazywang przez urzgdzenie jako 200°C. Cisnienie Templeratura
Wiemy, ze dla wody przy 40bar temperatura wynosi 240°C - patrz Tablica 1. [bar] [°Cl
Zatem jesli Kt ustawione byto na 140 to: 20
140 = 200 30
X = 250 40 250
X = 140 x 250 / 200 S0
x=175 60

: : . 70
Wspdtczynnik Kt nalezy ustawi¢ na poziomie 175 50

Uwaga: aby wysSwietlana temperatura odpowiadata rzeczywistej temperaturze probki w
naczyniu, musi by¢ zaznaczona kratka T-CONV w oknie ,Parametry i state”

Pole ,,TAU-T”: poczatkowe nachylenie krzywej temperatury na wykresie. Nalezy pamietac, ze
temperatura nie jest parametrem mierzonym bezzwtocznie tak jak to dzieje sie w przypadku
cisnienia. Jej odczyty zalezne sg od kalibracji za pomocg parametru Kp (opisanego powyzej)
Pole ,.Reflex max*: parametr okreslajgcy maksymalny poziom mocy odbitej. Dopuszczalne
wartoéci: 0-255 — umozliwia ustawienie maksymalnego odbicia mikrofal przy ktérego poziomie
urzgdzenie ograniczy moc wydzielanych mikrofal. Pole to umozliwia wpisanie wspotczynnika w
zakresie od 1 do 255 gdzie 255 oznacza 100% mocy odbitej. Jesli chcemy aby urzgdzenie
ograniczyto moc wydzielang po przekroczeniu wartosci mocy odbitej np. 50% nalezy ten
wspotczynnik ustawi¢ na 127-128

Pole ,Temp Chip Max“: maksymalna temperatura rdzenia procesora i wnetrza obudowy
urzgdzenia. Ustawienie tego parametru na poziomie ok. 50-60 stopni zabezpiecza przed
przegrzaniem urzgdzenia przy zbyt wysokiej temperaturze otoczenia lub w sytuacjach
awaryjnych (brak chtodzenia, awaria wentylatora chtodzacego itp. )

3.3.6 Czujnik bezpiecznego zamkniecia gtowicy reakcyjnej

Urzadzenie wyposazone zostato w czujnik z sygnalizacja dzwiekowag wskazujgcy moment
wiasciwego zamkniecia reakcyjnej gtowicy cisnieniowej. Jest to jednakze element dodatkowy
zabezpieczenia i zawsze nalezy sprawdzaé czy glowica nie daje sie luzno obracaé.

Podczas dokrecania gtowicy za pomoca klucza z terkotkg (na wyposazeniu) rozlegnie sie sygnat
dzwiekowy oznaczajgcy wystarczajgce docisniecie gtowicy. Po jego zadziataniu nalezy dokreci¢
gtowice o kolejne c¢wier¢ obrotu bez uzywania nadmiernej sity. Sygnalizacja dzwiekiem
przerywana jest automatycznie po uptywie okoto 2 sekund.
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Sam czujnik kontrolowany jest trzystopniowo poprzez cyfrowy ukiad elektroniczny. Jego
wiasciwe dziatanie uzaleznione jest nieco od szybkosci obstugi urzgdzenia, gdyz samokontrola
odbywa sie w okresie 3 sekund. W zwigzku z tym nie nalezy czynnosci zamykania gtowicy
prowadzic¢ zbyt szybko.

Wersja oprogramowania nr 14 zawiera mozliwos¢ uzywania urzgdzenia w dwoch zakresach
cisnien — do 100 bar lub do 10 bar z dokfadniejszym podziatem skoku ci$nienia (co 0,1 bar). W
zwigzku z tym do urzgdzenia dotgczany jest dodatkowy zestaw cienszych sprezyn (7 szt) ktore
uzywane sg bez czujnika zamkniecia.

Sprezyny wykrywane sg przez oprogramowanie wewnetrzne urzgdzenia a przypadek btednego
zatozenia sygnalizowany jest za pomocg oprogramowania komputerowego. W oknie MONITOR
,Zzapala” sie wowczas kontrolka ,SPRING”. Zdarzenia tego typu wyswietlane sg w oknie o
nazwie ,Dziennik Zdarzen”

Dodatkowo jesli uzytkownik zmieni w menu ,Konfiguracja” -> ,Parametry i state” wersje z
wysokocisnieniowej na $redniocisnieniowg (lub odwrotnie) a nie zostanie zdjeta gtowica to
program zostanie zablokowany. W oknie MONITOR ,zapala” sie wowczas kontrolka ,LOCKED”

3.3.7 Konfiguracja sterownika komputerowego

W przypadku, kiedy uzytkownik zdecydowat sie na sterowanie pracg reaktora z komputera,
bezwzglednie nalezy zadbac o prawidtiowe potgczenie urzgdzen przed uruchomieniem. W tym
celu nalezy wykorzysta¢ kabel dostarczony przez producenta, ktory nalezy przytgczy¢ tak
(zamocowac¢ wkretami wtyczki przewodu w gniazdach komputera i reaktora), aby zapobiec
przypadkowemu zerwaniu potgczenia miedzy
komputerem a reaktorem.

Jesli mimo przedsiewziecia opisanych wyzej krokoéw,
dojdzie w trakcie pracy do utraty potaczenia miedzy
komputerem a reaktorem (na przykiad na skutek
awarii sieci zasilajgcej), nalezy bezwarunkowo
wylaczy¢ reaktor wylgcznikiem sieciowym, zwiekszy¢
przeptyw wody chtodzacej i nie otwieraé gtowic
cisnieniowych przed uptynieciem minimum dziesieciu
minut!
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Aby uruchomié proces nalezy w zaktadce ,automat” w gtdwnym oknie programu ustawié
parametry procesu, takie jak:

e czas chtodzenia kohcowego,

e liczbe cykli grzanie-chtodzenie,

oraz parametry poszczegoélnych cykli:

czas grzania,

czas pauzy (ewentualny czas trwania przerwy w dostarczaniu mocy po kazdym cyklu),
cid$nienie procesu (ci$nienie wytgczenia mikrofal i ciSnienie wtgczenia mikrofal),

temperatura procesu (temperatura przy ktorej zostajg wytaczone mikrofale i temperatura przy
ktorej sie mikrofale pojawiajg),

e poziom mocy mikrofalowej dla cyklu.
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Zapisu do pamieci sterownika, zmienionej procedury mineralizacji dokona¢ mozna poprzez
nacisniecie ikony ,zapisz w katalogu” w menu programu, przy aktywnej zaktadce ,automat”
Mamy wtedy mozliwosé zapisania nastaw w bazie danych komputera i dodatkowo nazwania
tych nastaw, co pozwoli je tatwo rozrézniac, kiedy jest zapamietana wiecej niz jedna nastawa.
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Ustawienia dla cyklu

Czas chtodzenia: umozliwia ustalenie czasu oczekiwania po zakonczeniu ostatniego
grzania/pauzy, przed otworzeniem gtowic cisnieniowych reaktora.

UWAGA: Ze wzgledu na bezpieczenstwo pracy odradza sie stosowanie krotszych anizeli
10 minutowych czasow chfodzenia po przeprowadzeniu reakcji lub mineralizacji (tylko w
przypadku gfowic cisnieniowych), wszelkie podobne zamierzenia nalezy konsultowaé z
producentem urzgdzenia!

llos¢ cykli: umozliwia ustalenie ilosci krokéw (grzanie/pauza) w trakcie pojedynczego procesu
mineralizacji. Dopuszczalna ilos¢ 1-10.

Cykl X (zaktadka): umozliwia odczyt i zapis parametréw biezgcego kroku procedury
mineralizacji. Okno sterownika ukazuje jednoczesnie parametry tylko biezgcego, ktérego numer
przedstawia aktualnie zaktadka kroku mineralizacji. Zmiany kroku mineralizacji z klawiatury w
procedurze wielostopniowej dokonuje sie przez nacisniecie innych zaktadek cyklow.

Grzanie [minuty : sekundy]: umozliwia ustalenie minut czasu grzania podczas biezgcego
cyklu, ktérego numer przedstawia aktualnie zaktadka Cykl X, kroku mineralizac;ji.

Pauza [minuty : sekundy]: umozliwia ustalenie minut czasu pauzy podczas biezgcego cyklu,
ktorego numer przedstawia aktualnie zaktadka Cykl X, kroku mineralizaciji.

Cisnienie Max, Cisnienie Min: umozliwia ustalenie progu cisnienia maksymalnego (przy ktérym
generator mikrofalowy urzgdzenia bedzie automatycznie wytgczany) oraz minimalnego, dla
ktérego nastepuje wigczenie mikrofal, o ile nie wystepujg inne przekroczenia

Moc: umozliwia ustalenie mocy grzania podczas biezgcego cyklu, ktérego numer przedstawia
aktualnie zaktadka Cykl X procesu.

lkona START i monitor stanu urzadzenia

Uruchom proces (ikona): nacisniecie przycisku rozpoczyna proces mineralizacji.

Zatrzymaj proces (ikona) umozliwia zatrzymanie procesu w dowolnym momencie, sterownik
przejdzie automatycznie do odliczania czasu chtodzenia (zaleca sie ustawianie co najmniej 10
minut dla dowolnie dtugiej procedury!), po ktérym bezpiecznie mozna bedzie otworzy¢ gtowice
reakcyjne.

Sygnalizatory stanu - zakladka ,monitor”’: przedstawia biezacy tryb pracy oraz aktualne
parametru urzgdzenia.
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4. OBSLUGA REAKTORA

4.1 Przygotowanie urzadzenia do pracy

Dokona¢ instalacji urzadzenia wedtug punktu 3.1. niniejszej instrukcji.

Reaktory umieszcza¢ nalezy w osobnej, specjalnie przeznaczonej dla nich (a zatem nie takiej,
pod ktérg wykonuje sie inne laboratoryjne operacje, bgdz przechowuje agresywne substancje)
komorze digestorium lub, w przypadku braku osobnego wyciggu, pod okapem potgczonym z
odpowiednim wyciggiem. Wysoko$¢ wolnej przestrzeni powyzej gornej czesci reaktora powinna
by¢ nie mniejsza niz 0,5m.
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4.2 Obstuga urzadzenia

W celu wykonania syntezy,mineralizacji lub roztwarzania nalezy:
< Osadzic pierscien stalowy (por. rys.4) we wnece korpusu dolnego.

o Wprowadzi¢ probke obrabianej (roztwarzanej) substancji do teflonowego naczynia
reakcyjnego (rys. 5).

2 Probke w naczynku zalaé reagentem (np. kwasem lub mieszaning kwasow).

Uwagal! Jesli po wprowadzeniu kwasoéw nastapi burzliwa reakcja nalezy odczekaé chwile,
az do jej ustania.

< Naczynko teflonowe przykry¢ uformowang (por. rys. nizej) pokrywka teflonowg z umieszczong
na wierzchniej jej czesci metalowg membrang bezpiecznika cisnieniowego; membrana
decyduje o wytrzymatosci cisnieniowej pokrywki/bezpiecznika naczynia; dostepne sg dwie
wersje membran, obie pozwalajgce na prace pod cisnieniem do 98bar - membrany niklowe
oraz tytanowe.
Przy analizie ultrasladowej moze okazaé sie konieczne aby zamiast pierScienia ze stali
nierdzewnej, ktory obejmuje krawedz naczynia reakcyjnego zastosowac specjalny pierscien
firmy ERTEC wykonany z czystego tytanu.

o Zamkniete naczynko ostroznie wtozy¢ do wneki korpusu dolnego gtowicy reaktora.

2 Na korpus dolny natozy¢ korpus gorny gtowicy i przekreci¢ w prawo az do oporu (zamkniecie
bagnetowe).

S Wiaczyé zasilanie wigcznikiem umieszczonym na przedniej Scianie reaktora.

2 Wsungé precik blokady w odpowiedni otwér w gérnej czesci korpusu gtowicy reaktora. Precik,
przy poprawnym zamknieciu gtowicy powinien dac sie w petni wsung¢ do otworu i zablokowac
gorng czes¢ korpusu gtowicy tak, ze nie jest mozliwy jej obrét.

< Recznie dokreci¢ nakretke dociskowg zaworu cisnieniowego korpusu gtowicy.

< Dokrecac¢ powoli nakretke (w prawo), przy uzyciu klucza nasadowego, do czasu, az pojawi sie
krotki sygnat dzwiekowy czujnika bezpiecznego zamkniecia gtowicy reakcyjnej. Po ustyszeniu
sygnatu przerwa¢ dokrecanie nakretki dociskowej i sprawdzi¢ recznie czy gorna czesc
korpusu gtowicy jest pewnie zamocowana - jesli nie odkreci¢ nakretke, wyja¢ blokade, zdjgc
korpus gtowicy i powtérzy¢ wszystkie wyzej opisane czynnosci montazowe.

< Na gtowice natozy¢ ostone z tworzywa oraz zamontowac tapacz oparéw uzywajgc klucza 3.

o Zainstalowac¢ elementy instalacji chtodzacej i odprowadzania oparéw (montaz ptuczki
laboratoryjnej lub innego wymiennika ciepta oraz wezy wodnego chtodzenia i podcisnienia).

2 Odkreci¢ zawoér wodny.

o Ustawi¢ wymagang liczbe cykli i odpowiednie czasy procesu za pomocg klawiatury pulpitu
operatora lub programu komputerowego (po uruchomieniu programu 'Procedury Mineralizacji'
wybra¢ z menu OKNO pozycje STEROWNIK). Jesli sterownik zakomunikuje nawigzanie
potgczenia (dzwiek), dokona¢ wymaganych nastaw procedury mineralizaciji.
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< Nacisng¢ klawisz START, wigczy sie czerwona lampka sygnalizacyjna na pulpicie operatora
(w okienku sterownika pod Windows) i dioda swiecgca na ptycie czotowej korpusu reaktora;
program komputerowy zakomunikuje 'Rozpoczecie mineralizacji'.

< Podczas pracy sterownik sprzetowy sygnalizuje zmiany trybu pracy sygnatem dzwiekowym,
jednoczesnie wyswietlacz sterownika podaje aktualne parametry mineralizacji (temperatura,
cisnienia, uptywajgcy czas, itp.).

Jesli reaktor sterowany jest z komputera, sterownik komputerowy sygnalizuje zmiany trybu
pracy z gtosnika komputera oraz przedstawia przebieg procesu na wykresie i w tabeli.

o Po zakonczeniu procesu mineralizacji na wyswietlaczu pojawi sie komunikat "WAIT',
sygnalizujgcy rozpoczecie procesu chtodzenia koncowego gtowic mineralizacyjnych oraz
zapali sie zoita lampka na pulpicie operatora (w okienku sterownika pod Windows). Program
komputerowy zakomunikuje 'Oczekiwanie’;

S Po pojawieniu sie na wyswietlaczu LCD komunikatu READY oraz zapaleniu sie zielonej
lampki LED (rowniez w okienku sterownika pod Windows, gdzie program komputerowy
zakomunikuje 'Koniec mineralizacji lub syntezy') mozna otworzy¢ gtowice reakcyjng reaktora.

o Zdemontowac tapacz oparow uzywajgc klucza 3.

<> Nie Sciggajgc ostony z tworzywa, upewni¢ sie ze gtowica jest zablokowana kotkiem i przy
pomocy klucza nasadowego 2, odkreci¢ nakretke dociskowg (w lewo).

< Zdjac ostone gtowicy, wyjgc¢ precik blokady i ostroznie, zeby nie przekreci¢ korpusu gtowicy,
ponownie zamontowac¢ na nim ostone.

o Powoli przekreci¢ ostone w lewo az do oporu i odczekaé chwile, az zostang usuniete
ewentualne opary, wydostajgce sie z naczynka w trakcie rozhermetyzowywania.

< Zdjac plastikowg ostone gtowicy.

< Zdjgc gorny korpus gtowicy.

2 Wyja¢ naczynko teflonowe podwazajgc kluczem 3 pierscien metalowy pod kotnierzem
naczynia. Odtozy¢ pierscien.

klucz 3 klucz ,,z terkotka”

2 Oczysci¢ wneke korpusu dolnego.
2 Otworzy¢ teflonowe naczynie reakcyjne i dysponowac probkg zgodnie z jej przeznaczeniem.
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5. INSTRUKCJA BHP

Reaktor mikrofalowy jest urzgdzeniem bezpiecznym i tatwym w eksploatacji, wymaga jednak
Scistego przestrzegania instrukcji obstugi i ogolnych norm bezpieczenstwa obowigzujgcych w
laboratoriach chemicznych. W szczegdlnosci nalezy przestrzega¢ nastepujacych zasad:

& Przy pracy z reaktorem nalezy przestrzegaé wszystkich zasad obowigzujgcych w
laboratoriach chemicznych, biologicznych i biotechnologicznych, w ktérych uzywa sie
substancji niebezpiecznych moggcych spowodowac skazenie biologiczne, chemiczne,
wybuch i tym podobne zagrozenia.

& Osoby obstugujgce reaktor powinny by¢ odpowiednio przeszkolone w zakresie bezpieczne;j
obstugi urzadzenia.

& Osoby obstugujgce reaktor powinny uzywac¢ odpowiednich srodkéw ochrony osobistej takich
jak rekawice ochronne, odziez ochronna, okulary ochronne itp., odpowiednio do stopnia
zagrozenia stwarzanego przez stosowane substancje.

& Nie wolno demontowac¢ obudowy reaktora.

é Nie wolno wprowadza¢ do gtowic reaktora jakichkolwiek przedmiotéw poza teflonowymi
naczyniami reakcyjnymi z probka.

& Nie wolno ustawia¢ za ani przed reaktorem (szczegdlnie w poblizu otworow wentylacyjnych)
otwartych pojemnikéw z kwasami lub innymi ptynami zrgcymi. Sugeruje sie nie pozostawianie
pod wyciggiem, pod ktorym stoi reaktor, otwartych naczyn z agresywnymi rozpuszczalnikami.

& Instalacja wyciggowa powinna by¢ sprawna i wtgczona w trakcie pracy urzgdzenia.

¢ Gniazdo wtyczkowe powinno mie¢ sprawny styk ochronny (zerowanie).

& Niedopuszczalna jest praca urzgdzenia w przypadku uszkodzenia przewodu zasilajgcego lub
sterowniczego.

é Niedopuszczalna jest praca urzadzenia w przypadku pojawienia sie na wyswietlaczu
sterownika sprzetowego (lub monitorze komputera) komunikatow o btedzie. Nalezy
niezwitocznie wytgczyC urzgdzenie wytgcznikiem gtdwnym, sprawdzi¢ poprawnos¢ potgczen
elektrycznych, poprawnos¢ montazu i zamkniecia gtowicy, ,droznos¢” systemu wentylaciji,
poprawnosc¢ ustawienia parametréw procesu, sprawdzi¢ obecnos¢ naczynia reakcyjnego z
probka w gtowicy i poprawnos¢ zamontowania naczynia w gtowicy. Jesli powyzsze czynnosci
nie pomogg nalezy powiadomic serwis.

& Przygotowanie prébek do syntezy, mineralizacji lub roztwarzania powinno odbywaé sie w
osobnym digestorium.

& Nalezy bardzo starannie montowaé gtowice reaktora, niedopuszczalna jest praca z
urzgdzeniem niekompletnym.

& Nie wolno pochyla¢ sie nad urzagdzeniem w czasie jego pracy.

& W przypadku zaniku napiecia w sieci nalezy odczeka¢ 10 minut, az uktad zostanie
wychtodzony i powtérzy¢ warunki nastaw na pulpicie operatora (lub sterowniku
komputerowym).

& Niedopuszczalna jest praca urzgdzenia w przypadku zauwazenia uszkodzen naczynka
teflonowego lub pokrywki z metalowg membrana.

Zniszczenie pokrywki, sporadyczne w przypadku zastosowania wiasciwych nastaw progow

ciSnienia maksymalnego i minimalnego procesu, stanowi normalne zjawisko eksploatacyjne
urzadzenia.
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W przypadku rozerwanie pokrywki wraz z metalowg membrang bezpiecznika, nalezy wytgczy¢
urzgdzenie a nastepnie, po wychtodzeniu, wykreci¢ przy pomocy klucza 8mm ttumik znajdujgcy
sie w grzybku zaworu cisnieniowego gtowicy (rys. 8), doktadnie go wyczysci¢, sprawdzajgc
droznosc¢ otworkow i z powrotem wkreci¢ do lekkiego oporu. W reaktorach jednostanowiskowych
stosowany jest tzw. tapacz oparéw (rys. 9). Element ten to rodzaj absorbera wypetnionego
teflonowymi widrami, majgcymi za zadanie wchtoniecie oparow kwasoéw i probki w przypadku
zniszczenia pokrywki/bezpiecznika naczynia. Jezeli podczas mineralizacji z zastosowaniem
tapacza oparéw dojdzie do zniszczenia pokrywki teflonowego naczynia reakcyjnego, nalezy
tapacz rozebrac¢, doktadnie wyptuka¢ pod biezgcg wodg z zachowaniem normalnych srodkéw
ostroznosci przed chemikaliami, mozna zastosowaC detergenty do zneutralizowania
pozostatosci kwasow w tapaczu i pozostawi¢ catos¢ do wyschniecia przed kolejnym uzyciem.
tapacz oparéw moze byC stosowany w ten sposob wielokrotnie za kazdym razem, gdy zachodzi
obawa, ze mineralizowana probka moze reagowac z odczynnikami zbyt gwattownie.

p—

nakretka

£ % tlumik
gorny Er;_
korpus -

gtowicy

. zespot sposob utozenia sprezyn
sprezyn na grzybku
. talerzowych

Rys. 8 Elementy korpusu gérnego gtowicy cisnieniowej

Niewtasciwa konserwacja gtowicy nie wptywa wprawdzie szczegodlnie na bezpieczenstwo pracy z
reaktorem, tym niemniej moze wplyng¢ na niepoprawne funkcjonowanie uktadu kontroli
cisnienia w naczyniach.

Sktadajgc gtowice po dokonanym przegladzie nalezy zwrdci¢ uwage na kolejno$¢ umieszczenia
na grzybku kolejnych sprezyn talerzowych: pierwszy talerz od dotu wysklepieniem do gory,
nastepne naprzemian, nie zapominajgc o umieszczonej po wszystkich sprezynach stalowej
podktadki.
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W trakcie kolejnych mineralizacji pokrywka naczynia teflonowego wraz z umieszczonym na niej
bezpiecznikiem ulegajg wybrzuszeniu w $rodkowej czesci, co rowniez stanowi zwyczajne
zjawisko eksploatacyjne naczyn.

UWAGA! NIE PRZESTRZEGANIE ZALECEN ZAWARTYCH W PUNKTACH 5 i 6
NINIEJSZEJ INSTRUKCJI, A DOTYCZACYCH ZASAD PRAWIDLOWEJ | BEZPIECZNEJ
OBSLUGI REAKTORA, STANOWI ZAGROZENIE DLA OSOB OBSLUGUJACYCH
URZADZENIE | DLA JEGO OTOCZENIA.

6. KONSERWACJA | NAPRAWY

6.1 Konserwacija

Reaktor mikrofalowy MAGNUM Il wykonany jest z odpowiednio dobranych materiatow,
odpornych na dziatanie kwasow i ich oparow, niemniej ich trwatos¢ uzalezniona jest od sposobu
uzytkowania urzadzenia.

Nalezy szczegolnie dbac o czystos¢ gtowic, ktdre po kazdej mineralizacji z uzyciem szczegolnie
agresywnych odczynnikéw (typu aqua regia) trzeba dobrze wyptuka¢ z ewentualnych skroplin

i starannie osuszycC (przetrze¢ mokrg a nastepnie suchg szmatkg). Nalezy uwazac, aby w trakcie
tych czynnosci woda lub inne substancje, nie dostata sie do wnetrza reaktora.

Do mycia i konserwacji obudowy reaktora, elementow gtowicy, ostony gtowicy, tapacza oparéw i
naczynka reakcyjnego wskazane jest stosowanie zwyktych srodkow czyszczgcych stosowanych
do czyszczenia i odkazania naczyn laboratoryjnych. Srodki te gwarantujg skuteczng
neutralizacje kwasow na powierzchni urzgdzenia przyczyniajac sie do zahamowania proceséw
korozyjnych.

Korpus urzgdzenia nalezy przeciera¢ wilgotng a nastepnie suchg szmatka.

Pulpit operatora oraz przewody przylgczeniowe nie mogg byC zanieczyszczone kwasami ani
innymi ptynami zrgcymi.

UWAGA ! Dozoér techniczny odpowiada za przeprowadzenie odpowiedniego odkazania,
jesli niebezpieczna substancja rozleje sie na zewnatrz lub wewnatrz urzadzenia.

Teflonowe naczynia reakcyjne wraz z pokrywkami nalezy po uzyciu dokfadnie przemywac i
osusza¢ zgodnie z ogolnie przyjetymi zasadami laboratorium analitycznego. Sposdb
obchodzenia sie z teflonowymi naczyniami reakcyjnymi nie odbiega praktycznie od sposobu
traktowania naczyn szklanych, z takim jednak zastrzezeniem, iz do ewentualnego szorowania
naczyn teflonowych nie nalezy stosowac szczotek z elementami metalowymi, mogacymi
zarysowac powierzchnie tworzywa. Dopuszczalne jest gotowanie naczyn w roztworach kwasow
oraz suszenie w przeznaczonych do tego celu suszarniach. Pewng propozycjg oczyszczania
naczyn reakcyjnych moze byc¢ przeprowadzenie "mineralizacji Slepej", z uzyciem tych samych
rozpuszczalnikow lecz bez rozktadanej probki.
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Raz na miesigc nalezy rozebraC korpus gorny (rys. 8) gtowicy reaktora mikrofalowego,
przeptuka¢c wodg i wysuszyé wszystkie elementy, a takze nasmarowac (gestym smarem
silikonowym lub teflonowym) sprezyny talerzowe i zewnetrzne brzegi gumowego pierscienia
uszczelniajgcego (oringu), zatozonego wokét grzybka gtowicy. Z czasem (w zaleznosci od
stopnia eksploatacji urzgdzenia) nalezy oringi wymieni¢, zwracajac sie o ich przystanie do
producenta (ze wzgledu na specyfike wymiaréw i materiatow z jakich sg wykonane).

UWAGA ! Nalezy zwraca¢ uwage na naprzemienne ufozenie sprezyn tak jak to pokazano
na rys. 8. llos¢ sprezyn waha sie od 5 do 7 w zaleznosci od modelu urzadzenia.

UWAGA ! Przed zastosowaniem dowolnej metody czyszczenia lub odkazania, z wyjatkiem
metody podanej przez wytworce, zaleca sie, aby dozér techniczny skonsultowal sie z
wytworca, czy proponowana metoda nie uszkodzi urzgdzenia.

6.2 Naprawy

Jedyng dopuszczalng naprawg, jakg moze wykona¢ uzytkownik we wilasnym zakresie, jest
wymiana, po uprzednim wytgczeniu wtyczki z gniazda zasilajgcego, bezpiecznika sieciowego.
Wszelkie inne naprawy dozwolone s3a jedynie w uprawnionych punktach serwisowych.
Adresy miejsc w ktérych mozna osiggnac¢ blizsze informacje znajdujg sie w pierwszym punkcie
niniejszej instrukgiji.

Rys. 9 tapacz oparéw kompletny i rozebrany do czyszczenia
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6.3 Procedura sprawdzania

W zaleznosci od intensywnosci eksploatowania urzgdzenia nalezy dokonywaé regularnych
przeglagddw stanu technicznego oraz poprawnosci dziatania reaktora.

Przeglady powinny by¢ przeprowadzane przez stuzby dozoru technicznego uzytkownika (jesli
uzytkownik takie posiada) lub przez wyznaczong, odpowiednio przeszkolong, osobe.

Na sprawdzenie powinno sie sktadac:

Ogledziny stanu technicznego obudowy.
Obudowa reaktora nie powinna byc¢ uszkodzona, w szczegolnoSci powinna zapewniaC
Skuteczng ochrone przed dostepem do czesci niebezpiecznych.

Ogledziny stanu technicznego okablowania, przytgczy wody i podcisnienia.
Przewody powinny posiadac ciggfa, nie uszkodzong izolacje, krucce przytgczeniowe powinny
by¢ w dobrym stanie technicznym; po przytgczeniu instalacji wodnej niedopuszczalne sg
wycieki wody z powodu uszkodzenia kroccow lub wezy doprowadzajgcych.

Ogledziny stanu technicznego gtowicy reakcyjnej, ze zwroceniem szczegolnej uwagi na:

popychacz czujnika cisnienia
popychacz powinien swobodnie przesuwac sie w swoim gniezdzie;

naczynko reakcyjne z pokrywka
naczynko i pokrywka powinny by¢ wolne od zabrudzen, nie powinny posiadac¢ Sladow
uszkodzen mechanicznych ani widocznych przebarwien lub przewezen

teflonowy wktad gtowicy
wktad powinien byc¢ wolny od zabrudzen, nie powinien posiadac Sladow uszkodzen
mechanicznych ani widocznych przebarwien

blaszke bezpiecznika
nie powinna posiadac $ladoéw uszkodzenn mechanicznych, korozji itp.;

grzybek z oringiem
nie powinien posiadac Sladow uszkodzenn mechanicznych, korozji itp., oring powinien
zapewniac ptynne przesuwanie sie grzybka wewnatrz korpusu gfowicy;

sprezyny talerzowe
nie powinienny posiadac $ladow uszkodzenn mechanicznych, korozji itp.;

ttumik
powinien byc drozny i nie powinien posiadac Sladow uszkodzen mechanicznych;

plastikowg ostone gtowicy
nie powinna posiadac $ladéw uszkodzern mechanicznych;

tapacz oparow
powinien byc¢ drozny i nie powinien posiadac $ladoéw uszkodzen mechanicznych;

Sprawdzenie dziatania reaktora
Sprawdzi¢ poprawnos¢ dziatania reaktora dla roznych nastaw temperatury, ciSnienia i mocy.
Naczynko reakcyjne wypetni¢ wodg. Sprawdzi¢ poprawnosc¢ ustawienia parametru Kit.
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7. PRZYKLADY MINERALIZACJI | SYNTEZ

CISNIENIOWYCH

Podane nizej procedury mineralizacji stosowa¢ mozna w opisywanych wyzej typach reaktorow
ERTEC Magnum |l i modelach starszych. W tabelach podano ilosci rozpuszczalnikow i wielkosé
probek dla jednego naczynia reakcyjnego o catkowitej poj.108 ml.

Rodzaj prébki M{:lsa_ Procedura mineralizacji Clsnlen_le Rozpuszczalniki
probki (max-min)
Krew 0.5g 7min/100%, 45-42 bar 7ml HNO3,
Nasiona Inu 0.5g 7min/100%, 45-42 bar 6ml HNO3
Kiacze tataraku 0.5g 7min/100%, 45-42bar 6ml HNO3
Morszczyn . 6ml HNO3
0.5g 7min/100%, 45-42 bar 2ml H202
krok 1) 1min/50%, 30sek/0%, 20-17 bar
Wiosy dziecka 10 krok 2) 1min/60%, 30sek/0%, 30-27 bar 7ml HNO3
-9 krok 3) 2min/70%, 30sek/0%, 35-32 bar 3ml H20
krok 4) 2min/80%, 45-42 bar
Kopyto konskie . 6ml HCI,
0.2g 15min/100% 45-42 bar 3ml H202
Kosci wolowe . 6ml HCI,
0.2g 25min/100% 45-42 bar 3ml H O2
Woda, $cieki 50ml 15/100% 45-42 bar 7ml HNO
; krok 1) 2min/80%, 20-17 bar
‘sf‘\’;,’ifi";'"a chuda, 50 krok 2) 1min/60%, 30sek/0%, 30-27 bar 10ml HNO3
-9 krok 3) 2min/70%, 30sek/0%, 35-32 bar
krok 4) 2min/80%, 45-42 bar
Kietbasa srednio
tlusta 1.0g 6min/100%, 45-42 bar 6ml HNO3
Ser twardg 1.09 10min/100%, 45-42 bar 6ml HNO3
Ser z6ity 1.0g 10min/100%, 20-17bar 6ml HNO3
krok 1) 2min/60%, 20-17 bar
Masto krok 2) 2min/70%, 30-27 bar
1.09 krok 3) 2min/80%. 35-32 bar 6mi HNO3
krok 4) 5min/90%, 45-42 bar
Stonina 1.0g 10min/100%, 45-42 bar 6ml HNO3
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Kosci zwierzece

0.2g

15min/100%,

45-42 bar

6ml HCI,
3ml H202
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Przyktady reakcji chemicznych i ich poréwnanie do reakcji

klasyczny.

Kind of reaction:

Dielsa-Alder Condensation {antracen
with dimethyl ester of fumarine
acid)
Cyclocondensation reaction
- synthesis of
pirymidobenzimidazolics
- synthesis of derivatives of cumarine

Reformation of Claizen aromathical
allkilic ethers

Alkilation of salts of carboxylic
acids
- production of octyl acetat
- production of hexadecyl acetat

Reakcje o-alkilation with alkilic
dihalogens

Cation Reformation , pinakolin
reformation after adsorption of
pinakol onto montmorylonit

Oxidation reactions

- oxidation of I- and IT-order alcohols
leading to aldehydes and ketons in the
presence of MnO;

- oxidation of I- and IT-order
alcohols to acids and ketons against
H,0,

- epoxidation of double bonds
against H, O,
One-step precipitation of magnetite
Precipitation of zirconia powders

Precipitation of zink oxides

MW reactor
yveld time
87% 10min
38-86% 15-30min
75-90% 1-10min
100%g 90s
99%% 2min
96% 2min
80-90% Smin
99% 15min
50-80% 3-Tmin
60-97% 10-20min
91-98% 100min
100%g 10 min
100%g 20 min
100%g 3 min

Conventional
veld time
67% 4h
brak 48h
60-90% 6h
100%% 12Zmin
205 2min
brak 20h
90%g 30min
99%% 15h
25-40% 11h
83-96%0 4h
54-65% 100min
100%% 60 min
100%% 240 min
90%g 40 min

przeprowadzanych w sposob
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OSTRZEZENIE!
WIELKOSC ROZKEADANYCH i SYNTEZOWANYCH PROBEK

Probki wszystkie (uwagi ogoine)

Nalezy zachowa¢ ostroznos¢ przy doborze parametréw mineralizacji, poniewaz niewlasciwe
postepowanie moze prowadzi¢ do uszkodzenia aparatu, a w konsekwencji do zagrozenia zdrowia i zycia
ludzkiego. Niedopuszczalne jest prowadzenie wysokocisnieniowego rozktadu probek wiekszych niz w
ilosci zalecanej przez producenta urzgdzenia (por. tekst nizej), zgodnie z podanymi przez producenta
urzadzenia procedurami rozktadu (mineralizacji).

Prébki 1,5g i wieksze

W razie koniecznosci prowadzenia cisnieniowego rozktadu probek powyzej 1,59 zabrania sie pracy z
zastosowaniem plastikowej ostony gtowicy (rys.4), ttumika hatasu (rys.8) oraz tapacza oparéw (rys.9).
Jednoczesnie wyklucza sie prace urzgdzenia poza dygestorium. W przypadku zniszczenia membrany
bezpiecznika cisnieniowego naczynia reakcyjnego ujscie probki powinno odbywac sie w petni swobodnie.
Nalezy wiec zachowaé¢ niezbedne $rodki ostroznosci nie ustawiajgc w poblizu i nad glowicg reaktora
przedmiotdw mogacych ulec uszkodzeniu (np. os$wietlenia) z powodu wyrzuconych oparéw i resztek
prébki. Nalezy takze zachowaé bezpieczng odlegtosé od reaktora w trakcie trwania catego procesu i nie
prowadzi¢ rozktadu w digestoriach ze Sciankami (np. ze szkfa), ktére na skutek fali dzwiekowej i
cisnieniowej mogtyby ulec zniszczeniu z narazeniem obstugi. Nalezy liczy¢ sie z faktem iz przebywanie w
bezposredniej bliskosSci urzgdzenia podczas zniszczenia bezpiecznika ciSnieniowego moze grozi¢
ochlapaniem skroplinami zastosowanych reagentéw i resztek prébki oraz wchtonieciem przez uktad
oddechowy opardéw reagentow i resztek niekompletnie roztozonego materiatu. Nalezy réwniez liczy¢ sie z
narazeniem na nieprzyjemny, gtosny efekt akustyczny, powstajgcy w sytuacji pracy bez ttumika i tapacza
oparow.

Prébki 2,5g i wieksze

Por. uwagi n/t prébek 1,5g i wiekszych oraz dodatkowo: Zabrania sie prowadzenia rozktadu prébek
wiekszych niz 2,59 suchej masy bez uprzedniej, pisemnej konsultacji z producentem urzadzenia.
W razie, gdy konieczne jest roztozenie probek, ktérych sucha masa przekracza 2,59 nalezy
bezwzglednie przestrzega¢ wieloetapowych procedur rozktadu, opracowywanych przez producenta
(nieodptatnie) indywidualnie dla danej probki. Wieloetapowe procedury polegajg na wstepnym
traktowaniu rozktadanego materialu podstechiometryczng iloscig wymaganych reagentdw, nastepnie
przerwaniu procesu cisnieniowego, otworzeniu naczynia, dodaniu kolejnej porcji reagentéw przed
ponownym zamknieciem i ogrzewaniem. W zaleznosci od stopnia reaktywnosci probki etapéw takich
moze by¢ od 2 do 5.

Prébki 5g i wieksze
WYSOKOCISNIENIOWY  REAKTOR  MIKROFALOWY MAGNUM I NIE JEST
PRZYSTOSOWANY DO PROWADZENIA ROZKLADOW LUB SYNTEZ

PROBEK O SUCHEJ MASIE PRZEKRACZAJACEJ 5G. PROBA

ROZLOZENIA TAK DUZYCH ILOSCI MATERIALU PROWADZIC MOZE DO USZKODZENIA APARATU
A W KONSEKWENCJI ZAGROZENIA ZDROWIA | ZYCIA LUDZKIEGO.

W przypadku substancji, co do ktérych zachodzi podejrzenie, iz ich rozktad przebiegac¢

moze w gtowicy w sposob gwaltowny i niekontrolowany, nalezy kontaktowa¢ sie z
producentem urzadzenia.
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8. ADAPTER DO PROWADZENIA PROCESOW
OTWARTYCH

8.1 Wstep

Uzytkownicy cisnieniowych reaktoréw mikrofalowych MAGNUM Il mogg rozszerzy¢ jego zakres
zastosowania przez dodatkowy zestaw stuzgcy do prowadzenia otwartej mineralizacji lub reakcji
pod cisnieniem normalnym.

8.2 Opis zastawu

W skfad systemu do mikrofalowej otwartej mineralizacji i roztwarzania wchodzi zestaw szklanych
elementéw aparatury do odparowania, destylacji zwrotnej i destylacji z odbiorem skroplin,
umieszczonych na statywie i potgczonych z teflonowym naczyniem reakcyjnym gtowicy reaktora
mikrofalowego (por. rys. na okfadce niniejszej instrukcji).

Dobrany wedtug zapotrzebowania klienta zestaw chtodnic szklanych zasilany jest wodag
pochodzgcg z zainstalowanej na osobnym ujeciu wodnym pompki prézniowej, zapewniajgcej
odcigg wydzielanych do atmosfery oparéw z naczyn reakcyjnych.

8.3 Opis czynnosci

W celu rozpoczecia pracy z reaktorem mikrofalowym w systemie otwartym nalezy:

a) Zamontowac dostarczong wraz z systemem dodatkowg pompke wodna, ktéra doprowadzi
wode do szklanej chtodnicy (chtodnic). Podtgczy¢ przewodami koncowki wlotu i wylotu wody
z chtodnicy z odpowiadajgcymi im koncowkami pompki prozniowej oraz zapewni¢ poprzez
odpowiednie potgczenie chtodnic i pompki prawidtowy odcigg oparow z wylotu systemu.

b) Woykreci¢ odpowiednim kluczem, dostarczonym wraz z urzgdzeniem, ttumiki wylotu gazéw w
korpusach gérnych (pokrywach) gtowic (por. wyzej).

c) Umiescic w glowicach mineralizacyjnych teflonowe naczynia reakcyjne z odwazonymi
probkami i roztworem kwasow.

d) Przykry¢ teflonowe naczynia reakcyjne pokrywka z kominkiem (w miejsce zamknietych
pokrywek do mineralizacji zamknietej).

e) ZatozyC ostroznie pokrywe (korpus gorny) gtowicy mineralizacyjnej w taki sposob, aby
kominki pokrywek teflonowego naczynia reakcyjnego przeszlty przez otwory wylotowe

pokryw gtowic mineralizacyjnych urzadzenia. Przekreci¢ pokrywy w prawo do oporu
(zamkniecie wstepne).

f) Dokreci¢ lekko nakretke zaworu cisnieniowego pokrywy gtowicy mineralizacyjnej w celu
usuniecia luzow i szczelniejszego docisniecia pokrywki z kominkiem.
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g)
h)

)
k)

Zatozy¢ plastikowe ostony gtowic mineralizacyjnych.
ZatozyC na gtowice statyw przeznaczony dla podtrzymania elementow szklanych.

Zamontowac¢ konfiguracje elementéw szklanych, wtasciwg dla wybranego przez siebie
procesu.

Uruchomi¢ dodatkowg pompke prézniowg i uktad chtodzenia elementow szklanych zestawu.

Po zakohczonym procesie ogrzewania/ odparowania, je$li nie zamierzamy prowadzi¢
roztwarzania/ mineralizacji tej samej probki w uktadzie zamknietym, nalezy wigczy¢ na kilka
minut chtodzenie gtowic i sptuka¢ wewnetrzng powierzchnie chtodnic szklanych wodg lub
roztworem kwasow uzytych do roztwarzania.

Podnies¢ chtodnice w uchwytach, odczeka¢ do catkowitego opadniecia kropel wewnatrz
chtodnic. Odstawi¢ na bok (do kuwety z tworzywa) podstawe ze stelazem.

Odkreci¢ nakretki, przekrecic w lewo pokrywy i zdjg¢ je z gtowic. Wyciggnac teflonowe
naczynia mineralizacyjne z gtowic, zdjg¢ pokrywki i przechylajgc je lekko optukac ich
wewnetrzne powierzchnie wodg lub roztworem kwasow.

Jezeli kontynuujemy proces roztwarzania/ mineralizacji pod cisnieniem, nalezy postepowac
jak w czesci gtdbwnej instrukcji mineralizatora.

Nie zaleca sie uruchamiania gléwnej pompki proézniowej chtodzacej gtowice
mineralizacyjne urzadzenia. Jedynie w przypadku dilugotrwalych procesow
odparowywania / zatezania duzych ilosci cieczy, w momencie wytaczenia mikrofal i
uzupetniania cieczy wskazane moze by¢ chwilowe wiaczenie giéwnego obiegu wody
celem obnizenia temperatury przegrzanych gtowic.

Niedopuszczalne jest doprowadzenie do catkowitego odparowania ciekltej zawartosci
teflonowego naczynia reakcyjnego. Nalezy kontrolowac ilos¢ odbieranego destylatu,
poprzez pomiar jego objetosci i porobwnanie ze znang iloscig cieczy umieszczonej w
naczyniach teflonowych.

Zaprogramowac proces ogrzewania i wigczy¢ ogrzewanie mikrofalowe (por. Dokumentacja
techniczno- ruchowa urzgdzenia).
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8.4 Zastosowanie adaptera

System do mineralizacji otwartej ma zastosowanie w przypadku prowadzenia nastepujgcych
operaciji:

a)

b)

Zatezania probek cieczy silnie rozcienczonych, co dotyczy materiatéw silnie rozcienczonych,
np. wod, sciekow, ekstraktéw. Uktad pozwala wéwczas na co najmniej 5-10 krotne
zwiekszenie stezen analizowanych pierwiastkbw w probce poprzez odparowanie
rozpuszczalnika. Po zatezeniu mozliwe jest kontynuowanie mineralizacji/ roztwarzania
uzyskanego koncentratu w tym samym naczyniu pod zwiekszonym cisnieniem.

Zatezania roztwordw po mineralizacji zamknietej, co stosuje sie w przypadku prébek
wymagajgcych mineralizacji wielostopniowej, z uzyciem kolejno réznych kwasow, kiedy to
zachodzi konieczno$¢ zmniejszenia ilosci roztworu po mineralizacji do objetosci
umozliwiajgcej jego ilosciowe przeniesienie do naczyn miarowych. Czesto przy tej okazji
mozna skorzysta¢c z wymiany obecnego w roztworze kwasu odparowujgc go z kwasem
mniej lotnym.

Usuwania lotnych zwigzkdéw z roztworu po mineralizacji.

Usuwania krzemionki z roztworu po mineralizacji z uzyciem kwasu fluorowodorowego, przez
odpedzenie jej w postaci lotnego SiF4. Wydzielania boru w postaci lothego boranu metylu.
Wydzielania cyny i arsenu w postaci lotnych chlorkow.

Otwartej mineralizacji lub roztwarzania pod ciSnieniem atmosferycznym, co stosuje sie jako
jedyny etap mineralizacji/ roztwarzania w odniesieniu do prébek prostych zwigzkéw, fatwo
reagujgcych z kwasami. W przypadku probek trudno rozpuszczalnych a szczegdlnie takich,
ktére w trakcie reakcji z kwasami wytwarzajg duze ilosci produktow gazowych (H2CO3,
tlenki azotu, tlenki siarki, SiF4) lub ktérych mineralizacja zamknieta przebiega na drodze
reakcji spontanicznych (ttuszcze, weglowodany, proste alkohole) stosuje sie jg jako etap
poprzedzajgcy wtasciwg mineralizacje zamknietg (pod zwiekszonym cisnieniem.

PRZYKLADOWE POCEDURY MINERALIZACJI Z UZYCIEM REAKTORA MAGNUM i
W SYSTEMIE OTWARTYM Z ADAPTEREM

Prébka Nawazka | Obj. rozpuszcz. Czas Moc Efekt

Maka pszenna 15 10%

15’ 10%

1,29 10 ml HNO3 20’ 15%,

z6tty klarowny r-r

50¢9 50 ml HNO3 26ity klarowny r-r

20 15%
15’ 10%
20° 15%

10,0 g 70 ml HNO3 26ty klarowny r-r

Kwas adypinowy 509 30 ml HNO3

15’ 10%

20’ 15% 20ty klarowny r-r

Zelatyna 15’ 10%

50¢9 30 ml HNO3 z6ity klarowny r-r

20 15%

Herbata 15’ 10%

25¢g 30 ml HNO3 20ty klarowny r-r

200 15%

W przypadku stwierdzenia niewystarczajgcej skutecznosci chtodzenia chtodnic szklanych,
nalezy zastosowa¢ dodatkowg chtodnice, np. tzw. "zimny palec", umieszczajgc  go
bezposrednio w otworze chtodnicy proste;j.
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9. WYPOSAZENIE URZADZENIA

W sktad standardowego wyposazenia urzadzenia wchodzi:

Korpus kompletny reaktora szt. 1

Gtowica kompletna reaktora szt. 1

Ostona plastikowa gtowicy szt. 1

tapacz oparéw szt. 1

Komplet 2 kluczy

Naczynie teflonowe z pokrywkg szt. 1

Oprogramowanie komputera dla reaktorow jednostanowiskowych modutowych
Przewdd sterowniczy PC szt. 1

Przewdd sieciowy szt. 1

Instrukcje kpl. 1

Wyposazenie specjalne:

e Pompka prozniowa z przytgczkg szt. 1
o Waz gietki w tulejach szt. 2
Opcjonalnie:

e Komplet chtodnicy i wyposazenia do mineralizacji otwartej kpl. 1
e Pulpit operatora szt. 1
e Przewdd sterowniczy pulpitu szt. 1

UWAGA'!
PROMIENIOWANIE MIKROFALOWE

UNIKAJ NAPROMIENIOWANIA
Z NIESPRAWNYCH URZADZEN WYKORZYSTUJACYCH
ENERGIE MIKROFALOWA
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