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Estimado | Gracias por elegir un producto Hanna Instruments®.
Cliente Lea atentamente este manual de instrucciones antes de utilizar este instrumento. Este

' manual le proporcionara la informacién necesaria para su correcto uso, asi como una idea
precisa de su versatilidad.
Si necesita informacidn técnica adicional, no dude en contactarnos por correo electrénico a
ventas@hannachile.com. Visite www.hannachile.com para obtener méas informacion sobre
Hanna Instruments y nuestros productos.

Todos los derechos reservados. Queda prohibida la reproduccion total o parcial sin el consentimiento por escrito del titular de los
derechos de autor, Hanna Instruments Inc., Woonsocket, Rhode Island, 02895, EE. UU.



INTRODUCCION

El HI934 es un titulador coulométrico Karl Fischer automatico de alta precision, gran flexibilidad y
repetibilidad. Esta disefiado para realizar titulaciones con diversos tipos de muestras/matrices, lo que
permite obtener buenos resultados y un analisis rapido.

Las principales caracteristicas del titulador HI934 son:

* Tamafio compacto, requiere un espacio minimo en la mesa de trabajo
* (Carcasa de plastico sélida y quimicamente resistente

* Potentes algoritmos integrados para criterios de terminacién basados en un punto final fijo
de mV o una deriva absoluta/relativa

* Promedio del analisis de muestras

* Entrada de vapor de agua minimizada con el Sistema de Solvente Sellado
* |Interfaz de balanza para pesaje automatico

® Compatible con 100 métodos de titulacion

® Informes personalizables

* Mensajes de advertencia y error claramente visibles

Este manual proporciona informacion sobre la instalacion y el funcionamiento del titulador, asi como
sugerencias para su correcto funcionamiento. Antes de utilizarlo, se recomienda familiarizarse con sus
diversas caracteristicas y funciones.

Este manual se divide en cuatro partes.

PARTE 1: GUIA DE INICIO RAPIDO

Ayuda al usuario a configurar y operar rapidamente el titulador coulométrico Karl Fisher HI934. Abarca las
conexiones basicas, la interfaz de usuario y cémo realizar una titulacion.

PARTE 2: MANUAL DE INSTRUCCIONES

Proporciona una descripcién completa de los principios operativos, interfaz de usuario, opciones
generales, métodos, modo de titulacion, optimizacion y mantenimiento.

PARTE 3: APLICACIONES

Contiene instrucciones completas para los analisis mas comunes. Hay métodos y paquetes de métodos
adicionales disponibles; para mas informacion, contacte con su oficina local de Hanna Instruments.

PARTE 4: TEORIA DE LA TITULACION

Describe los principios de funcionamiento del titulador. Abarca la quimica de las titulaciones, los tipos de
titulaciones y el calculo de resultados.
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1. MEDIDAS DE SEGURIDAD

Se deben seguir las siguientes medidas de seguridad:

1) Nunca conecte ni desconecte la bomba de aire ni el agitador magnético, ni ningdn otro periférico, con
el titulador encendido.

2) Verifique que el reactivo y los tubos conectados estén correctamente montados.

3) Compruebe siempre que el reactivo, las botellas de residuos y el vaso de titulacion estén
correctamente montados.

4) Limpie siempre los derrames y salpicaduras inmediatamente.
5) Evite las siguientes condiciones ambientales de trabajo:
* Vibraciones fuertes
* Luz solar directa
* Humedad relativa atmosférica superior al 80 % sin condensacion
» Temperaturas ambientales inferiores a 10 °C y superiores a 40 °C
* Riesgo de explosion
* Cerca de fuentes de calor o refrigeracion
6) Eltitulador solo debe ser revisado por personal técnico cualificado.
7) Evite la inhalacion de vapores de reactivo. Evite el contacto con productos quimicos.
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2. CONEXIONES DEL TITULADOR
2.1. VISTA FRONTAL

Conjunto de Botella

4

Conjunto de Botella

Recipiente de Titulacion de Desechos

4

Bomba de Aire y
Agitador Magnético
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Botella de Desechos

Adaptador de Intercambio
de Reactivos

2.2. VISTA TRASERA

Electrodo Generador Electrodo Detector

Tornillos de Blogueo

Botdn de Encendido/Apagado

€] H Lﬂ VI Conector de Interfaz de Balanza

Agitador Magnético
Externo

Conector de Impresora

Entrada de Electrodo KF Conector de

Teclado de PC

Conector del Electrodo
del Generador

Interfaz de PC Conector del Adaptador

de Corriente




3. INTERFAZ DE USUARIO

3.1. TECLADO
El teclado del titulador cuenta con 27 teclas agrupadas en cinco categorias.

r

HANNRA

13:48:09 Feb 18, 2019 IFDEA

Moisture in Soluent

Fre-Titration
Drift Analwsis
Last Dose:

0.50 ug Sample Analysis | Teclas
READY 4 Numeéricas

EPM
200, 900

Tecla de |
Funcion

Press
Sample Analysis,
then add sample
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Drift
[ugrminli

ml)

99.7
Uiew Select Method Start Sanple
Gragh Hethod | Options Loa Analysis Teclas de

' Flecha

a
o ~
°

\
Teclas de Opcion Tecla Intro

3.2. PANTALLA
El titulador cuenta con una pantalla grafica a color retro iluminada de 5.7". A continuacion, se muestra
la pantalla de espera con breves explicaciones.

Horay Fecha ——f13:48:09 Feb 18, 2019 Etapa del Proceso
Nombre Método —————— Moisture in Soluent Icono Estado del
Proceso
Fre=-T1it t
Etapa ProceSO Dr*PiEF t 1ﬁnraal l,.-lsoins
[ Last Dose: Standby )
Volumen Ultima —— 0.50 ua Sample Analysis
Dosis - p
READY b
RFHM . .
Recordatorios 0 —Fres== 200, 900 Velocidad Agltador
. Sample Ahalysis,
Advertencias then add sample
Drift
mb) [ugrsminl .
ValormV——-0qg > . Valor de Deriva
Uiew | Select | Method | Start | Sample
Gragh He thod Options Loa Ahnalysis

Teclas de Opcion Virtuales

La interfaz de usuario consta de varias pantallas. Cada pantalla muestra simultaneamente varios campos de
informacion. La informacion se muestra de forma intuitiva.

Las teclas de opcion virtuales describen la funcién que se realiza al pulsar la tecla programable
correspondiente.




4. IDIOMA
Para cambiar el idioma, pulse | & i€n la pantalla principal. Resalte la opcion Idioma. Con las teclas A

Reinicie el titulador para aplicar la nueva configuracién de idioma.

4

Set Language

Select the languasge.

Esparnol
Portugués
Francais

4
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5. AYUDA CONTEXTUAL

Se puede acceder a la ayuda contextual en cualquier momento pulsando la tecla| * |, proporciona
informacion til sobre la pantalla actual.

6. METODOS

El titulador Karl Fischer HI934 puede almacenar hasta 100 métodos (estandar y definidos por el
usuario).

6.1. METODOS ESTANDAR

Cada titulador se suministra con un paquete personalizado de métodos estandar. Hanna Instruments
desarrolla estos paquetes para satisfacer las necesidades de andlisis de industrias especificas.

6.2. METODOS DEFINIDOS POR EL USUARIO

Los métodos definidos por el usuario permiten crear y guardar los propios. Cada nuevo método se basa
en un método existente, que se modifica para adaptarse a una aplicacion especifica.
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7. PREPARACION

7.1. CONFIGURACION DEL TITULADOR
Verifique que:
® Todos los conjuqtos del titulador se han instalado correctamente (véase la seccion 1.
CONFIGURACION).

* Elrecipiente de titulacion esta correctamente sellado contra la humedad atmosférica (los
accesorios y tubos estan correctamente montados).

* El desecante se ha secado correctamente.
7.2. OBTENCION DE LOS REACTIVOS

*® |os reactivos deben ser adecuados a los requisitos del analisis (ver seccién 9. ACCESORIOS
para ver la lista de reactivos preferidos).

8. LA PRIMERA TITULACION

8.1. SELECCION DEL METODO
Para este analisis, utilizaremos el método estandar de Humedad en Disolventes HI9301EN.
Para seleccionar este método:

* Pulse Lum: | desde la pantalla de Espera. Use las teclas /Ay Vpara resaltar el método de

Humedad en Disolvente HI9301EN.
* Pulse] seest i

El nombre del método se mostrara en la linea superior de la pantalla de Inicio.
8.2. CONFIGURACION DEL INFORME DE TITULACION
Los usuarios pueden seleccionar la informacion que se almacena para cada titulacion.

o Desde la pantalla principal, presione la tecla fresuts y se mostrara la pantalla Parametros de
Datos.

. PreS|one ey luego presione para regresar a la pantalla principal.

[ oo |

* Pulse| 3= |.
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Pulse i‘;para confirmar.

8.4. PREPARACION DEL REACTIVO PARA MUESTRAS

e Desde la pantalla de Espera, pulse la tecla = |. Antes de iniciar una titulacion, es necesario que
la humedad residual del recipiente de titulacién y el disolvente reaccionen. El titulador entrara en
modo de pre titulacién y comenzara a generar yodo en el recipiente de titulacion.

e Una vez que se haya evaporado toda la humedad residual (se alcanza el potencial de punto
final), el titulador entrara en el modo de Analisis de Deriva (solo para Entrada Automatica de
Deriva). El titulador calcula la velocidad de filtracion de humedad atmosférica en el vaso de
titulacion durante el siguiente minuto y muestra el resultado en la esquina inferior derecha de la
pantalla.




® Sila Tasa de Deriva es estable y se mantiene el potencial de punto final, el titulador entrara en

modo de Espera. El titulador contina manteniendo el potencial de punto final y actualiza la tasa

de deriva de fondo.
Nota: Los electrodos detectores nuevos (o limpios) presentan baja resistencia eléctrica debido a la
ausencia de complejos de platino-yodo en su superficie. Esto puede provocar lecturas iniciales de mV
bajas e impedir una pre titulacion adecuada del reactivo. El valor del punto final debe ser de 200 a 250
mV inferior al valor de mV del reactivo himedo para que se produzca una pre titulacién adecuada. Si es
necesario, ajuste el punto final o la corriente aplicada en las Opciones del método para facilitar una
pre titulacion adecuada. El complejo de platino-yodo deberia formarse después de varias titulaciones y
aumentar las lecturas de mV.

4

8.5. PREPARACION E INTRODUCCION DE LA MUESTRA

PREPARACION DE LA MASA DE LA MUESTRA

La medicién del tamafio de la muestra por masa con una balanza analitica proporcionara los resultados
mas reproducibles.

Las muestras se inyectaran a través del septo.

Pese la jeringa antes y después de la inyeccién para aumentar la precisién (técnica de pesaje inverso).
PREPARACION DEL VOLUMEN DE LA MUESTRA

Las muestras liquidas se pueden afiadir por volumen.

Las muestras deben afnadirse con una jeringa y una aguja de precision.

8.6. REALIZACION DE UNA TITULACION
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¢ Alfinalizar la titulacién, aparecera el mensaje "Titulacion Completada” en el estado de la
titulacion, junto con la concentracién final de humedad en la muestra, el volumen del punto final y
otra informacién relevante. El titulador entrara automaticamente en modo de Espera.

Sample Analysis Result

1.1629 ...

Ahalysis Duration: 04:32 [mmiss]
Titrated Water: 292.8 pua
Drift Value: 3.9 uasmin
Sample Size: 0.2366 g
Report ID: KF_0D00ZS

| Escare | glizr, | | Buzniss




8.7. PANTALLA DE TITULACION
Durante una titulacion, se muestra la siguiente pantalla:

D 0g:48:10 Jun 20, Z019 S DEls (IP DSE
0o Moisture in Soluent
~< Fre-Titration
m Drift Analysis

Last Dose: Standby
o 1.49 pag Sample Analysis
5= Titrated Water: I
= 136.1 ug [ R
= Initial Drift: RFH
= 3.9 uarsmin 2900, 900
L
o
< Elapsed Time: 01:09 Drift
= ml) A = [uar sminl
o 429.95 D.EBBZI 0o 79 ----

Gur‘iaE;h | | Suspend | Stop

8.8. GRAFICO DE TITULACION

View ! X e .
= para visualizar el grafico de titulacion en tiempo real.
La curva mostrada representa el potencial del electrodo frente al agua titulada.
Una linea horizontal discontinua representa el potencial de punto final seleccionado.

02:49:19 Jun Z0, Z019 S DEls (IP DSE
Graph of Titration Data
m—Potential

o900+
4Z0
3404
Ze0<+
180+
100 ' y f ; |
i] &0 120 120 240 300
Titrated Water [usl Drift

ml) [par sminl

210.9 ----
| Escape | Suspend | Stop

Nota: Con disolventes frescos, los primeros graficos de titulacién pueden parecer algo ruidosos. Tras
varias titulaciones, la velocidad de reaccion y el grafico deberian mejorar.

8.9. TERMINACION DE LA TITULACION

La titulacién finaliza cuando se cumplen las condiciones de los Criterios de Terminacion.

El Criterio de Terminacion predeterminado es un valor de mV, en el que la titulacién finaliza cuando
este se mantiene por debajo del potencial de punto final durante el tiempo de estabilidad seleccionado.
Al finalizar la titulacién, el titulador mostrara la concentracion final de humedad junto con la informacién
bésica de Ia titulacion.




8.10. RESULTADOS

Los resultados obtenidos de una titulacién se almacenan en un informe que puede visualizarse,
imprimirse y transferirse a un dispositivo de almacenamiento USB o a un PC.

Review Result
KF_000Z5.RPT ﬁ“
HI9234 - Titration Report

Method Hame: Moisture in Solvent
Time & Date: 02:47 Jun 20, 2019
Titration ID: KF_000ZS

Mr TitrWaterlugl mbJ Time

u] 0.0 4zZ6.1 0o

1 0.0 427.3 00:00:01

z 1.5 426.4 oo:00:0z

3 3.0 425.3 00:00:03

4 4.5 425.3 00:00:04

=] 6.0 4Z6.4 00:00:05

[ 7.4 4zZ6.7 00:00: 06
Uiew Print Page Paae
Graph Escape Report Ug Down

8.11. VISUALIZACION DE LOS ULTIMOS DATOS DE TITULACION

e Desde la pantalla principal, pulse la tecla . Se mostrara la pantalla "Parametros de
Datos".
e Enla pantalla "Parametros de Datos", seleccione la opcion "Revisar Ultimo Informe" y pulse
la tecla i Se mostrara la pantalla "Revisar Resultados".
| : para mostrar informacion relacionada con la ltima titulacion

realizada.
8.12. IMPRESION DEL INFORME DE TITULACION

Conecte una impresora paralela compatible con DOS/Windows directamente al conector DB-25
ubicado en la parte posterior del titulador.

Nota: Antes de conectar la impresora, asegurese de que tanto el titulador como la impresora estén
apagados.
Impresion del Informe:
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8.13. GUARDAR DATOS EN UN DISPOSITIVO DE ALMACENAMIENTO USB

Esta funcion permite guardar los resultados de las titulaciones o sesiones de registro de deriva en un
dispositivo de almacenamiento USB.

e Desde la pantalla principal, pulse { =< . Se mostraré la pantalla Opciones Generales.

e Resalte la opcidn "Guardar Archivos en Dispositivo de Almacenamiento USB" con las teclas /A
AV

e |nserte el dispositivo de almacenamiento USB en la entrada USB.

® Pulse{ s« ipara mostrar la pantalla Lista de Archivos en el Titulador.

e Utilice las teclas @ y [) para seleccionar los archivos del informe.

V4

List of Files on Titrator

Use <=/=> arrow keys to select file type
49 report files

V4

DR_00004.RFT
DR_O0O00S.RPT
DR_O00D0&.RPT
DR_O0007.RPT
DR_0O00D2.RPT
DR_00009.RPT
DR_O00D40.RPT
DR_O0OD11.RPT
DR_O001Z.RFT
DR_O0O0413.RPT
DR_00014.RPT
DR_O0015.RPT
OR_0001&.RPT
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Delete
Al1l

Copy Copy Delete
ES':E'F“E| File | ALl | File

e Pulsei

S| para transferir todos los informes disponibles al dlsposmvo de almacenamiento USB o
resalte eI nombre del archivo de informe que desea transferir y pulse| % |

« Al transferir un archivo de informe, se transferiran automaticamente el archlvo de registro y el
gréafico de titulacion correspondientes (archivo *.BMP, si corresponde).

* Pulse
* Pulse

ara volver a la pantalla de Opciones Generales.
: de nuevo para volver a la pantalla principal.

Nota: El dispositivo de almacenamiento USB debe estar formateado en FAT o FAT32.




8.14. INFORME DE TITULACION
Page

Al desplazarse con las teclas | & | Y | oem i , l0S Campos a continuacién se pueden ver en la
pantalla del titulador o imprimir. La misma informacion esta disponible en el informe guardado.

()
c
—
HI934 - INFORME DE TITULACION >
o
m
=
Nombre Método: PRUEBA 1mg/g Es
Hora y Fecha: 14:36 Feb 14, 2019 C
ID Titulaciédn: KF 00055 CD
Nombre Empresa: §
Nombre Operador: )
Nombre Electrodo: :!
Campo 1: O
Campo 2: o
Campo 3:
Versién Software Titulador: v1.00
Versién Software Placa Base: v1.00
Versién Software Agitador: v1.00

Numero Serie del Titulador: 101490001111
Numero Serie Placa Analdgica: 201510004111
Numero Serie Agitador: 000000000000
Fecha Calibracién Analdgica: Dic. 20, 2018

Pardmetros del Método

Nombre: Humedad en el Disolvente
Revisién del Método: 1.0
Tipo: KF Coulométrico
Tiempo Agitacidén Pre Andlisis: 5 s
Velocidad de Agitacidn: 900 RPM
Tipo de Barra Agitadora: Media
Entrada de Deriva: Automatico
Reactivo: Uso general
Pardmetros de la Muestra:
Determinacidén Muestra: Normal
Nombre Muestra: Muestra predeterminada
Tipo de Muestra: Masa
Tamafio de la Muestra: 0.3055 g
Pardmetros de Control:
Velocidad Titulacidn: Auto
Corriente Impuesta: 2 pA
Valor del Punto Final: 100.0 mV
Modo Corriente del Generador: Auto
Promedio de Sefial: 2 Lecturas
Pardmetros de Terminacién:
Duracidén méxima: 1200 seg.
Maxima Cant. Agua Titulada: 10.0 mg
Criterio de Término: Deriva Relativa
Deriva Relativa: 3.0 pg/min

Unidad de Resultado: ppm
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119 955.5 74.5 00:02:07
120 955.5 75.7 00:02:08
121 955.5 75.7 00:02:09
122 955.5 75.2 00:02:10
123 955.5 76.2 00:02:11
124 955.5 76.8 00:02:13

Resultados de la Titulacidn

Nombre Método: Humedad en el Disolvente
Fecha y Hora: 14:36 Feb 14, 2019
Tamafio de la Muestra: 0.3066 g
Valor de Deriva: 5.2 pg/min
Agua Titulada 955.53 ng
Resultado: 3.1105 mg/g

Duracidén de la Titulacién: 03:12 [mm:ss]
Tipo Electrodo del Generador: HI 900512
La Titulacidén se Completd

Nombre del Operador:

Firma del Analista:




PARTE 2:

MANUAL DE INSTRUCCIONES
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CONFIGURACION

1. CONFIGURACION
1.1. DESEMBALAJE

Retire el titulador y los accesorios del embalaje y reviselos cuidadosamente para asegurarse de que no
hayan sufrido dafios durante el envio. Si alguno de los articulos esta dafiado o falta, péngase en
contacto con su representante de ventas o con el centro de servicio técnico de Hanna Instruments mas
cercano.

Cada titulador HI934 se suministra con:

ARTICULO CANTIDAD
LU0 TS 1 Ud.
ConjuntodeBombadeAireyAgitadorMagnetiCo............ccoiirieeiiiieieeee e 1 Ud.
Conjunto de Recipiente de TitUIACION.............cceiriiiceicc e 1 Ud.

* Recipiente de Titulacion

* Tapon de Vidrio

* Tapay Septum del Puerto de Muestra
* Barra agitadora

* Desecante

* Cartucho Desecante

* Accesorios

e O-rings
SOPOME PATA VASOS ....euveviiciiiieie sttt sttt sttt sttt sttt e et e st et e s b ebe st ebe b et et ebe s ebe st ebeseebeseebesabens 1 Ud.
Tornillosde BloqueodeBombaconCabezadePIAStiCO...........ccccceviieiieeicinccecc e 2 Uds.
Conjunto de Botella de REACHIVO ........c.ciuiuiiiiiiciieeeee e 1 Ud.

* Tapon de Botella

* Desecante

Cartucho Desecante

¢ Accesorios

* O-rings

Tubos (Tubos de Silicona'y PTFE)

Conjunto de Botella de DESECIOS .........c.cociiviiciiiicicce ettt 1 Ud.

* Tapon de Botella

* Desecante

¢ Cartucho Desecante

* Accesorios

O-rings

Tubos (Tubos de Silicona y PTFE)

=Tt 010 (0] 1= (=T o1 (o R 1 Ud.
LIave de CalibraCion ...........cceiciiieieiccee e 1 Ud.
Adaptador de Intercambio de REACHIVOS ..........c.covririeiriiicc e 1 Ud.
Soporte Adaptador e REACHIVO ..........cciiuiiiiiicecee ettt 1 Ud.
Grasa para JUNLAS e VAN .......ccivcuiiieeieeeic ettt ettt sb e st s et e et nnenas 1 Ud.
Electrodo Generador Karl Fisher con Cable EXtraible...........cccovciieiiei e 1 Ud.

Adaptador de COMMIBNTE........c.cciivceceii ettt sttt et sb bt re e e b benas 1 Ud.



CADIB USB ... 1 Ud.

MANUAIL A8 INSETUCCIONES. ...ttt ettt ettt e e e e et e e e e et e s e et e eaeereee et eaneenaeeneeeeneens 1 Ud.
Dispositivo de AImacenamiento USB ... 1 Ud.
Certificado A8 CaliTAd ........eoeeeee ettt ettt e et e e et et e et e eeeeeeeereeeereeeneeseeereeeseseeeneeseeeneens 1 Ud.

Consulte la seccion 9. ACCESORIOS para ver imagenes de los componentes.

Nota: Conserve todo el material de embalaje hasta asegurarse de que el instrumento funciona
correctamente. Cualquier articulo dafiado o defectuoso debe devolverse en su embalaje original junto
con los accesorios suministrados.

1.2. MEDIDAS DE SEGURIDAD
Se deben sequir las siguientes medidas de seguridad:
1) Nunca conecte ni desconecte la bomba de aire ni el agitador magnético con el titulador
encendido.
2) Verifique que la botella de reactivo, la botella de residuos y el vaso de titulacién estén
correctamente ensamblados.
3) Compruebe siempre que la botella de reactivo, la botella de residuos y el vaso de titulacion estén
correctamente ensamblados.
4) Limpie siempre los derrames y salpicaduras inmediatamente.
5) Evite las siguientes condiciones ambientales de trabajo:

* Vibraciones fuertes

Luz solar directa

Humedad relativa atmosférica superior al 80 % sin condensacion
* Temperaturas ambientales inferiores a 10 °C y superiores a 40 °C
Riesgo de explosion

Cerca de fuentes de calor o refrigeracion

6) Haga que el titulador sea reparado Unicamente por personal de servicio calificado.
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CONFIGURACION

1.3. ESPECIFICACIONES TECNICAS

Medicién

Rango

1 ppm a 5%

Resolucion

0.1 ppm

Unidades de Resultado

%, ppm, mg/g, ug/g, mg, ug, mg/mL, pg/mL, ppt,
mgBr/100g, gBr/100g, mgBr, gBr

Tipo de Muestra

Liquida o Sdlida

Determinacion

Acond. Previo Titulacién

Automatico

Correccion Deriva Fondo

Valor automatico o seleccionable por el usuario

Criterios Punto Final

Persistencia mV Fija, parada deriva Relativa o parada deriva Absoluta

Dosificacion

Dinamico con 3 configuraciones de velocidad

Estadisticas Resultados

Media, desviacion estandar

Recipiente
Titulacion

Tipo Vidrio de borosilicato con conexiones de union de vidrio conico estandar
Volumen Operativo 100 a 200 mL

Septum Goma de silicona

Rosca de Tapa Septum  GL-18

Puerto de Reactivos

Cono estandar 19

Tipo Electrodo de polarizacion de platino doble
Conexién BNC
Conexién de Vidrio Cono Estandar 14/20
Electrodo Detector Corriente Polarizacion 1,2,5,10 yA
Rango de Voltaje 2a 1100 mv
Resolucion de Voltaje 0.1mv
Precision +0.1%
Tipo Con o Sin Diafragma

Deteccion Tipo de Electrodo Automatica

Conexion Eléctrica

Conector de 5 pines con cable desmontable

Electrodo - — -

Generador Conexién de Vidrio Cono Estandar 29/12
Corriente Maxima 400 mA
Control de Corriente Automatica o fija (400 mA)
Tipo Magnético, regulado electrénicamente
Velocidad 200 a 2000 RPM

Agitador Resolucion 100 RPM
) La conexion mini DIN de 4 pines permite el
Agitador Externo control de un aparato agitador externo
Tipo Sistema sellado con bomba de aire de diafragma integrada
_ Tipo de Desecante Tamices Moleculares
Sistema de , G
Manipulacion Tipo de Rosca de Botella GL-45

de Reactivos

Conexion de Vidrio

Cono Estandar 19 (utilizando el adaptador suministrado)

Tubos Reactivos/Residuos PTFE




Conexion a PC 1 x USB Estandar B

Unidad Flash USB 1 x USB Estandar A

Dispositivos -

Periféricos Balanza Analitica 1 conector DB-9 =
Impresora 1 conector DB-25 >
Teclado Externo para PC 1 x 6-pin Mini DIN E
Pantalla Pantalla grafica a color de 5.7" con retroiluminacién |Jz
Idiomas Inglés, Portugués, Espafiol, Francés O
Fuente de Alimentacion  100-240 Vac, 50/60 Hz T
Consumo de Energia 0.5 Amps (%

Especificaciones Material Caja ABS, PC y Acero Inoxidable 5'

Adicionales  Tgclado Poliéster %
Dimensiones 315x205x375mm (124 x8.1x 14.8") o
Peso aprox. 4.3 kg con 1 agitador/bomba de aire y sensores %
Entorno Operativo 10 a 40 °C (50 a 104 °F); hasta 80 % HR m

Entorno Almacenamiento -20 a 70 °C (-4 a 158 °F); hasta 95 % HR
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1.4. INSTALACION
1.41. VISTA DERECHA DEL TITULADOR

Conjunto de Botella de
Reactivo

- € Conjunto de Botella
Recipiente de Titulacién = o LY de Desechos

Bomba de Aire y
Agitador Magnético

Botella de Desechos
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Adaptador Intercambio Reactivos

1.4.2. VISTA TRASERA DEL TITULADOR

V4

CONFIGURACION

Electrodo Generador Electrodo Detector

Tornillos de Bloqueo

Botén de Encendido/Apagado

Conector de Interfaz de Balanza

Agitador Magnético Conector de Impresora

Externo FIEAREN
Entrada de Electrodo KF ® ®

Conector de Teclado de PC

Conector del Electrodo
del Generador

Interfaz de PC

Conector del Adaptador
de Corriente




1.4.3. MONTAJE DEL TITULADOR

jAdvertencia! El montaje debe completarse antes de conectar el titulador a la fuente de alimentacion.

14.3.1. CONEXION DE LA BOMBA DE AIRE Y EL PORTA-REACTIVOS
Para conectar la bomba de aire y el agitador magnético, siga estos pasos:

* Retire el cable de la bomba de aire del interior del compartimento izquierdo.
* Conecte el cable a la bomba de aire como se muestra a continuacién (A). El conector se
encuentra en la parte inferior del conjunto de la bomba de aire.

* Introduzca la bomba en el titulador (B) y deslicela hacia la parte frontal de la carcasa hasta que
encaje firmemente.

* Fije la bomba con el tornillo de bloqueo (C).
* Inserte el soporte del adaptador de reactivo en el lugar designado (D).
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CONFIGURACION

14.3.2. RECIPIENTE DE TITULACION

La titulacién se realiza en un recipiente sellado. El recipiente de titulacién también puede denominarse
recipiente de reaccion, celda de titulacién o celda de reaccién.

Las principales caracteristicas de disefio del recipiente de titulacion HI934 incluyen las siguientes:

* Durabilidad, facilidad de uso, limpieza y mantenimiento.

* Todas las celdas de vidrio estan fabricadas con juntas de vidrio esmerilado para una
permeabilidad ultra baja al vapor de agua y una alta resistividad quimica a los reactivos Karl
Fischer.

* Un puerto de muestra con tapa de rosca de apertura superior para facilitar la sustitucion del septo.

* Un cartucho desecante con tamices moleculares para secar el aire ambiente que entra en la celda
a medida que se afiaden o extraen reactivos y muestras del recipiente de titulacién.

* Puerto de electrodos para generadores con y sin diafragma.

Para conectar el recipiente de titulacion siga los pasos a continuacion:

* Alinee el soporte del recipiente (D) con la placa base Yy fijelo girandolo en sentido horario.

* Inserte el adaptador del soporte (C) en el soporte del recipiente (D) alineando las muescas. Si el
o-ring (B) no esté instalado, introdlzcalo en la ranura interior del adaptador del soporte (C).

* Baje el recipiente de titulacion al soporte del recipiente (D) empujandolo suavemente a través del
adaptador del soporte (C).




1.4.3.3. TAPA DEL VASO DE PRECIPITADO

jAdvertencia! jNo apriete demasiado los accesorios! Esto podria causar dafios permanentes a los o-
rings y a la tapa del vaso de precipitados. Para ensamblar la tapa del vaso de precipitados, siga estos
pasos:

1) Inserte el electrodo detector Karl Fisher (F) en el puerto de vidrio esmerilado.

2) Inserte el electrodo generador Karl Fisher (D) en el puerto de vidrio esmerilado.

3) Conecte el cartucho desecante (E) a la parte superior del electrodo generador (D).

4) Coloque el tapdn de vidrio (G) en el puerto de vidrio esmerilado.

5) Coloque el septo de silicona (B) en la parte inferior de la tapa GL-18 (C). Fije la tapa al recipiente
de titulacion.

14.331. ELECTRODO DETECTOR KARL FISCHER

El electrodo detector Karl Fischer (F) consta de dos pines paralelos de platino sellados en un cuerpo
de vidrio de 10 mm de diametro. Dos pines de acero conectan los elementos de platino a un
conector BNC estandar, lo que facilita su conexién al HI934.

1.4.3.3.2. ELECTRODO GENERADOR KARL FISCHER

El electrodo generador Karl Fischer (D) consta de dos electrodos de platino (dnodo y catodo) sobre un
cuerpo de vidrio. El anodo y el catodo pueden estar separados por un diafragma integrado en el
cuerpo del generador. El HI934 puede utilizarse con generadores con y sin diafragma.

1.4.3.3.3. CARTUCHO DESECANTE
El cartucho desecante (E) proporciona una via seca para la igualacién de presion entre el aire ambiente
y el interior del recipiente de titulacion.

1.4.3.34. PUERTO DE INTERCAMBIO DE REACTIVOS

El recipiente de titulacién HI934 se puede conectar a las botellas de reactivos y residuos mediante el
puerto de intercambio de reactivos y el adaptador suministrado. El adaptador de intercambio de
reactivos puede permanecer conectado al recipiente de titulacion durante el funcionamiento si no se
requiere una menor tasa de deriva.

1.4.3.3.5. PUERTO DE MUESTRA

El puerto de muestra consta de un septo de goma de silicona (B) fijado con un tapén GL-18 de tapa
abierta (C). Esto permite afiadir muestras liquidas al recipiente de titulacion con una jeringa y una
aguja, a la vez que lo protege de la humedad atmosférica. El septo de goma se puede sustituir
facilmente segun sea necesario retirando el tapon roscado.
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CONFIGURACION

1.4.4. CONEXIONES ELECTRICAS

* Conecte el detector de electrodos Karl Fisher al conector BNC (A).

* Conecte el electrodo del generador Karl Fisher al conector de 5 pines (B) mediante el cable
suministrado.

* Conecte el cable del adaptador de corriente al conector de entrada de alimentacién (E).

HANNN
(i FINNNR, HI934 e

Impresora

&)

=
Detector

Funcién Tipo de Conector
A | Electrodo Detector Conector BNC
B | Electrodo Generador Conector de 5 pines
C | Agitador Magnético Externo Conector de 6 pines
D | Interfaz USB Estandar USB B
E | Conector Entrada Alimentacion (24 VCC) | Conector de Alimentacién de CC
F | Teclado Externo para PC Mini DIN de 6 pines (PS2 Estandar)
G | Impresora Conector DB-25
H | Interfaz RS 232 (Interfaz Balanza) | Conector DB-9
| | Interruptor de Encendido




1.4.5. CONJUNTO DE REACTIVO Y BOTELLA DE RESIDUOS
Los conjuntos de tapas de las botellas estan equipados con cartuchos desecantes que contienen
tamices moleculares, lo que garantiza que el aire que pasa por el sistema de manipulacion de reactivos
se seque.
Nota: Los tamices moleculares tienen una capacidad limitada para absorber la humedad y suelen
agotarse después de 3 a 5 semanas.

Los tamices moleculares se pueden regenerar a 300 °C.

Las tapas de las botellas estan fabricadas en PTFE y disefiadas para adaptarse a botellas de
reactivo con tapas roscadas tipo GL-45.

Los conjuntos de tapas de las botellas de residuos y reactivos incluyen tubos azules de PTFE para
la manipulacion del reactivo Karl Fischer liquido y un tubo flexible transparente de silicona para su uso
con la bomba de aire.

Precaucion: La mayoria de los reactivos Karl Fischer emiten vapores nocivos. Consulte la Hoja de
Segquridad (HDS) del fabricante para obtener instrucciones de manipulacion segura.

Para ensamblar la botella de reactivo o de residuos, siga estos pasos: .,

* Inserte una tapa de PTFE (J) en una tapa GL-45 (E). P”mp\ © .
* Enrosque la tapa desecante con la boquilla roscada para manguera OA;inf{ﬂyw
(A).
* |nserte un cartucho desecante (B) con una tapa con boquilla (A) a
través de un ajuste de 10 mm (F) y uno o-ring de 10 mm (G).
* Inserte y enrosque la boquilla desecante en el orificio
correspondiente. Fije el conjunto del cartucho desecante a la tapa de
PTFE (J) con el ajuste de 10 mm (F).

* |Inserte el tubo de reactivo/residuos (D) en el ajuste de 5mm (H) y ®
coloque o-ring (1). ®Wl ®
* |Inserte y enrosque la boquilla del tubo en el orificio correspondiente G ngﬁ
de la tapa. @
* Enrosque la tapa GL-45 (E) con el conjunto completo en la botella de
reactivo o de residuos. 5 ®

* Afada el tubo de aire (C) a la tapa desecante (A) y conéctelo a la
posicién correspondiente de la bomba de aire. La posicion de llenado
se conecta al conjunto de la botella de reactivo. La posicion de
vaciado se conecta al conjunto de la botella de residuos.

1.4.6. ADAPTADOR DE INTERCAMBIO DE REACTIVOS
El Adaptador de Intercambio de Reactivos se utiliza para conectar las botellas de reactivos y desechos
al recipiente de titulacion. El adaptador consta de un juego de o-rings y tapones de compresion que
sellan los tubos de reactivos y desechos, y una junta de vidrio esmerilado para la conexion al recipiente
de titulacién. Los tapones de compresién pueden aflojarse al insertar los tubos o ajustar su posicion y
apretarse para mantenerlos en su lugar.

Para configurar el adaptador de intercambio de reactivos:

¢ Afloje los tapones de compresion del adaptador de intercambio de reactivos para que los o-rings
se descompriman.

* Deslice el tubo de reactivo azul de PTFE (del conjunto de la botella de reactivos) a través de la
tapa y el o-ring en el lado angular del Adaptador de Intercambio de Reactivos. Al menos 2.5 cm
del tubo debe quedar dentro del adaptador.

* Apriete la tapa hasta que el tubo de desecho quede I;Reagle"tﬁme 7 _To Waste Bottle
firmemente sujeto. emoy \“"\-\w " Assembly

® Deslice el tubo azul de desecho de PTFE (proveniente |

&

del conjunto del frasco de desecho) a través de la tapa y HI*TT ‘ ) 2
el o-ring en el lado recto del Adaptador de Intercambio ' 'i‘ -
de Reactivos. Al menos 2.5 cm del tubo debe quedar ﬂ
dentro del adaptador. O~

* Apriete la tapa hasta que el tubo de desecho quede H

[

L

firmemente sujeto.
* Coloque el Adaptador de Intercambio de Reactivos en el soporte.
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NOIOVHNOIANOD




2. INTERFAZ DE USUARIO

2.1. PUESTA EN MARCHA
Una vez ensamblado e instalado el instrumento, siga los pasos a continuacién para poner en marcha el
titulador:

® Conecte el titulador a una toma de corriente con el adaptador de corriente incluido.
* Encienda el titulador con el botén de encendido ubicado en la parte posterior del instrumento.
* Espere a que el titulador finalice el proceso de inicializacion.

Presione la tecla enter| cuando se le solicite o espere unos segundos para que el titulador se
inicie.

HI 934 Karl Fischer Coulometric Titrator

* I=IHANNA
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insfruments

Analog Board
Stirrer

KF Coulometric
Maghetic /AirPump

Please press <Enter> ...

Nota: Todos los procesos de inicializacién deben completarse correctamente. Si alguno de los
procesos de inicializacion falla, reinicie el titulador. Si el problema persiste, contacte con el Centro de
Servicio Técnico Hanna Instruments mas cercano.

\
Teclas de Opcion

Tecla Intro

o 2.2. TECLADO
o’ El teclado del titulador se divide en cinco categorias.
—
g HANNA
13:48:09 Feb 18, 2019
T [_J [FoEs
o Moisture in Soluent
N aevice [T
< Lags_tsunc;_.s;' Sample Analysis | Teclas
Ié READY 4 Numéricas
L Teclas | __— 300, 500
- de F e A et
= Funcién ' -
ml) [ugrminli
99.7
Uiew | Select Method Start Sanple
Graph Hethod | Options Log Analysis Teclas de
Flecha



2.2.1. TECLAS DE FUNCION
Al pulsar una de estas teclas, la funcién asociada se ejecuta inmediatamente. Algunas teclas solo estan
activas en pantallas especificas:

Inicia o Detiene un proceso de titulacion.

Enciende y Apaga el agitador seleccionado

device| Reservado

Acceda al menu Parametros de Datos (informes, GLP, informacion medidor, configuracion informes)

Muestra la Ayuda Contextual

2.2.2. TECLAS DE OPCION

Estas teclas estan asignadas a las teclas virtuales de la pantalla. Sus funciones se enumeran en los
recuadros sobre los botones y varian segun la pantalla. )

También se puede activar una tecla virtual subrayada pulsando la tecla 1@,] :

2.2.3. TECLAS DE FLECHA
Estas teclas tienen las siguientes funciones:
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® Mueva el cursor en pantalla.

* Aumente o disminuya la velocidad del agitador y otros ajustes.
* Seleccione un caracter (solo pantalla alfanumérica).

® Navegue por las opciones del mend.

2.2.4. TECLAS NUMERICAS
Teclas (©) a (o) Se utiliza para entradas numericas.

@ Alterna entre valores positivos y negativos.
M e .
W Se utiliza para el punto decimal.

2.2.5. TECLA ENTER
Esta tecla tiene las siguientes funciones:

* Acepta la entrada de datos alfanuméricos.
* Ejecuta la tecla de opcidn virtual predeterminada (subrayada).

OlIVNSN 3d ZV4H3LNI
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2.3. PANTALLA

El titulador cuenta con una gran pantalla grafica a color. A continuacién, se muestra la pantalla

principal con breves explicaciones de sus segmentos.

(7p]
L
% Horay Fecha — L 13:46:09 Feb 183, zo1s Icono Etapa Proceso
G Nombre Método——— Moisture in Soluent Estado Proceso
Etapa Proceso Pre-Titrat
<;> p Dr&%t hé;i;g?;
> - Last Dose: ,
o Volumen Ultima——+ 0.50 ua Sample Analysis
. I
(Il_) Dosis JR— ’
RFHM f .
= Recordatorios0 @ ——tFress 900/ 900 Velocidad Agitador
. Sample Analysis,
Ll Advertencias then add sample
o
| Drift
mb) [ugrsminl .
< Valor mV——-gg > Valor Deriva
= : .
Z Uiew Select Method Start Sample
<t Gragh He thod Options Loa Ahnalysis
= L | |

Teclas de Opcion Virtuales

La interfaz de usuario contiene varias pantallas. Se pueden usar varias pantallas para cada funcién del

titulador.
2.31. PANTALLA DE INACTIVIDAD

Tras el arranque v la inicializacion, la primera pantalla que se muestra es la de Inactividad.

13:52:15 Feb 18, 2019

MPDSA

Campos de la pantalla Inactiva:

Nombre del Método Muestra el nombre del método seleccionado.

Horay Fecha Muestra la fecha y hora actuales.

Informacion Agitador La velocidad Real/Configurada del agitador se muestra en RPM. Cuando el
agitador esta apagado, no se muestra su informacién.

Muestra el nombre del reactivo actual.

Indica cuando se debe realizar una tarea y muestra mensajes de error o
advertencia.

Icono Etapa Proceso Muestra el estado del proceso con un diagrama descriptivo.

E Moisture in Soluent

=

(72

-

LLl Reagent: beneral Purpose

(]

>,

L -

m General Select Me thod Air
Options Me thod Options Pump

LLl

=

Reactivo
Recordatorios




2.3.2. LA PANTALLA DE TITULACION

—

Al pulsar la tecla % |en modo Inactivo, se inician todos los procesos de titulacion. El proceso
consta de Pre Titulacion, Analisis de Deriva, Modo de Espera y Analisis de Muestra.

13:48:09 Feb 18, 2019 IPDEA

Moisture in Soluent

Fre-Titration
Orift Analysis
Last Dose: Standby

0.50 ug Sample Anhalysis
I
READY "
RFPHM
Press 2900, 900
Sample Analvysis,
then add sample
Drift
ml) [uasminl
99.7
Uiew Select Me thod Start Sample
Graph Me thod Options Log Analysis

Campos de la Pantalla de Titulacién:

Nombre del Método Muestra el nombre del método seleccionado.

Horay Fecha Muestra la fecha y hora actuales.

Campo Etapa Proceso Muestra el proceso actual (Pre titulacion, Andlisis de Deriva, En Espera,
Analisis de Muestra).

Estado del Proceso Muestra el estado del proceso con un dibujo descriptivo.

Lectura de mV Muestra el potencial del electrodo KF.

Ultima Dosis Muestra la Ultima dosis generada, en g de agua.

Valor de Deriva Muestra el valor de la deriva, en ug/min (si esta disponible).

Informacion Agitador La velocidad real/configurada del agitador se muestra en RPM.

Recordatorios Indica cuando se debe realizar una tarea y muestra mensajes de error o
advertencia.

2.4. NAVEGACION POR EL MENU
2.41. SELECCION DE UNA OPCION

BFDIR Para seleccionar una opcion, pulse la tecla de opcion debajo de
la tecla virtual. Por ejemplo, para acceder a la pantalla
ceev of Mhisture in Selo Opciones de Método, pulse la tecla de opcién debajo.

Reagent: Genzral Purpose

General | Select | Method Gir
Oftioas | Methcd | Opt:ons Frinp

D e
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INTERFAZ DE USUARIO

2.4.2. SELECCION DE UN ELEMENTO DEL MENU

View < "Mociy Method MENEA
Lldi USEEUJLE Modoitied: oun UD, ZULlY 29 Ue
Select thz opticq to be moditied.

FTTH ConL o glatdre 1h ol
Method Resizion: i.0
Topes EF Zeutome.ric
Prr-finnlwsisn Rti= Timrl 5 frre
Stirring Sreeds 200 RPM
Ztirbar TJ/Fe: Hedium
Drift Enteoy: AU Lo i

Reaaent! Gene~zl Purpose
Sample Pa~zmetzrs!

Conzrol Faramotosc:

Terninatisr Pa~anetars!

Result Unit: PRI

SARIEIIENIEY

2.4.3. INTRODUCCION DE TEXTO

Telbod Mame

Selzct tae hishligatec letter 2y usirg

the arruw kew= Lhed press= <Entzr s,

Selzct tas empty Fielc “or a3 soace.

Fress fA-rept: tn 2aur Ehe entire name.
AJEMDCT G ITJ kLA
HAPORAST IUWXNT
axcdedfariikln
noapar:s b oJuwx oz
AAAALEEIIIMGDID
L R O LT T I}

I I T B R O I | RS
01E2456 282895 =
P N S A
- .
N=1ete IR T [HIGE
Forert | Est=rz | Latter | Lzft Right

SAERR KRR ENRED

Uoew < Muci ™y Melbod BEDEA
Id: USERDICE Mod:fied: oun 05, E019 -9:0&
Select thz optics to be modified.

Methad Reaizina: 1.0
Tepe: KF Zculonesric
Fre-Analysis St1+ Timel D e
Selpplng cpaocd: S00 RPN
Srirbar Tare! Hedium
Drift Entroy: Automatic
Reausnl! Gene-zl Purpoze

Sample Ma-zmatzred
Cantranl Paranetesa?
Terninatiar Pa-aneters:

Kesulk Un1tl PPM
L 1:.:4! Filzu+zs: MEMAM
Selzrl | Esvars | Fe thod |

u : [-J

Para seleccionar un elemento de la pantalla de menu, utilice las
teclas /~ y \/ para mover el cursor.

Cuando el menl es mas grande que la pantalla, se activa una
barra de desplazamiento a la derecha.

Para activar el elemento de menu seleccionado, pulse la tecla

enter 0 : Select i

Para introducir texto en un cuadro de entrada alfanumérico,
borre primero el texto anterior con | :
Para introducir una letra, resaltela con las flechas y pulse la
tecla (e~ Siga el mismo procedimiento para introducir el
nombre completo.
Para editar, utilice las teclas i
Al finalizar la edicion, pulse| .
El nombre del método se actualizara y se mostrara en el campo
de nombre de la pantalla Ver/Modificar Método.

Una vez conﬂgurados todos los parametros deseados,

pulse | i

2.4.4. GUARDAR MODIFICACIONES

Saving Mothoo

Selzct a wenu optizn.

Feit W tarnt Sauing Methad ‘

"Ezzape' - exits withcub saving methed.

La pantalla Método de Guardado permite guardar las
modificaciones. .

Para salir sin guardar, pulse 5 : ! 0 seleccione la opcion Salir
sin Guardar Método y pulse | SH . Para guardar las

modlflcaC|ones seleccione la opcion Guardar Método y
pulse i




3. OPCIONES GENERALES

La pantalla de Opciones Generales permite acceder a opciones no directamente relacionadas con el

proceso de titulacion. En modo inactivo, en la pantalla principal, pulse {5:i para acceder a esta

pantalla. En modo Pre Titulacion, en Espera o durante un Analisis, pulse la tecla <<Inicio>> en un
teclado PS/2 para acceder a esta pantalla.

General Oeptions MPOSA

Select the option to be modified.

Restaore fraom USE
Standby Maode: Enabled
Standby Duration: 1Z2:00 [hhimml
Reagent Exchange Reminder:

USE Link with PC

Setup Balance Interface

Stirrer: Cus tom
Printer HMode: Ansi
Date and Time Setting

Display Settings

Beeper: Off
Lanauage: Enalish
Calibration Check

3.1. GUARDAR ARCHIVOS EN UN DISPOSITIVO DE ALMACENAMIENTO USB
Esta opcién permite guardar archivos del titulador en un dispositivo de almacenamiento USB.

List of Files on Titrator

Use <=/=-% arrow keys to select file type
49 report files

Lk o000 RPT ]
DR_00004.RFT

DR_OO0O0S.RPT I
DR_O00D0G.RPT

DR
DR
DR
DR
DR
DR
DR
DR
DR
DR

00007.RPT
00002.RFT
00009, RPT
00010.RPT
00011.RPT
0001Z.RPT
00043.RPT
00014.RPT
00015.RPT
00016.RPT

Delete
All

Copy Copy Delete
File All File

Escare |

En el titulador, los tipos de archivos disponibles son:

Métodos Estandar HIXXXXYY.MTD (e.g.: HIS001EN.MTD, HI9101EN.MTD)
Métodos de Usuario USERXXXX.MTD (e.g.: USER0001.MTD)
Informes de Deriva/Titulacion DR _xx00xx.RPT, KF_xxxxx.RPT (e.g.: DR_00001.RPT, KF_00001.RPT)

Inserte el dispositivo de almacenamiento USB en el puerto USB del lado derecho del
titulador.

Utilice las teclas <</ y[> para seleccionar el tipo de archivo. Se mostraran el nimero y el
nombre de los archivos.

Utilice las teclas /A y \/ para desplazarse por la lista.

SANOIDINYLSNI 3d TVNNVIA
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OPCIONES GENERALES

Las teclas de opcion permiten las siguientes operaciones:

Regresa a la pantalla Opciones Generales.

Copia el archivo resaltado del titulador al dispositivo de almacenamiento USB.

Copia todos los archivos mostrados actuaimente del titulador al dispositivo de almacenamiento USB.
Elimina el archivo resaltado.

Elimina todos los archivos mostrados actualmente.

Nota: Los archivos guardados se almacenaran en la memoria USB en la carpeta HI934, de la siguiente manera:

* Métodos: Unidad USB\HI934\Métodos\*.mtd
* Informes: Unidad USB\HI934\Informes\*.rpt

Nota: El dispositivo de almacenamiento USB debe estar formateado en FAT o FAT32.

3.2. RESTAURAR ARCHIVOS DESDE EL DISPOSITIVO DE ALMACENAMIENTO USB
Esta opcion permite al usuario transferir archivos desde el dispositivo de almacenamiento USB al
titulador.

List of Files on USB

Use <=/=> arrow keys to select file type
18 report files

1F
KF
KF
KF
KF
KF
KF
KF
KF
KF
KF
KF
KF
KF

QoQ0S . BF
00001.RFT
0000Z.RPT
00003.RPT
00004, RPT
00005.RPT
00006.RPT
00007 .RPT
Q00003 RPT
00010.RFT
00041 .RPT
0001Z.RPT
00013.RPT
00014.RPT

Delete
Al1l

Copy Copy Delete
File All File

Escape |

Los tipos de archivos que se pueden transferir son:
Métodos Estandar HIXXXXYY.MTD (e.g.: HI900TEN.MTD, HI910TEN.MTD)
MétodosdeUsuario USERXXXX.MTD (e.g.: USER0001.MTD)
InformesdeDerivalTitulacion — pp 00 RPT KF oo RPT (e.g.: DR_00001.RPT, KF00001.RPT)

Inserte el dispositivo de almacenamiento USB en el puerto USB del lado derecho del titulador.

Utilice las teclas << y [>> para seleccionar el tipo de archivo. Se mostraran el nimero y el nombre de
los archivos.

Utilice las teclas /A\ y/ para desplazarse por la lista.

| Regresa a la pantalla Opciones Generales.
i Copia el archivo resaltado del almacenamiento USB al titulador.
: Copia todos los archivos mostrados actualmente del aimacenamiento USB al titulador.

eiete ¢ Elimina el archivo resaltado.
"1 Elimina todos los archivos mostrados actualmente.

Nota: Para restaurar archivos desde la Memoria USB, asegtrese de que los métodos y/o informes que desea
transferir al titulador estén en la carpeta correcta:

* Métodos: Unidad USB\HI934\Métodos\*.mtd
* Informes: Unidad USB\HI934\Informes\*.rpt

Nota: El dispositivo de almacenamiento USB debe estar formateado en FAT o FAT32.



3.3. MODO DE ESPERA

Opcion: Desactivado o Activado
Al activar esta opcion, el titulador volvera automaticamente al modo de Espera una vez finalizada la
titulacion.

Standby Mode

Select the option for standby mode.

Disabled
[ 11 0] e i N o o AR i
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3.4. DURACION DEL MODO DE ESPERA

Opcion: De 10 minutos a 72 horas
El usuario puede introducir el tiempo que la celda se mantiene seca y lista para su posterior anélisis
una vez finalizada la titulacion.

Standby Ouration

Enter time period (at least 10 min.) for
which titrator will run in standby mode.

hours minutes
00
Low Limit: 0o:40

High Limit: 2ZZ:00

Press {Next» to move to the next entry.

Delete
ACCept | Escape Diait | MHext |

S3TVHINIO SINOIDHO




3.5. RECORDATORIO DE CAMBIO DE REACTIVOS

Reaaent Exchanse Reminder

Select the option.

Water Consumption: T iﬁﬂﬁ.ﬁ mﬁ
Reset Reminder

3.51. TEMPORIZADOR DE INTERCAMBIO DE REACTIVOS
Opcién: Desactivado a 31 dias y 23 horas
Una vez transcurrido el tiempo establecido, se mostrara un mensaje de advertencia en la pantalla.
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Feagsent Exchanas Timer

Enter the time allowed to elapse before
the reagent exchange reminder appears.

days hours

- | a0

Fress <Mext> to mouve to the next entry.

Delete
Digit

AcCcept | Escape | Next | Disable

OPCIONES GENERALES




3.5.2. CONSUMO DE AGUA

Opcion: 100,0 a 5000,0 mg

Se mostrara un mensaje de advertencia en la pantalla cuando el reactivo haya consumido la
cantidad de agua establecida.

llater Consumption REeminder

Enter the water consumption amount after
that the reagent exchanges reminder
will appear.

Low Limit: 100.0 mg
High Limit: S000.0 mg

Delete | |

AcCcept | Escape Diait
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3.5.3. REINICIO DEL RECORDATORIO
Se reiniciara el recordatorio de cambio de reactivo.

Confirmation of Reset RFeminder

Are You sure You want to reset reagsent
exchange reminder?

S3TVHINIO SINOIDHO
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OPCIONES GENERALES

3.6. CONEXION USB CON PC

Para usar esta funcion, es necesario conectar el cable USB del titulador a la PC. Asegurese de que la
aplicacién HI900 para PC esté ejecutandose en la PC.

USE Link with PC

Active

READY

Speed 19200

"Activo/lnactivo" muestra el estado de la conexiéon USB con el PC.

"Activo" significa que el titulador utiliza la comunicacién USB con el PC y no con otro dispositivo.
"Listo" indica que el titulador puede comunicarse con el PC.

"Transmitir" y el estado se muestran durante la transferencia de datos.

3.7. CONFIGURAR LA INTERFAZ DE LA BALANZA

Esta opcion permite al usuario configurar una balanza analitica para la adquisicion automatica de la
masa de la muestra antes de la titulacion.

Set Up Balance Interface

Select the balance to be activated.

copy of Default

Hew
Balance

Disable
Balance

Edit | Delete

La balanza se conecta al titulador a través de la interfaz RS 232.

i Activa la balanza seleccionada.

| Desactiva la balanza seleccionada (la adquisicion automatica de peso no estara disponible).
Regresa a la pantalla de Opciones Generales.

Afade una nueva balanza a la lista.
i Personaliza los parametros de comunicacion serie de la balanza seleccionada. Se abrira la
pantalla de Configuracién de la Balanza.

i peete | Elimina la balanza seleccionada.



Nota: Debe haber al menos una balanza en la lista.

La configuracién de la balanza debe coincidir con la de su balanza; es posible que sea necesario
cambiar la configuracion del titulador o de la balanza. Los usuarios deben consultar el manual de
instrucciones de su balanza.

Para probar la conexion con la balanza, pulse { .2, | .

=
c
Balance Configuration >
—
Select the option to be modified. CJ
- m
Baud Rate Ss00 —
Data Bits g Bits p
Farity Mo FParity (’)
Stop Bit 1 bit —
Edit Request Command =] x
S
o
=
. m

(=47
Select | Ezcape Eslance w

3.8. AGITADOR

Opciones: Interno, Externo, Personalizado
Esta opcion permite al usuario seleccionar un agitador interno, externo o personalizado (controlado por
el usuario).

Stirrer

Select the option.
Cocsom %
o
@)
P
m
w
(]
m
=
Selecst | Escape | | %
>
r—
m
(@)
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OPCIONES GENERALES

3.9. MODO DE IMPRESORA
Opciones: ANSI, ASCII, Texto

Printer Mode
Select the option.
Ascii
Text
Select | Escape | |
Ansi Utilice este modo cuando la impresora esté configurada como ANSI. Todos los caracteres

acentuados y simbolos disponibles en el titulador se imprimiran en la impresora.
Ascii Utilice este modo cuando la impresora esté configurada como ASCII. En este caso, solo se
imprimiran algunos de los caracteres acentuados y simbolos disponibles en el titulador.
Text Este modo se recomienda cuando el usuario no necesita imprimir caracteres acentuados.

3.10. AJUSTE DE FECHA'Y HORA

Esta opcion permite configurar la fecha y la hora.
Utilice las teclas /A\ y v/ o las teclas numericas para modificar la fecha y la hora.

“ipara mover el cursor al siguiente campo.

Pulse!
y | para cambiar el formato de hora.

Oate and Time Setting

Enter the date.

10 2018

day month wear

Enter the time.

z0 41 a1

hour minute second

Press <{Mext> to mowve to the next entry.

AcCcept | Escape

Delete
Diait | Mext | AM-PH




3.11. AJUSTES DE PANTALLA

Esta opcién permite personalizar la configuracion de la pantalla.
Teclas de Opcion

Lnemme|  Aumenta el intervalo de tiempo del protector de pantalla

Dec?;iseé Disminuye el intervalo de tiempo del protector de pantalla

La intensidad de la retroiluminacién se puede ajustar con las teclas /A \a

Hay 8 niveles de intensidad de la retroiluminacion, de 0 a 7.

Display Settings

Use Up-sDown keyws to adjust Backlisht.
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Backlight: 3 >
Backlight OM for: 15 minutes
Time Time
| Escape | Increase| Decrease

La paleta de colores mostrada permite seleccionar la intensidad de la retroiluminacién adecuada.

La opcion de proteccidn de la retroiluminacién protege la pantalla durante los periodos de espera.

Si no se pulsa ninguna tecla durante el tiempo establecido, la retroiluminacion se apaga.

Si la retroiluminacién esta apagada, cualquier pulsacién la reactivara sin necesidad de realizar ninguna
accion.

El intervalo de proteccién de la retroiluminacion varia entre 1 y 60 minutos.

Para desactivarla, aumente el tiempo al maximo permitido; aparecera la indicacion "DESACTIVADO".

S3TVHINIO SINOIDHO




3.12. BEEPER

Opcion: Activada o Desactivada
Si estd activada, sonara una alerta sonora después de completar una titulacién, cuando se presione
una tecla no vélida o cuando se produzca un error critico durante la titulacion.

BEEPEP

Select the option.

izepetr Ut
Beeper 0On
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3.13. IDIOMA
Opcion: English, Espaiol, Portugués, Francais

Set Languase

Select the lansuasge.

Ezsparnol
Portugués
Francais

OPCIONES GENERALES




3.14. COMPROBACION DE CALIBRACION
Esta opcion permite verificar la entrada de mV del electrodo y la corriente de polarizacion del electrodo.

Calibration Check

Connect calibration key to BHC connector.
Use accurate multimeter to check the
mUAUA accuracy.

Measured: 225.':' I1'|U

Inposed Current: 15 l"ﬂ

Use "Up" and "Down' to modify the
current.

La entrada de mV del electrodo y la corriente de polarizacion del electrodo se miden con la llave de
calibracién HI900940 y un multimetro mV/pA (no incluido).
Desconecte el electrodo KF y luego conecte la llave de calibracion HI900940 a la entrada del electrodo
(conector BNC).
Para comprobar la entrada de mV:

1) Configure el multimetro en modo mV.

2) Cambie la llave de calibracién a modo mV pulsando el botén rojo.

3) Conecte los conectores banana de la llave de calibracién a la entrada mV del multimetro.

4) Utilice las teclas /A y v/ para cambiar la corriente impuesta (lista predefinida).

5) La lectura de milivoltios que se muestra en la pantalla del titulador debe estar dentro del 2 %

de la lectura del multimetro.

Para comprobar la salida de pA:

1) Configure el multimetro en modo pA.

2) Cambie la llave de calibracién al modo pA pulsando el botdn rojo.

3) Conecte los conectores banana de la llave de calibracién a la entrada pA del multimetro.

4) La lectura del multimetro debe coincidir con el valor pA indicado en la pantalla del titulador.

| Escape

SANOIDINYLSNI 3d TVNNVIA
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OPCIONES GENERALES

3.15. RESTABLECER A LA CONFIGURACION PREDETERMINADA

Esto eliminara todos los métodos de usuario y restaurara la configuracion del fabricante, como la
configuracion del titulador, los parametros del método estandar, etc.

Confirm Reset

Are vou sure vou want to reset the
titrator to manufacturer settings?

This will delete all user methods
and reports.

3.16. OPTIMIZAR ESPACIO DE MEMORIA
Esta opcion permite ejecutar una utilidad de desfragmentacion de memoria para optimizar el espacio.

DPtimize Hemury Space

This option is used in order to clean up
the memory sSpace.

Please enzsure the power is not
disconnected during this operation.

AcCcept | Escape




3.17. ACTUALIZAR SOFTWARE
Esta pantalla permite al usuario actualizar el software del titulador desde un dispositivo de
almacenamiento USB que contiene un kit de configuracion de software.

Uedate Software

Current versions: HI9®34 vi.00

MHew wversion: HI934 vi1.01

Are vyou sure vou want to update the
current sof tware with the new version?

ACCefFt | Escape Refresh | |

Para actualizar el software:

* Copie la carpeta "Setup934" a una memoria USB.

* Inserte la memoria USB en el titulador.

* Vaya a Opciones Generales y luego a Actualizar Software. El titulador mostrara la version
actual y la nueva del software.

i, cuando se le solicite, retire el dispositivo de almacenamiento USB y reinicie el

titulador.
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METODOS DE TITULACION

4. METODOS DE TITULACION

Todos los parametros necesarios para completar un analisis se agrupan en un método.

El titulador se suministra con un paquete de métodos estandar, desarrollados por Hanna Instruments,
que permiten crear métodos de usuario.

Los métodos estandar y de usuario se pueden actualizar, guardar o eliminar conectando el titulador a
un PC mediante la aplicacién HI900 o una memoria USB.

4.1. SELECCION DE METODOS

Para seleccionar un método, pulse | v | €n la pantalla principal. Se mostrara una lista de los métodos
disponibles.

Titration Methods MPOSA

Select the method to be actiwvated.

HIZ00: 1 Jalidation—- 1.0mas 9 St

HI9Z01EN Moisture in Solwent
HI9201ENH BrIndex of Aromatics

New Reset to Page Paae
Select | Me thod | Default | Ug | Down

En la pantalla Métodos de Titulacién, puede ver la lista de todos los métodos disponibles (métodos estandar y de
usuario).

Para seleccionar un método, resaltelo y luego presione. El nombre del método seleccionado se mostrara al

[ | s en la pantalla principal.

15:01: 36 Feb 27, 2019 MPDSA

Ualidation- 1.0mg 9 S5td

Reagent: beneral Purpose
General Select Me thod Air
Options Me thod Options Pump

4.2. METODOS ESTANDAR

Los métodos estandar se desarrollan para los tipos de analisis mas comunes.
El usuario solo puede modificar parametros especificos del método (ver seccion 4.5. OPCIONES DEL METODO).
Ademas, los métodos estandar pueden utilizarse como plantilla para crear nuevos métodos de usuario.



4.21. ACTUALIZACION DE METODOS ESTANDAR
Para actualizar el titulador con nuevos métodos estandar, siga los pasos a continuacion:
Desde un dispositivo de almacenamiento USB

1) Inserte el dispositivo de almacenamiento USB en el puerto USB, ubicado en el lado derecho del titulador.

4) Con las teclas <) y[>>, navegue por los tipos de archivo para encontrar "archivos de métodos

estandar". Se mostrara la lista de métodos estandar disponibles.
5) Pulse! % % i para actualizar el titulador con los métodos estandar.
6) Pulse &

para volver a la pantalla de Opciones Generales.
Desde el PC

Utilice la aplicacién HI900 para PC (consulte la seccion 3. OPCIONES GENERALES).

4.2.2. ELIMINACION DE METODOS ESTANDAR

Los métodos estandar innecesarios se pueden eliminar del titulador siguiendo el procedimiento que se
indica a continuacion:

Desde la pantalla de Opciones Generales

SANOIDINYLSNI 3d TVNNVIA

2) Conlas teclas @y@ navegue por el menu de tipos de archivo para encontrar "archivos de
métodos estandar". Se mostraran los métodos estandar dlsponlbles.

3) Pulse!
4) Pulse!:
Desde el PC
Utilice la aplicacion HI900 para PC (consulte la seccion 3. OPCIONES GENERALES).
4.2.3. RESTAURACION DE LOS METODOS ESTANDAR A LA CONFIGURACION DEL

FABRICANTE
Puede restaurar los métodos estandar a la configuracién predeterminada seleccionando un método

4

Confirmation of REeset lMethod

Are vyou sUre You Wwant to reset selected
method to default?

4

NOIOVINLIL 3d SOAOLIN

Reset | Escape
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4.3. METODOS DE USUARIO

Estos métodos son definidos por el usuario (normalmente modificando un método estandar).
Los métodos de usuario pueden desarrollarse segun sus necesidades. Todos los parametros del
método pueden ser modificados por el usuario.

4.31. CREACION DE METODOS DE USUARIO

Para crear un nuevo método de usuario, comience con un método de usuario estandar o previamente
generado y siga estos pasos:

Titration Methods

Select the method to be actiuvated.

HI2001EHN Validation- 1.0ma~ 9 Std
HIS301EN Moisture in Soluent
HI2901EN BrIndex of Aromatics
SE R 1 copy of Molsture 1n Solvy

e |

New
Select He thod | Oelete

Paaes Page
Ug ODown

Nota: El titulador admite 100 métodos (estandar y definidos por el usuario). Al alcanzar el limite, se
muestra un mensaje de advertencia.

4.3.2. ELIMINACION DE METODOS DE USUARIO
fen la pantalla principal. Resalte el método que desea

confirmar o pulse para cancelar.

Confirmation of Method Deletion

Are vou sure vou want to delete the
selected method?

copy of Moisture in Solw




4.4. METODO DE VISUALIZACION/MODIFICACION

View < Modify Method

Id: USEROOODZ Modified: Jun 05, Z019 19:06
Select the option to be modified.

Method Rewision: 1.0

Type: KF Coulometric
Pre-Analvysis Stir Time: 3 Sec
Stirrina Speed: 900 RPHM
Stirbar Type: Medium
Orift Entry: Automatic
Reagent: General Purpose

Sample FParameters:
Control FParameters:
Termination Parameters:

Result Unit: PRI
Significant Figures: HEHHK
Print

Select Ezcare He thod
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ara guardar las modificaciones.
| para descartar los cambios.

Sawving Method

Select a menu option.

Save

Exit Without Sauina Method

4

"Escape" - exits without saving method.

4
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4.5. OPCIONES DEL METODO

Nota: Algunas opciones no se pueden modificar si se selecciona un método estandar.

4.51. NOMBRE DEL METODO
Opcidn: Hasta 24 caracteres

Method Name

Select the highlighted letter by using
the arrow keys then press <{Enter.
Select the empty field for a space.
Press {Accept? to save the entire name.

@MEBCDEFOGHTISJEKTLH
HOPQOQRSTUUWXY 2
abcdef ahijgki1m
nopPparstuwvwxyz
AABACEEET IRDGO
0T U U0 A s aEc e & &
idindéd do o0 ddp i
01232456789 7 %3
PR T S R S B SR
oSN [

2]
L
=<
)
O
O
=
14
[
n
=
L
(an]
-
<
-
=<
<
=

Cursor Cursor
Left Right

O=lete
Letter

ACCeft | Ezcape

4.5.2. REVISION DEL METODO
Opcion: Hasta 3 caracteres

Method Revision
Select the highlighted letter by using
the arrow keys then press <{Enter.
Select the empty field for a space.
The rewvision string format is "R.K".
2 MBCDEFGHTIUJEKLH
‘CD HMOPOQRSTUUWXY Z
— abcdefahijgk1m
() nopPpPaQrstuywxy =z
A ABACEEET T IRDGCG
< R EREEE R
— i dindado o0 ddp g
: 01 2 2456272 8289 % # 5
PR T S R S B SR
t: o B~
- | b, U
L
() Delete Curszor Cursor
Accept | Escare [ | ryen Left Right
3
EE;
|
‘Ll




4.5.3. TIPO DE METODO
Opcion: KF Coulométrico, indice de Bromo

Method Tvere

Choose the method application type.

Coulometrlc
mine Index

r"'l:l

Select | Ezcape | | |

4.5.4, TIEMPO DE AGITACION PREVIA AL ANALISIS

Opcidn: 0 a 1000 segundos

Para evitar resultados errdneos o puntos finales inalcanzables al analizar muestras con solubilidad
limitada, la muestra debe disolverse completamente en el reactivo antes de iniciar la titulacion.
Después de anadir la muestra al vaso de titulacién, el titulador se agitara durante el tiempo establecido
antes de que se genere yodo o se consuma bromo.

Pre-Analysis Stir Time

Enter the initial mixing time prior to
the start of the titration.

TN scconds

Low Limit: 0 seconds
High Limit: 1000 seconds

Delete
Digit

ACCefFt | Escape
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4.5.5. VELOCIDAD DEL AGITADOR
Opcion: 200 a 2000 RPM

Stirring Speesd

Enter the speed of the stirrer during
the titration.

UL

Low Limit: Z00 RPM
High Limit: Z000 RPH

Delete
Digit

El agitador permanecera encendido mientras el método esté activo. Cuando el agitador esté en
funcionamiento, la velocidad se puede ajustar en cualquier momento con las teclas @y V.

4.5.6. TIPO DE BARRA AGITADORA
Opcion: Hasta 10 caracteres

ACCefFt | Escape

(2]
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Stirbar Tvee

Select the highlishted letter by using

the arrow keys then press <{Enter:.

Select the empty field for a space.

Press {Accept® to save the stirbar type.
MECDEFGHTIGJEKTLH
HOPOQRSTUUWXY 2
abcdefahi jgkil1m

N nopPp-qQers:tuywxyz
AABACEEETIT I RDG
[ O A T - - T~ T~ R B -
idndéd doo0ddp i
01232456789 7 % 3
PR T S B G IR SR
¥ ooN _ B
| ledium |
Delete Cursor Cursar
Accert | Escare | |crter Left Right

V4
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4.5.7. ENTRADA DE DERIVA
Opcion: Automatica o Usuario

Orift Entry

Choose the drift entry mode.

AUdtomatlc
User

Select | Ezcape | | |

Automatica La tasa de deriva se calculara automaticamente tras la pre titulacién del reactivo.
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Usuario La deriva se establece en un valor fijo (introducido por el usuario). El usuario introduce
el valor estimado de la deriva. Se omitira la etapa de analisis de la deriva.

User Orift Ualue

Enter the backaround drift wvalue for final
result correction.

M LS min

4

Low Limit: 0.0 pasmin
High Limit: 10.0 pasmin

Digit

ficcept | Escape Delete | |

4.5.8. NOMBRE DEL REACTIVO
Opcion: Hasta 15 caracteres

Reagent MName

Select the highligahted letter by using
the arrow kevs then press <{Enter:.
Select the empty field for a space.
Press {Accept? to save the entire name.

4
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Cursor Cursaor
Left Right

Delete
Letter

ACCeft | Ezcape




4.59. PARAMETROS DE LA MUESTRA
Esta pantalla permite al usuario configurar los parametros de la muestra a analizar.

4.591. DETERMINACION DE LA MUESTRA
Opcion: Normal, Extraccion Externa, Disolucion Externa

(2] Sample Parameters
Ll
% Select the option to be modified.
c’ Sample Name: Oefault Sample
(J Sample Type: Mas=s
- ] Sample Size: 1.0000 g
|
(72
=
Ll
o
=
Select | Ezcape | |
O I
2

Sample Determination

Select the sample determination mode.

Hormal
External Extraction

=solution

4

Normal El andlisis se realiza mediante titulacién directa de muestras liquidas solubles en el
disolvente y con una distribucién homogénea en agua.

Extraccion Externa  La muestra es insoluble en el reactivo y se requiere una extraccidn externa con agua.

Disolucion Externa  La muestra tiene un contenido de agua muy alto, una distribucién de agua no homogénea o
se disuelve lentamente. La muestra se disuelve en un recipiente aparte y, a continuacién, se
titula una pequefia cantidad del reactivo.

rd

METODOS DE TITULACION

Consulte la seccion 8. OPTIMIZACION DEL METODO para obtener mas informacion.




459.1.1. NORMAL

Nombre Muestra
Opcion: Hasta 15 caracteres

Sample Parameters
Select the option to be modified. ],
Sample Name: Default Sample CcC
Sample Type: Mas=s ]>
Sample Size: 0.7300 g
—
O
m
=
w
—
A
c
Select | Escape | | 0
o
=
m
w

Sample MName

Select the highlishted letter by usinsg

the arrow keys then press <{Enter:.

Select the empty field for a space.

Press {Accept?® to save the sample name.
MECDEFOGHTIWJEKLH
HOPQOQRSTUUWXY Z
abcdefahijki1l1m
nopPAar st uUuvwxeyzZ
AABACEEEI I DGO
OO0 00 a s aac e & 2
i dinéadooud 0y éi
01 2 3456272897 %=
PR R S B R B N
¥ ooN _ B~

HOEE
~
Delete Cursar Cursor
Accept | Escare | [ctter | Left Right

Tipo de Muestra
Opcion: Masa o Volumen

Sample Tyee

Choose the sample amount type.

Mass
[ A S T i = I L R TR A
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Tamano de la Muestra
Opcion: 0.0010 a 100.0000 g 0 0.0010 a 100.0000 mL

Sample Size

Enter the sample size in current unit.

Low Limit: 0.0010 g
High Limit: 100.0000 g

Delete | |

AcCcept | Escape Diait
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Sample Size

Enter the sample size in current unit.

IET I L

Low Limit: 0.0010 mL
High Limit: 400.0000 mL
) Delet
elete
Accept | Escape Digit | |

Densidad de la Muestra (solo por volumen)
Opcidn: 0.200 a 3.000 g/mL

Sample Density

Enter the value of sample density.

V4
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T ol

Low Limit: 0.200 g~ mL
High Limit: 3.000 g-smL

Digit

Accept | Ezcape Delete | |




4.591.2. EXTRACCION EXTERNA

Nombre Muestra
Opcion: Hasta 15 caracteres

Sample Parameters

Select the option to be modified. ],
®Lernal =
Sample Name: Default Sample CcC
Sample Size: 1.0000 5 >

External Solvent Size: 0.2500 4
External Solwvent Conc.: 10.0000 mara r
Extracted Sample Size: 0.2500 g U
m
=
w
3
c
Select | Escape | | (@]
=
m
w

Sample MName

Select the highlishted letter by usinsg

the arrow keys then press <{Enter:.

Select the empty field for a space.

Press {Accept?® to save the sample name.
MECDEFOGHTIWJEKLH
HOPQOQRSTUUWXY Z
abcdefahijki1l1m
nopPAar st uUuvwxeyzZ
AABACEEEI I DGO
OO0 00 a s aac e & 2
i dinéadooud 0y éi
01 2 3456272897 %=
PR R S B R B N
¥ ooN _ B~

HOEE S A g
Delete Cursar Cursor
Accept | Escape Letter| Left | Right

Tamano de la Muestra
Opcioén: 0.0010 a 100.0000g

Sample Size

Enter the sample size in current unit.
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Low Limit: 0.00410 g
High Limit: 100.0000 g

Delete | |

AcCcept | Escape Diait




Tamano del Disolvente Externo
Opcion: 0.0010 a 100.0000g

External Soluent Size

Enter the size of the solvent used to
prepare the supernatant.

Low Limit: 0.00410 g
High Limit: 100.0000 g

Delete | |

AcCcept | Escape Diait

Concentracion de Disolvente Externo
Opcion: 1.0 a 1000000.0 ppm
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External Soluent Concentration

Enter the soluent concentration used to
prepare the supernatant.

| dLULIL. Uy

N
Low Limit: 1.0 ppm
High Limit: 41000000.0 ppm
Delete
Accept | Escape Digit | |

Tamafo de Muestra Extraida
Opcion: 0.0010 a 100.0000 g

Extracted Samele Size

Enter the extracted sample size used to
prepare the supernatant.

rd
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Low Limit: 0.00410 g
High Limit: 100.0000 g

Delete | |

AcCcept | Escape Diait




4.591.3. DISOLUCION EXTERNA

Nombre Muestra
Opcion: Hasta 15 caracteres

Sample Parameters

Select the option to be modified. ],
XLternal =
Sample Name: Default Sample CcC
Sample Size: 1.0000 5 >

External Solvent Size: 0.2500 4
External Solwvent Conc.: 10.0000 mara r
Dissoluted Sample Size! 0.2500 g U
m
=
w
3
c
Select | Escape | | (@]
=
m
w

Sample MName

Select the highlishted letter by usinsg

the arrow keys then press <{Enter:.

Select the empty field for a space.

Press {Accept?® to save the sample name.
MECDEFOGHTIWJEKLH
HOPQOQRSTUUWXY Z
abcdefahijki1l1m
nopPAar st uUuvwxeyzZ
AABACEEEI I DGO
OO0 00 a s aac e & 2
i dinéadooud 0y éi
01 2 3456272897 %=
PR R S B R B N
¥ ooN _ B~

HOEE S A g
Delete Cursar Cursor
Accept | Escape Letter| Left | Right

Tamano Muestra
Opcioén: 0.0010 a 100.0000g

Sample Size

Enter the sample size in current unit.

N
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Low Limit: 0.00410 g
High Limit: 100.0000 g

Delete | |

AcCcept | Escape Diait




Tamano del Disolvente Externo
Opcion: 0.0010 a 100.0000g

External Soluent Size

Enter the size of the solvent used to
prepare the supernatant.

Low Limit: 0.00410 g
High Limit: 100.0000 g

Delete | |

AcCcept | Escape Diait

Concentracion de Disolvente Externo
Opcidn: 0.0100 a 100.0000 %
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External Soluent Concentration

Enter the soluent concentration used to
prepare the supernatant.

: Low Limit:  0.0400 »
High Limit: 400.0000 »
Delete
Accept | Escape Digit | |

Tamaio de la Muestra Disuelta
Opcion: 0.0010 a 100.0000g

Dissoluted Samele Size

Enter the dissoluted sample size used to
prepare the supernatant.

ré
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Low Limit: 0.00410 g
High Limit: 100.0000 g

Delete | |

AcCcept | Escape Diait




4.510. PARAMETROS DE CONTROL
El usuario puede acceder y editar los parametros relacionados con la titulacion.

45.101. VELOCIDAD DE TITULACION
Opciones: Lenta, Normal, Rapida, Automatica

Control Parameters %

Select the option to be modified. ::

c

Imposed Current Z UA IE
End Foint Ualue: 100.0 wmb)

Generator Current Mode: Auto c:
Sianal Averaaing: Z Readinas

m

=

w

3

S

(@)

Select | Ezcape | | | 6

=

m

w

Titration Srpeed

Select the titration speed.

Slow
Marmal
Fast

=
Im-
_q
o
Select | Escape | | CJ
@
w
4510.2. CORRIENTE IMPUESTA o
Opciones: 1 pA, 2 pA, 5 pA, 10 pA m
Utilice las teclas @ y{v/ para seleccionar la corriente de polarizacion del electrodo de la lista =i
predefinida. =
—
Imposed Current >
. . o
Choose the imposed current value in UA. CD‘
1 uA P

S5 uA

10 pA

Select | Escape | |

Nota: Las corrientes de polarizacion mas altas aceleraran la contaminacion del electrodo y
potencialmente degradaran las muestras.




4510.3. VALOR DEL PUNTO FINAL

Opciodn: 5.0 a 600.0 mV

Utilice el teclado numérico para introducir el valor en mV en el que se alcanzo el punto final de la
titulacion. Este valor también se utiliza para determinar cuando finaliza la pre titulacién.

End Point Ualue

Enter the potential wvalue representing
the end point of the titration.

1. U By

Low Limit: 5.0 mb
High Limit: &00.0 mU

Delete
Digit

2]
LU
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ACCefFt | Escape

4.511. PARAMETROS DE TERMINACION
Esta pantalla permite al usuario configurar los parametros de control relacionados con la terminacién de

la titulacion.
Termination Parameters
Select the option to be modified.
1ax1mudm H 12Ul =ecC
Maximum Water Titrated: Z0.000 mg
Termination Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 5.0 pasmin
N
Select | Escape | |

rd
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45111. DURACION MAXIMA

Opcion: De 10 a 3600 segundos

Si no se alcanza el punto final de la titulacién, esta se detendra una vez transcurrido el tiempo maximo.
Aparecera el mensaje de error «Valor Fuera de Rango» en la pantalla.

Maximum Duratiaon

Enter the time period after the titration
is automatically stopped.

I ==conds

Low Limit: 10 seconds
High Limit: 3600 seconds

Delete
Digit
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ACCefFt | Escape

4.511.2. MAXIMO DE AGUA TITULADA

Opcion: 0.1 a 100.0 mg

La cantidad maxima de agua que reacciona durante la titulacion debe ajustarse segun el analisis.
Si no se alcanza el punto final de la titulacién, esta se detendra una vez que se haya alcanzado el
maximo de agua titulada. Aparecera el mensaje de error "Limites Excedidos" en la pantalla.

Maximum Water Titrated

Enter the maximum water amount to be
titrated.

4

Low Limit: 0.1 ma
High Limit: 100.0 ma

Digit

Accept | Ezcape Delete | |

4
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4.511.3. CRITERIO DE TERMINACION
Opcidn: Punto Final en mV, Deriva Absoluta, Deriva Relativa

Termination Criterion

Select titration termination criterion.

my End Point
Absolute Drift

Punto Final mV  La titulacién finaliza cuando el potencial permanece por debajo de un valor final
establecido durante un periodo de tiempo especifico.

Deriva Absoluta  La titulacién finaliza cuando la deriva real es menor que el valor de deriva absoluta
predefinido.

Deriva Relativa La titulacion finaliza cuando la deriva real es menor que la suma entre la deriva
inicial y la deriva relativa predefinida.

4.5.11.4. TIEMPO DE ESTABILIDAD DEL PUNTO FINAL

Opciodn: 1 a 30 segundos

El potencial debe permanecer por debajo del valor del punto final establecido durante el periodo

especificado.

End Point Stability Time

Enter the time period necessary to
validate the titration end point.

N -cconds

Low Limit: 1 seconds
High Limit: 30 seconds

Delete
Digit

ACCefFt | Escape




4.5.11.5. DERIVA ABSOLUTA
Opcioén: 0.0 a 40.0 ug/min

Absolute Orift

Enter the drift walue to be used by the
termination criterion.

1. LU VR

Low Limit: 0.0 pasmin
High Limit: 40.0 pasmin

Delete
Digit

ACCefFt | Escape

4.5.11.6. DERIVA RELATIVA
Opcion: 0.0 a 40.0 pg/min

Relative Orift

Enter the drift walue to be used by the
termination criterion.

1. LU VR

Low Limit: 0.0 pasmin
High Limit: 40.0 pasmin

Delete
Digit

ACCefFt | Escape

4.512. UNIDAD DE RESULTADOS
Opcion: %, ppm, mg/g, ug/g, mg, g, mg/mL, pg/mL

Result Unit

Select the unit for vour results.
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ma.s9
uasg
ma

ma . mb
uasml
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Vd

4.513. CIFRAS SIGNIFICATIVAS
Opcion: Dos (XX), Tres (XXX), Cuatro (XXXX), Cinco (XXXXX)
Esta opcién permite configurar el formato para mostrar el resultado final de la titulacion.

Significant Figures

Choose the format for vour result.

Wi

E

HHKE

L P o P S Y e e |

4.6. IMPRESION

Si no hay ninguna impresora conectada a la toma dedicada, o si la impresora esta desconectada,
aparecera un mensaje de error en la pantalla (consulte la seccién 7.5. PERIFERICOS para obtener
mas informacién sobre cdmo conectar una impresora al titulador).



5. MODO DE TITULACION

5.1. MODO INACTIVO

El titulador entra en modo inactivo al encenderse. Desde este modo, se puede acceder a todas las
funciones y configuraciones del software del HI934. Esto incluye todos los parametros del método
ajustables por el usuario, el sistema de manejo de reactivos, la transferencia de archivos, las
comprobaciones de calibracion, las actualizaciones de software y las opciones de interfaz con PC y
accesorios.  ——

Pulse la tecla \Ssﬁi:: para iniciar el modo de pre titulacion.

02:24:21 Jun 20, 2019 MPDSA

Moisture in Soluent

Reagent: beneral Purpose
General Select Me thod Air
Options Me thod Options Pump

La titulacion se realiza con el método seleccionado. Asegurese de que el método seleccionado se
adapte a las especificaciones de la aplicacion.
Antes de realizar una titulacién, asegurese de que se cumplan las siguientes condiciones:

* Todos los sistemas conectados estan correctamente ensamblados.

* La cantidad correcta de reactivo esta presente en el vaso de precipitados (entre las marcas de
minimo y maximo) para una éptima reproducibilidad.

Las siguientes etapas intermedias se realizan automaticamente antes de iniciar la titulacién:

* Pre titulacion de reactivos
* Andlisis de deriva (solo para entrada de determinacion automatica)

Una vez finalizado el anélisis de deriva, el titulador entra en modo de espera y se puede iniciar la titulacion.
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5.2. PRE TITULACION

En la pre titulacion, se eliminan el agua residual en la superficie interior del recipiente de titulacion, el
agua contenida en el aire atrapado y la pequefia cantidad de agua del reactivo.

El HI934 genera yodo electroliticamente dentro del recipiente de titulacion para que reaccione con el
agua residual. Una vez estabilizado el potencial del electrodo, el titulador pasa al Analisis de Deriva.
Al iniciar la pre titulacion, el agitador se activa automaticamente y el usuario no puede cambiar el
método seleccionado ni acceder a sus parametros.

08:25:320 Jun 20, 2019 IEDSA

Moisture in Soluent

Orift Analysis
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Last Dose: Standby )
0.07 ua Sample Analysis
I
— K
RPHM
200 200
Elapsed Time: 00:417
ml)
121.8
| | | Suspend | Stop

Nota: Sila pre titulacion dura mas de 30 minutos, el titulador cambia al modo de espera. Esto podria deberse a
errores en el sistema de titulacion (vaso mal sellado, reactivo incorrecto o faltante, electrodo desconectado o

defectuoso, etc.). Revise el sistema y reinicie la pre titulacion.

5.3. ANALISIS DE DERIVA (SOLO PARA DETERMINACION AUTOMATICA)

En el Analisis de Deriva, el HI934 realiza un analisis de un minuto que determina la cantidad de
humedad que se filira a la celda desde la atmdsfera. A pesar de que el recipiente de titulacién esté
herméticamente cerrado, el agua seguira filtrandose a la celda. La cantidad de agua que migra a la
celda por unidad de tiempo se conoce como tasa de deriva de fondo o tasa de deriva.

La tasa de deriva se determina registrando el nimero de dosis sucesivas muy pequefias de titulante
necesarias para mantener la sequedad del reactivo durante un minuto. EI HI934 calcula y reporta la
tasa de fuga de agua a la celda en pg/min.

MODO DE TITULACION




El HI934 restard automaticamente la tasa de deriva de los resultados de la titulacion. Esto es
importante para la precision de la titulacién al analizar muestras con un contenido de agua muy bajo,
donde la cantidad de agua filtrada en la celda representa una fraccion considerable del agua total
titulada durante el andlisis.

02:26:49 Jun 20, zZ0419 IPMSA
Moisture in Soluent
Fre-Titration
Jh1tt ARalusis

Last Dose: Standby ]
0.10 ug Sample Analysis
v i
RPHM
200 200
Drift
ml) [uar sminl
101.4 S---
Select Me thod
| Me thod |Dptiun5 | Stop

Cuando la deriva se estabiliza, el titulador pasa al modo de Espera.
Durante el analisis de la deriva, si el titulador no puede mantener la sequedad de la celda, vuelve al
modo de pre titulacion.

Nota: Si el modo de entrada de la deriva se configura como Entrada Manual, se omite la etapa de
andlisis de la deriva.

5.4. ESPERA

Una vez determinada la tasa de deriva, el HI934 entra en Espera. En Espera, se mantiene la
sequedad del recipiente de titulacién y la tasa de deriva se monitoriza y actualiza continuamente.
Desde Espera, se puede iniciar una sesion de analisis de muestras o de registro de la tasa de deriva,
asi como la seleccion del método, la personalizacién de los parametros del método y las opciones
generales (pulsando «Inicio» en un teclado externo).

Tras la configuracion inicial del titulador y antes de la primera titulacion, se debe dejar que la tasa de
deriva se estabilice en Espera durante 45 minutos. Esto garantiza que la tasa de deriva sea estable y
refleje la velocidad real a la que el vapor de agua entra en la celda, en lugar de representar un secado
lento del aire entre el reactivo y la parte superior de la celda. La estabilizacién se puede verificar
examinando la curva de tasa de deriva en funcion del tiempo.

Durante el modo de Espera, si la deriva se vuelve inestable, el titulador volvera al modo de Andlisis de

Deriva. 08:32:24 Jun Z0, Z019 IPDER
Moisture in Soluent
Fre-Titration
Orift Analysis

Last Dose: Standby )
0.15 ug Sample Analysis
READY %
RPH
Press 2900, 900
Sample Analvysis,
then add sample
Drift
ml) [uar sminl
100.4 .
Uiew Select Me thod Start Sample
Graph Me thod Options Log Analysis

SANOIDINYLSNI 3d TVNNVIA
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5.5. ANALISIS DE MUESTRAS
En el modo de Espera, pulse s para iniciar una titulacion.

Nota: Si el valor de deriva es cero, aparecera un mensaje de advertencia que informa al usuario de que
el reactivo podria estar sobretitulado.

esperar a que la deriva se estabilice en un valor superior.

Add Samele

Flease add the sample and enter the
sample size.

Estimated Conc. 1.000 “

Sample Size

Optimal Limits
Low Limit: 0.15 a
High Limit: 0.35 g

Fress <{Start Analysis> to start the
sample analysis.
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Delete
Digit

Start

Escape

| Mext |Balance

Si es necesario, actualice la concentracion estimada. Este valor se utiliza para determinar el volumen
previo a la titulacion. Los limites dptimos se actualizaran en funcion de este valor.

Siga los pasos a continuacion para agregar la muestra al recipiente de titulacién y determinar el tamafio
de la muestra.

5.5.1. TAMANO DE LA MUESTRA

5.5.11. ENTRADA MANUAL

1) Conecte una aguja larga (de aproximadamente 15 cm para un mejor control) a una jeringa lo
suficientemente grande como para contener al menos una muestra completa. Para la adicién
volumétrica, utilice una jeringa de precision.

2) Enjuague la jeringa y la aguja con la muestra varias veces: extraiga una pequefia porcion de
muestra, extienda completamente el émbolo, agite para cubrir el interior de la jeringa y expulse la
muestra en un recipiente para desechos. Para muestras con bajo contenido de agua (menos de 200
ppm), el enjuague final de la jeringa no debe incluir la aspiracion de aire, ya que la humedad del aire
podria contaminar significativamente la muestra.

3) Extraiga suficiente muestra en la jeringa para al menos una titulacion.

4) Seque el exterior de la aguja con un pafio o pafiuelo de papel sin pelusa.

5) Para muestras por masa, coloque la jeringa llena con la aguja en una balanza analitica. Tare la
balanza (técnica de pesaje inverso).

6) Inserte la aguja a través del septo en el puerto de muestra. Introduzca la jeringa a través del
tabique hasta que el extremo de la aguja esté aproximadamente a 1 cm de la superficie del
reactivo.

7) Dispense de forma uniforme la cantidad adecuada de muestra, asegurandose de que esta se
introduzca directamente en el reactivo y no salpique las paredes del vaso de titulacion ni los
electrodos.

8) Aspire un poco de aire del interior de la celda con la jeringa para asegurarse de que no queden
gotas de muestra en la punta de la aguja.

9) Retire la jeringa y la aguja del tabique, teniendo cuidado de que la aguja no toque el disolvente ni
otros componentes internos de la celda.

10) Calcule la masa de la muestra afadida a la celda de titulacion (reste la masa de la jeringa
después de afadir la muestra a la masa de la jeringa antes de afadir la muestra).
11) Introduzca la masa calculada de la muestra en el HI934

MODO DE TITULACION




5.5.1.2. DETERMINACION AUTOMATICA DE LA MASA DESDE LA BALANZA ANALITICA
(TAMANO DE LA MUESTRA SOLO POR MASA)

El tamafio de la muestra se puede determinar automaticamente desde la balanza cuando se conecta al
titulador mediante la interfaz RS 232.

Samele lWeishinsg

Balance: Default

Initial Weight: 0.2302 g

Final Weight:  ===-—-=

Put weighing boat on the balance.

Press {Accept> to update weiaht.

| Ealahce|

AcCcept | Escape Sctup

5.5.2. PROCEDIMIENTO
1) Coloque la jeringa que contiene la muestra en la balanza.

3) Anada la muestra al recipiente del titulador.
4) Coloque la jeringa vacia en la balanza.

Samele lWeishinsg

Balance: Default

Initial Weight: 0.2302 a3
Final Weight: 0.0457 g

Put empty weighing boat on the balance.

Press {Accept> to update weiaht.

| Ealahce|

AcCcept | Escape Sctup

=
>
=
c
>
=
=)
m
=
»
—]
X
(=
o
O
@)
=
m
7}

NOIOVINLIL 3d OAON




El titulador regresa a la pantalla anterior y el tamafio de la muestra se actualiza automaticamente.

Add Samele

Flease add the sample and enter the
sample size.

Estimated Conc. 1.000 “

Sample Size

Optimal Limits
Low Limit: 0.15 a
High Limit: 0.35 g

Fress <{Start Analysis> to start the
sample analysis.

Start

Escape

Delete
Digit | Next |

Presione ! Sar

para comenzar el analisis.
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Nota: El usuario debe asegurarse de que la balanza y el titulador estén configurados correctamente y
que la funcion de balanza esté habilitada (ver seccion 3.7. CONFIGURAR LA INTERFAZ DE LA
BALANZA).

5.5.3. ANALISIS DE MUESTRAS

og:48:10 Jun 20, 2019 [ pas | IPDSE

Moisture in Soluent

Fre-Titration
Orift Analysis

start\ . ., .
Pulse la tecla | ser | para detener la titulacion y volver al modo de Inactivo.
Pulse la tecla{ s« |para detener la titulacion y volver al modo de Espera.

Last Dose: Standby
1.49 ua sample Analysils
Titrated Water: I
136.1 ua -:I: Bl
< Initial Drift: RPHM
O 3.9 pasmin 300, 300
2
— Elapsed Time: 04:09 Drift
| ml 1 T [uar sminl
E 429.5 0.53821 nese ——--
w é?;?h | | Suspend | Stop
o
e

dejara de producir yodo.
Para continuar la titulacién, pulse {7




5.5.5. VIEWING THE TITRATION CURVE
Durante una titulacion, la curva de titulacion se puede visualizar en la pantalla "Grafico de Titulacion"
| El informe de ID de Titulacion también se muestra dentro de la ventana del gréfico.

02:49:19 Jun Z0, Z019 |H=DFs |IPOSE ;
Graph of Titration Data cC
m—Potential >

o900+
420. O
m

3404 .
Ze0< 5
180+ |
100 :I,
] &0 1z0 150 z40 s00 c
Titrated Water [ual Drift (@)

ml) [uar sminl 0

210.9 ---- 6
| Escape | Suspend | Stop 2

m
w»

5.5.6. RESULTADOS
Al alcanzar el punto final, la titulacion finaliza y se muestra la siguiente pantalla.

Sample Analysis Result

1.1679 ....

lLtration Lompleted

Analysis Duration:

04:32 [mmiss]

Titrated Water: 292.8 pua
Drift Value: 3.9 uasmin
Sample Size: 0.2366 g
Report ID: KF_0D00ZS
Uiew Average
| Escape Report | | Results

Esta pantalla muestra informacién sobre la titulacion (duracion, valor de deriva utilizado para la

compensacion, tamafio de la muestra e ID del informe de titulacion).

NOIOVINLIL 3d OAON




Pulse |
Pulse

ara ver el grafico de titulacion.

Review Result
e (F_00025.RPT m
E{} HI934 - Titration Report
Z Method Hame: Moisture in Solvent
Time & Date: 02:47 Jun 20, 2019

9 Titration ID: KF_000z5S
o Mr TitrWaterlugl k) Time
(&) 0 0.0 426.1 00
: 1 0.0 4Z27.3 oo:00:01

z 1.5 4Z6.4 go:o0:0z
(2’4 3 3.0 425.3 00:00: 03
|— 4 4.5 4Z25.3 oo:00:04
w =] E.0 4Z6.4 goi0o0:03

& 7.4 4zZ6.7 00:00:06
P

Uiew Print Page Paae

I-u Graph Escape Report Ug Down
o
=
=
=

I, los resultados se afiadiran al Historial de Analisis de Muestras. Este historial permite
obtener un promedio de los resultados de la titulacién.
Utilice las teclas /A y Y/ para desplazarse por la lista de resultados.

Utilice { <« para seleccionar las muestras que se utilizaran para el promedio.
Sample Analysis History
Date Time Sample Conc.[lma gl
% Jun 20, 2019 07:50 1.1601
% Jun z0, Z019 07:05 1.1598
=
o
(&)
< Titrated Water: 29Z2.8 na
| Sample Size: 0.2366 g
=
| Auerage Sample Conc.: 1.1609 marg
o Standard Deviation: 0.00171 wmorsa
|—
L
(am) Select Escape Delete
@
8 Nota: Cuando no hay resultados seleccionados, apareceran guiones en los campos Concentracion Promedio de
= Muestra y Desviacién Estandar.




6. FUNCIONES AUXILIARES

6.1. BOMBA DE AIRE

La bomba de aire se utiliza para afiadir o extraer el disolvente del vaso de titulacion sin exponerlo a
la humedad atmosférica.

6.1.1. LLENADO DEL VASO DE PRECIPITADO
Para afnadir disolvente al vaso de titulacion:

el disolvente al vaso de precipitados. Si el disolvente no fluye o fluye muy lentamente, verifique que
las tapas de las botellas estén correctamente ensambladas y bien selladas, y que el tubo de
manejo de liquidos llegue hasta el fondo de la botella de disolvente.

Air PumP

Select a menu optiohn.

SANOIDINYLSNI 3d TVNNVIA

Air Pump Running

Automatic Shutoff in 19 seconds ...

Stop
Filling

{Stop |

presione| S | para apagar la bomba de aire. Si no se presiona |_fin__, la bomba de aire se

apagara automaticamente después de 20 segundos.

3) EIHI934 solicitara al usuario que verifique que la celda de titulacion se haya llenado hasta la linea
"Min." (aproximadamente 75 ml).

Estimated Cell Uolume

Coanfirm the cell has been filled to
the "Min" line or enter approximate
cell volume.

T L
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Low Limit: 0.0 mL
High Limit: Z00.0 mL

Delete
Digit

ACCefFt | Escape




6.1.2. VACIADO DEL VASO DE TITULACION
Para eliminar los residuos del vaso de titulacion:

1) Afloje ligeramente el conector del tubo de desechos y deslicelo hacia abajo hasta que llegue al
fondo del vaso de precipitados

3) Presioneles p
automaticamente después de 60 segundos

4) Devuelva el tubo de desechos a su posicion original y vuelva a colocar el tapdn de vidrio.
6.2. AGITADOR

Nota: Al seleccionar un agitador personalizado (ver la seccion 3. OPCIONES GENERALES), los
comandos relacionados con el agitador no estan disponibles.

En modo Inactivo, el agitador se puede encender y apagar pulsando la tecla | str
Durante el proceso de titulacion, la velocidad de agitacion se puede ajustar manualmente con las tecla

/K\y(<7

Nota: El agitador no se puede apagar durante el proceso de titulacion.

6.3. RESULTADOS
Para acceder a la pantalla de Parametros de Datos, pulse la tecle=s .
Desde la pantalla de Parametros de Datos, puede acceder a las siguientes opciones:
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Data Parameters

Select a menu option.

REUIEW ﬁuallahle Repurts
GLF Data

Meter Information

Setup Titration Report
Result History

FUNCIONES AUXILIARES




6.3.1. REVISION DEL ULTIMO INFORME
Se puede revisar el Ultimo informe de titulacion.

La informacion del informe se basa en las selecciones realizadas en la pantalla Configurar Informe de
Titulacién. Estan disponibles las siguientes teclas de opcion:

Review Result =
KF_00099.RPT m ;
c
HI934 - Titration Report >
Method Mame: Moisture in Solvent r
Time & Date: 13:41 Feb 18, 2019 (-
Titration ID: KF_00099 m
Mr TitrWaterliusl ) Time —
0 0.0 594.0 00:00:00 P
1 0.0 591, 3 00:00:01 w
z 10.0 592, 7 00:00:02 —

k] z0.0 59z.3 00:00:03
4 79.9 597, 7 00:00: 04 A
5 39.8 59z2.4 00:00:05 cC
Uiew Print Page Paase Q
Graph Escape Report Ug Down o
=
m
w»

Revise el gréfico de titulacion.

Imprima el informe de titulacién.

Regrese a la pantalla anterior.

Puede usarse para desplazarse por las paginas.

6.3.2. REVISION DE INFORMES DISPONIBLES
Se pueden guardar hasta 100 informes en el titulador. Para ver uno de los informes guardados,

m
Auailable Reports %
Highlight a report & press <{Uiew Report? Q
to see the detailed data. o
Tolsture 1n Soluent H |i| P
Titration Report 1341 Feb 18, Z0419 m
Moisture in Solvent ID:KF_0009>? m
Titration Report 12:29 Feb 18, 2019
Moisture in Soluvent IDIKF_00033 >
Titration Report 13:36 Feb 18, Z019 C
Moisture in Solvent IDIKF_000%9&
Titration Report 12:18 Feb 18, Z019 ><
TEST 1ma~a ID:KF_00095 —
Titration Report 12:09 Feb 18, 2019 —
TEST ima-a ID:KF_00094 >
Titration Report 11:57 Feb 18, 2019
TEST imasg I0:KF_00093 A
Titration Report 11: 46 Feb 12, 2019 m
Uiew Escape Uiew | Print | Delete m
Graph Report Report Report

El informe contiene Unicamente la informacion seleccionada en las pantallas de Configuracion del
Informe de Titulacién durante su generacion. Estan disponibles las siguientes teclas de opcion:

Revisar el grafico seleccionado.
Revisar el informe seleccionado.
Imprimir el informe seleccionado.
Eliminar el informe seleccionado.
Volver a la pantalla anterior.




6.3.3. DATOS GLP
Opcion: Hasta 20 caracteres

GLP Data

Select a menu option.

Operator Mame:
Electrode Hame:
Field 1:
Field 2:
Field 3:

Nombre Empresa Permite registrar el nombre de la empresa en cada informe.
Nombre Operador Permite registrar el nombre del operador en cada informe.
Nombre Electrodo Permite registrar el nombre del electrodo en cada informe.
Campos 1,2y 3 Permiten registrar cualquier informacién adicional en cada informe.

Estos campos deben seleccionarse en la pantalla Configurar Informe de Titulacion (ver la seccion 6.3.
RESULTADOS) para que se muestren en el informe de titulacion.
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6.3.4. INFORMACION DEL MEDIDOR
Muestra los datos de configuracion del titulador.

Meter Information

E{} HI 934 Karl Fischer Coulometric Titrator
m SERIAL MNUMBER
Titrator Serial NHumber: 101490001111
<: Analog Board Serial Humber: 201510004441
: Stirrer Serial Mumber: 601440409444
>< SOFTWARE VERSION
- ) Titrator Sof tware Version: vi.00
Basze Board Sof tware Uersion! wi.00
<t Stirrer Sof tware Uersion: vi,00
N Analog Calibration Date:l Feb 15, 2019
Ll
% Generator Electrode Type: HIS0DO0S11
=
) | Escape Print | |
L

Numero Serie Titulador Numero de serie de la placa base del titulador.

Numero Serie Placa Analégica NUmero de serie de la placa analdgica del titulador.
Numero Serie Agitador Numero de serie del agitador.

Version Software Agitador Version actual del software del agitador.

Titulador Version Software Version actual del software instalado en el titulador.
Version Software Placa Base Version actual del software de la placa base del titulador.
Fecha Calibracion Analdgica Fecha de calibracién del fabricante de la placa analdgica.




Nota: Si ha transcurrido mas de un afio desde la fecha de calibracién de la placa anal6gica, aparecera
el mensaje Calibracion Analdégica Pendiente en la pantalla principal y debera recalibrarse.

6.3.5. CONFIGURAR INFORME DE TITULACION
Personalice un informe Unico para registrar los resultados de la titulacion. Un asterisco indica que se
incluira en el informe de titulacion.

Set Up Titration Report

Select fields to be saved in the report.

Result and Units
Titration Method
Standard-Sample Size
End FPoint Volume
Titration Duration
Date and Time
Titration Ended By
All Data Points
1ethod Farameters
Company Hame
Operator Mame

Electrode Mame

TS A

Field 1
Field 2z
Unsersct| Escape | p2vE. | Pjee | fase
| select | Afade la informacion resaltada al informe.

{ Unselect | Elimina la informacion resaltada del informe.

Regresa a la pantalla de pardmetros de datos. El informe no se actualiza.
Actualice el informe con los elementos seleccionados. El informe
previamente guardado no se actualizara.

Desplacese por las opciones.

6.3.6. HISTORIAL DE ANALISIS DE MUESTRAS

Esta opcion permite al usuario acceder al historial de analisis de muestras y promediar los
resultados de la titulacion.

Utilice las teclas () y \v/ para desplazarse por la lista de resultados.

Use{ s | para seleccionar las muestras que se utilizaran para promediar.
Sample Analysis Historwy

Date Time Sample Conc.[lma gl
¥ 0, 019 0UZ:4g.) 1,16z
# Jun Z0, Z0419 07:50 1.1601
# Jun Z0, zZ012 07:05 1.1598
Titrated Water: 29Z2.8 na
Sample Size: 0.2266 g
Average Sample Conc.: 1.1609 marsg
Standard Deviation: 0.00171 masa

Select Escare Delete

Nota: Cuando no hay resultados seleccionados, apareceran guiones en los campos
Concentracion Promedio de Muestra y Desviacion Estandar.
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MANUAL DE INSTRUCCIONES
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7. MANTENIMIENTO Y PERIFERICOS
7.1. MANTENIMIENTO DE LOS ELECTRODOS DEL GENERADOR

jPrecaucion! Nunca caliente los electrodos del generador a mas de 50 °C durante el secado. Esto
podria causar dafios permanentes al conector.

Los electrodos del generador deben limpiarse cada 1 0 2 semanas, o con mayor frecuencia si se
trabaja con muestras sucias o aceitosas.

1) Retire el cartucho desecante de la parte superior del generador y desconecte el cable. En
generadores con diafragma, utilice el tubo de residuos para retirar el catolito del compartimento
interior.

2) Retire el generador del recipiente de titulacion.

3) Enjuague las superficies internas y externas con metanol seco. jNO permita que ningun liquido/
disolvente se acerque al conector del electrodo!

4) En generadores con diafragma, coloque el generador en un recipiente de titulacion vacio y llene
el compartimento interior con aproximadamente 15 a 20 ml de metanol seco. Deje que el metanol
se disperse a través del diafragma para eliminar los contaminantes. Para una limpieza mas
profunda, repita este procedimiento una o dos veces mas.

5) Limpie la grasa de las juntas esmeriladas con un pafio o pafiuelo de papel limpio y seco.

6) Deje secar el generador. Coléquelo en una estufa de secado (maximo 50 °C) durante 1 hora o
hasta que no se observe liquido ni condensacion. Si no dispone de un horno, utilice el generador
inmediatamente para evitar la adsorcién de humedad en el metanol residual.

7) Si persiste contaminacion visible, utilice un disolvente adecuado para disolverla. Puede usar agua
y jabon si es necesario; enjuague con metanol seco y seque antes de usar.

7.2, MANTENIMIENTO DEL ELECTRODO DEL DETECTOR

El mantenimiento adecuado del detector es crucial para obtener mediciones fiables y prolongar su vida
uatil. La frecuencia del mantenimiento dependera en gran medida del tipo de muestra analizada. Puede
ser necesario si el electrodo responde lentamente o no responde, si se observan lecturas de mV con
ruido, si hay residuos visibles o revestimiento en o entre las clavijas del electrodo.

1) Retire el electrodo detector del recipiente de titulacion.

2) Enjuague el electrodo con un disolvente adecuado para el tipo de muestra utilizada; el metanol
suele ser suficiente.

3) Elimine los residuos frotando suavemente con un pafio o pafiuelo de papel limpio. Deje que la
sonda se seque por completo.

4) Si se requiere una limpieza mas exhaustiva, sumerja el electrodo en la Solucién de Limpieza de
Electrodos de Uso General HI7061 durante varias horas. Luego, enjudguelo con agua y luego
con metanol.

5) Deje que el electrodo se seque antes de usarlo.

6) Inspeccione el vidrio para detectar grietas, especialmente cerca de las patillas del electrodo.
Reemplace el electrodo si encuentra alguna grieta.

Nota: Limpiar el electrodo detector con agentes de limpieza eliminara los complejos de platino-yodo
formados en su superficie. Esto reducira la resistencia del detector y, por lo tanto, sus lecturas de mV.
Para contrarrestar este cambio, reduzca el valor de mV del punto final o aumente la corriente impuesta
en las Opciones del Método. El complejo de platino-yodo se reformara después de varias titulaciones.

jAdvertencia! Proteja las clavijas de los electrodos contra dafios. Evite usar cepillos o abrasivos para
limpiarlas.
Las clavijas se doblan facilmente, lo que puede causar errores permanentes en las lecturas de mV.



7.3. MANTENIMIENTO DEL SOPORTE DEL ADAPTADOR DE REACTIVOS

El tubo de vidrio del soporte del adaptador de reactivos se puede retirar para su limpieza si se ha
derramado reactivo o residuos en él.
Para limpiar el tubo de vidrio:

1) Retire el adaptador de intercambio de reactivos de la parte superior del soporte.

2) Retire lentamente el tubo de vidrio. Tenga cuidado, ya que podrian haberse acumulado reactivos
o residuos peligrosos en el interior del tubo.

3) Enjuague el tubo con metanol seco. Si es necesario, use agua y jabon y luego enjuague con
metanol.

4) Limpie la grasa de las juntas de vidrio esmerilado con un pafio o pafiuelo limpio y seco.

5) Seque el tubo en una estufa de secado o séquelo completamente.

7.4. MANTENIMIENTO DEL ADAPTADOR DE INTERCAMBIO DE REACTIVOS

El adaptador de intercambio de reactivos debe limpiarse si se ha acumulado un exceso de liquido o
sales en las superficies. Limpie el adaptador y el soporte si observa sales en la junta de vidrio
esmerilado o cerca de ella. Para limpiar el adaptador:

1) Afloje las tapas y retire los tubos del adaptador. Asegurese de que el extremo de los tubos no
esté sumergido en liquido para evitar derrames.

2) Retire el adaptador de intercambio de reactivos de la parte superior del soporte.

3) Desconecte las tapas de sus roscas.

4) Enjuague el adaptador, los o-rings y las tapas (si es necesario) con metanol seco. Si es
necesario, use agua y jabon y luego enjuague con metanol.

5) Limpie la grasa de las juntas de vidrio esmerilado con un pafio o pafiuelo de papel limpio y seco.

6) Seque el adaptador de vidrio en una estufa de secado o séquelo completamente. Deje que las
tapas y los o-rings se sequen al aire.

7) Asegurese de que todas las piezas estén completamente secas antes de volver a ensamblar.

7.5. PERIFERICOS

7.51. CONEXION A UNA IMPRESORA
Se pueden conectar diversas impresoras paralelas al puerto paralelo del titulador mediante un cable
DB25.

I

111
| -
| ]

jAdvertencia! La conexién/desconexién del Cable de Alimentacion, la Bomba de Aire/Agitador, la
Impresora o la Balanza solo debe realizarse cuando el titulador y los dispositivos externos estén
apagados.

SANOIDINYLSNI 3d TVNNVIA
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7.5.2. CONEXION A UNA COMPUTADORA
El titulador se puede conectar a una computadora mediante un cable USB. Es necesario instalar la
aplicacion HI900 para PC en la computadora.

MANUAL DE INSTRUCCIONES

Conecte el cable al puerto USB del panel trasero del titulador.

Conecte el cable al puerto USB del PC.

Abra la pantalla Conexién USB con el PC en el titulador (consulte la seccion 3. OPCIONES
GENERALES).

Abra la aplicaciéon HI900 para PC y seleccione el puerto USB correspondiente en el PC.

USB Link with PC

Active

V4

READY

Speed 19200

| Escape | | |

La aplicacion para PC HI900 permite la transferencia de métodos e informes entre el titulador y el PC.

jAdvertencia! La conexién/desconexion del Cable de Alimentacion, la Bomba de Aire/Agitador, la
Impresora o la Balanza solo debe realizarse cuando el titulador y los dispositivos externos estén
apagados.
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7.5.3. CONEXION DE UN TECLADO DE PC EXTERNO
Esta conexion permite utilizar un teclado de PC PS/2 externo ademas del teclado del titulador.

La correspondencia entre el teclado del titulador y el teclado externo tipo Estados Unidos 101 se puede

encontrar a continuacion:

Teclado Externo para PC (Estados Unidos 101)

Teclado del Titulador

Tecla de Funcién F-1

Tecla de Funcién F-2

Tecla de Funcién F-3

results

Tecla de Funcién F-4

device

Tecla de Funcién F-5

Tecla de opcidn 1 (de izquierda a derecha

Tecla de Funcién F-6

Tecla de opcidn 2 (de izquierda a derecha

Tecla de Funcién F-7

Tecla de Funcién F-8

Tecla de opcidn 4 (de izquierda a derecha

Tecla de Funcién F-9

(
(
Tecla de opcién 3 (de izquierda a derecha
(
(

Tecla de opcidn 5 (de izquierda a derecha

)
)
)
)
)

Tecla de Funcién F-10

start
stop

Tecla de Flecha hacia Arriba

Tecla de Flecha hacia Abajo

Tecla de Flecha lzquierda

Tecla de Flecha Derecha

Pag. hacia Arriba

Pag. hacia Abajo

Teclas Numéricas: de 0 a 9

Ingresar

Teclas Alfanuméricas

Permitir entradas alfanuméricas
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OPTIMIZACION DE METODOS

8. OPTIMIZACION DE METODOS

8.1. AJUSTES DE TITULACION

Los ajustes predeterminados incluidos en los métodos estandar han sido desarrollados por Hanna
Instruments para proporcionar resultados precisos en la mayoria de las muestras sin necesidad de
intervencion adicional del analista ni ajustes del método. Sin embargo, para adaptarse a una mayor
variedad de tipos de muestras y matrices, todos los parametros de titulacion del HI934 son
personalizables. Esta seccién describe los parametros de titulacion criticos necesarios para que un
analista modifique un método estandar o desarrolle uno desde cero.

Los métodos HI934 se pueden madificar y personalizar segun los requisitos de la muestra, la matriz de
la muestra y la formulacién del reactivo. Los ajustes modificables por el usuario se dividen en dos
categorias: Parametros de Control, que configuran funciones criticas que determinan el curso de una
titulacion y cdmo se finalizan las titulaciones, y Opciones de Método, que controlan funciones menores
que no afectan directamente a las mediciones y que permiten principalmente a los usuarios avanzados
acortar los tiempos de titulacion.

8.1.1. PARAMETROS DE CONTROL

8.1.1.1. POTENCIAL DE PUNTO FINAL Y CORRIENTE DE POLARIZACION

El HI934 utiliza un sistema de electrodos polarizados conocido como indicacion bivoltamétrica. El
titulador monitorea el voltaje necesario para mantener una corriente de polarizacién constante (Ipol)
entre el electrodo Karl Fischer de doble punta de platino durante la titulacién.

Durante la titulacion, no hay exceso de yodo. Para mantener la corriente de polarizacion establecida, el
HI1934 debe aplicar un voltaje relativamente alto a través de las puntas del electrodo.

Al final de la titulacion, la cantidad de yodo afiadida es igual a la cantidad de agua de la muestra.
Cuando se genera un exceso de yodo, este se encuentra presente en la solucion. El exceso de yodo se
reduce facilmente y el yoduro resultante se oxida facilmente en las reacciones de los electrodos en el
catodo y el anodo, respectivamente. La facilidad de estas reacciones permite mantener la corriente de
polarizacion constante a un potencial de electrodo mucho menor.

En teoria, un desplazamiento significativo del potencial de electrodo indica el punto final. En la practica,
el punto final de la titulacion se alcanza cuando el potencial de electrodo desciende por debajo de un
valor predefinido y se cumplen los criterios de terminacion elegidos.

La eleccién del potencial de punto final debe basarse, principalmente, en la corriente de polarizacion vy,
en menor medida, en la composicién del disolvente Karl Fischer y la matriz de la muestra. Si se
modifica la corriente de polarizacién, también debe modificarse el potencial de punto final. Ademas,
existen riesgos que deben evitarse al elegir un potencial de punto final. Seleccionar puntos finales
demasiado altos o demasiado bajos resultaré en tiempos de titulacion prolongados y una
reproducibilidad deficiente. Los puntos finales demasiado altos son aquellos que preceden o coinciden
con el punto de equivalencia, de modo que la concentracion de exceso de yodo no se detecta con
fiabilidad. Los potenciales de punto final se consideran “demasiado bajos” cuando corresponden a un
gran exceso de yodo en la celda de titulacion.

Nota: Limpiar el electrodo detector con agentes de limpieza eliminara los complejos de platino-yodo
formados en su superficie. Esto reducira la resistencia del detector y, por lo tanto, sus lecturas de mV.
Para contrarrestar este cambio, reduzca el valor de mV del punto final 0 aumente la corriente impuesta

en las Opciones del Método. EI complejo de platino-yodo se reformara después de varias titulaciones.



8.1.1.2. VELOCIDAD DE TITULACION

El HI934 predice la proximidad del punto final y reduce el volumen de titulante afiadido hasta alcanzarlo.
Este proceso, controlado por software y conocido como dosificacién dindmica, evita la adicion de titulante
mas alla del punto final y proporciona una mayor densidad de datos en las proximidades del punto final, lo
que resulta en una determinacion precisa del punto final y titulaciones mas rapidas. El usuario debe
configurar correctamente el volumen de dosis minimo y maximo para que la dosificacion dinamica sea
eficaz.

El ajuste de velocidad de titulacion controla la velocidad de generacion de yodo. Una velocidad de titulacion
mas rapida reducira el tiempo de titulacion, pero aumentara la probabilidad de sobretitulacidén. Una
velocidad de titulacion mas lenta permitira una mayor precision del punto final, pero prolongara el tiempo de
titulacién. La velocidad de titulacion recomendada para cada muestra depende de la cantidad de agua
introducida en la muestra:

Velocidad Titulacién Lenta Normal Rapida
Humedad Muestra <300 pg 300 - 1000 ug 1000 ug

Si se selecciona Automatico, el HI934 determinara la velocidad de titulacion adecuada segun el
contenido de agua estimado y la cantidad de muestra afiadida al recipiente para cada titulacion. Si la
sobretitulacion se produce con frecuencia, seleccione una velocidad de titulacién mas lenta. Si se desea
una duracion de titulacién mas corta, seleccione una velocidad de titulacién mas rapida.

8.1.1.3. PROMEDIO DE LA SENAL

El valor seleccionado para el ajuste del promedio de la sefial determina cuantas lecturas promediara el
sistema electrénico para generar un Unico punto de datos en la curva de titulacién. Si bien valores altos
de 3, 4 o hasta 10 lecturas reducen el tiempo de respuesta del electrodo, también resultan en una curva
de titulacién mas suave, lo que puede resultar en una titulacion mas rapida (lecturas individuales
inestables pueden reducir la dosis).

8.1.2. PARAMETROS DE TERMINACION
El HI934 ofrece tres criterios para considerar que una titulacion ha alcanzado un punto final.

81.21. TIEMPO DE ESTABILIDAD

Al seleccionar este criterio de terminacién, se considera que una titulacién ha alcanzado el punto final
cuando el potencial del electrodo se mantiene por debajo del potencial de punto final especificado
durante un periodo denominado tiempo de estabilidad. Los tiempos tipicos de estabilidad del punto final
oscilan entre 5y 15 segundos.

8.1.2.2. CRITERIOS DE TERMINACION POR DETENCION POR DERIVA

El criterio de terminacion por deriva, o Detencion por Deriva, finaliza las titulaciones basandose en el
concepto de que, al final de una titulacién, cuando toda el agua de la muestra ha reaccionado, el titulador
solo debe titular el agua que se filtra en la celda debido a la tasa de deriva de fondo (véer la seccién 5.
MODO DE TITULACION para una explicacion detallada de la deriva de fondo). Idealmente, el criterio de
terminacion por Detencidn por Deriva finaliza una titulaciéon cuando se observa una tasa de deriva
idéntica a la que precedio al inicio de la titulacion. Sin embargo, desde un punto de vista practico, lograr
una tasa de deriva idéntica resulta en tiempos de titulacion muy largos.

Para acortar los tiempos de titulacion y, al mismo tiempo, aprovechar las ventajas de la terminacién
basada en la deriva, el HI934 incorpora dos criterios de terminacion de la deriva: la deriva relativa y la
deriva absoluta.
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OPTIMIZACION DE METODOS

8.1.2.2.1. PARADA DE DERIVA RELATIVA

El parametro de parada de deriva relativa debe ser el criterio de terminacion de primera eleccion. Es el
de aplicaciéon mas universal, el mas facil de usar y permite titulaciones rapidas y repetibles.

Este parametro tiene la ventaja sobre otros criterios de terminacion de que el valor de la tasa de deriva
relativa puede ajustarse independientemente de la concentracion del titulante y de la tasa de deriva
inicial.

Con este criterio, una titulacion alcanza un punto final con éxito cuando el HI934 titula toda el agua
introducida con la muestra y mantiene una tasa de deriva igual a la suma de la deriva inicial (tasa de
deriva al iniciarse la titulacion) y el valor de parada de deriva relativa establecido (es decir, una deriva
ligeramente superior a la tasa de deriva inicial).

La eleccion del valor de parada de deriva relativa influye en la duracién y la reproducibilidad de la
titulacion. Elegir valores bajos de parada de deriva relativa (3 a 5 pg/min) dara como resultado
titulaciones con alta reproducibilidad y larga duracién. Establecer valores altos de parada de deriva
relativa (8 a 15 ug/min) resultara en titulaciones rapidas con una reproducibilidad potencialmente
reducida.

Se requieren valores mas bajos de parada de deriva relativa para muestras de baja concentracion. Los
ultimos microgramos de agua de una muestra reaccionan lentamente con el yodo. Por lo tanto, es
fundamental dejar que los ultimos microgramos reaccionen, ya que pueden representar una porcion
significativa del agua total titulada. Para titulaciones de menos de 200 ug de agua, se recomienda
establecer la parada de deriva relativa entre 3 y 4 ug/min. Las titulaciones de mas de 200 ug de agua
pueden tener una parada de deriva relativa de 8 a 15 pg/min.

8.1.2.2.2. PARADA DE DERIVA ABSOLUTA

Segun este criterio, una titulacion alcanza un punto final con éxito cuando la deriva cae por debajo de un
umbral predefinido denominado valor de parada de deriva absoluta. Al establecer el umbral de deriva
absoluta, se debe lograr un equilibrio entre la velocidad de titulacién y la precisién. Elegir un umbral
ligeramente superior a la tasa de deriva inicial resultara en una alta reproducibilidad y titulaciones
relativamente lentas. Establecer un umbral superior (>30 mg/min) resultara en titulaciones muy rapidas y
una menor reproducibilidad.

Se debe considerar la tasa de deriva actual antes de seleccionar un valor de parada de deriva absoluta.
Un valor demasiado bajo en relacion con la tasa de deriva inicial puede provocar que la titulacion
continue indefinidamente sin alcanzar un punto final vélido.

8.1.3. OPCIONES DEL METODO

8.1.31. TIEMPO DE AGITACION PRE ANALISIS

Al analizar muestras con solubilidad limitada o que liberan agua ligada lentamente, es necesario agitar
la muestra en el disolvente seleccionado antes de iniciar la titulacién para evitar resultados de titulacién
erroneamente bajos o puntos finales inalcanzables. La opcion de tiempo de agitacion pre analisis
garantiza que, tras afadir la muestra, la mezcla de titulacion se agite durante un tiempo antes de que se
genere yodo en la celda. El tiempo de agitacion pre-analisis se puede configurar entre 0 y 1000
segundos.

8.1.3.2. VELOCIDAD DE AGITACION

La velocidad de agitacion del HI934 se puede configurar entre 200 y 2000 RPM con una resolucion de
100 RPM. El sistema de agitacién esta equipado con un mecanismo de retroalimentacion dptica para
garantizar que el motor de agitacion gire a la velocidad configurada por el usuario. La velocidad 6ptima
de agitacion se obtiene cuando se observa un pequefio vortice. Si la velocidad de agitacién es
demasiado baja, el titulante no reaccionara con la muestra antes de llegar al electrodo, lo que provocara
una sobre-titulacién y una baja reproducibilidad de la titulacién. Si la velocidad de agitacion es
demasiado alta, se formaran burbujas en la solucion. Las burbujas pueden desestabilizar o falsear el
potencial medido del electrodo.

La velocidad de agitacion predeterminada para los reactivos Karl Fischer estandar disponibles
comercialmente, utilizados dentro del rango de volumen operativo de la celda estandar de Hanna
Instruments y con la barra de agitacion magnética suministrada, es de 900 RPM. Las muestras que
resulten en una solucion de titulacién con mayor o menor viscosidad pueden requerir un ajuste de la
velocidad de agitacién.



8.1.3.3. ENTRADA DE LA TASA DE DERRIVA DE FONDO

Esta opcion permite elegir entre la determinacion automatica de la tasa de deriva del HI934 o la
asignacion de un valor fijo para que el titulador lo utilice como tasa de deriva.

La principal ventaja de omitir la funcion de tasa de deriva automatica es el ahorro de tiempo. Esto
resulta adecuado al titular muestras con alto contenido de agua, donde la tasa de deriva es demasiado
baja como para afectar los resultados de la titulacién, o en situaciones de diagndstico donde no resulta
ventajoso esperar a que el HI934 realice un analisis de la tasa de deriva.

8.2. LA MUESTRA

8.21. PROCEDIMIENTO DE MUESTREO ADECUADO

Un muestreo adecuado es esencial para determinar con precision el contenido de agua de materiales a
granel, especialmente con muestras no homogéneas. Muchos métodos estandar detallan instrucciones
para garantizar un muestreo adecuado.

Como regla general, se deben seguir las siguientes pautas:

* Lamuestra debe ser representativa. El contenido de agua de la muestra tomada es igual al
contenido de agua promedio del material a granel.

* Evite exponer las muestras a los efectos contaminantes de la humedad atmosférica. Tome las
muestras lo antes posible y protéjalas durante el transporte o almacenamiento.

* Tome muestras del interior de los materiales a granel. Las superficies de los materiales
higroscopicos pueden contener niveles de humedad mas altos que el resto del material. Las
superficies de los materiales que liberan agua pueden contener menos agua que el resto del
material.

* Tomar muestras grandes de materiales a granel resultara en una muestra mas representativa.

8.2.2. DETERMINACION DEL TAMANO OPTIMO DE MUESTRA

El HI934 titula de forma dptima en un rango de 0.5 a 2.0 mg de agua por muestra. Idealmente, el
tamario de la muestra se ajustaria para que siempre se mantuviera dentro de este rango, pero resulta
impractico afiadir muestras de gran tamafio, como se requeriria para concentraciones de 500 ppm o
inferiores. Intentar afiadir mas de 10 g de muestra aumenta la probabilidad de obtener resultados
erroneos, ya que la muestra altera significativamente la composicion del reactivo. Ademas, el recipiente
de titulacién se llenara rapidamente después de un par de titulaciones si el tamafio de la muestra es de
10 g. Para muestras inferiores a 500 ppm, el tamafio de la muestra debe ser un equilibrio entre la
precision de la titulacion (mayor tamafio de muestra) y la economia (menor desperdicio de reactivo). La
siguiente tabla muestra el tamafio de muestra recomendado segun el contenido de humedad:

ContenidoAgua| 1 ppm 20 ppm | 100 ppm | 250 ppm | 1000 ppm 1% 5%
Tamafio Muestrd 10 g 5¢ 39 249 1g 0.1g 0.02 g

8.2.3. MUESTRAS SOLIDAS

Las muestras solidas nunca deben analizarse directamente en el recipiente de titulacion. Los solidos
aumentan considerablemente el riesgo de obstruir el diafragma del generador, lo que podria causar
dafios permanentes. Ademas, abrir el recipiente de titulacion para afadir una muestra sélida
introduciria una cantidad significativa de humedad, lo que causaria lecturas falsamente altas y
aumentaria la deriva entre titulaciones. Estas muestras deben analizarse mediante extraccion o
disolucién externa.
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OPTIMIZACION DE METODOS

8.2.4. MUESTRAS LiQUIDAS

El agua contenida en las muestras liquidas debe estar disponible para reaccionar con el yodo generado. Es
importante seleccionar un sistema o0 mezcla de disolventes con el que la muestra sea miscible.

Los liquidos se afiaden tipicamente a través del septo del puerto de muestra mediante una jeringa y
una aguja, siguiendo estos pasos:

1) Conecte una aguja larga (de aproximadamente 15 cm de largo y calibre 21) a una jeringa lo
suficientemente grande como para contener al menos una muestra completa.

2) Enjuague la jeringa y la aguja con la muestra varias veces: extraiga una pequefia porcion,
extienda completamente el émbolo, agite para cubrir el interior de la jeringa y vacie la muestra en
un recipiente para desechos.

3) Extraiga suficiente muestra con la jeringa para al menos una titulacion.

4) Seque el exterior de la aguja con un pafio o pafiuelo de papel sin pelusa.

5) Determine la masa de la jeringa y la muestra.
6)
7)

Inserte la aguja a través del tabique del puerto de muestra. Empuje la jeringa a través del tabique
hasta que el extremo de la aguja esté aproximadamente a 1 cm de la superficie del disolvente.

8) Dispense el contenido de la jeringa de forma uniforme, asegurandose de que la muestra se
introduzca directamente en el disolvente y no salpique la pared del electrodo ni la punta
dispensadora del vaso de titulacion.

9) Aspire una pequefia cantidad de aire del interior de la celda con la jeringa para asegurarse de
que no queden gotas de muestra en la punta de la aguja.

10) Retire la jeringa y la aguja del tabique, teniendo cuidado de que la aguja no toque el disolvente ni
otros componentes internos de la celda.

11) Calcule la masa de la muestra afiadida a la celda de titulacion (reste la masa de la jeringa
después de afadir la muestra de la masa de la jeringa antes de afadir la muestra).

12) Introduzca la masa calculada de la muestra en el HI934.

Al afiadir una muestra liquida con aguja y jeringa, es importante que se introduzca directamente en el
disolvente. La muestra que se deposita en las paredes del recipiente o en otros componentes internos
de la celda podria no titularse con el resto de la muestra. Es igualmente importante que no queden
gotas en la punta de la aguja. Las gotas colgantes terminaran en el fondo del septo. Esto dara lugar a
resultados falsos bajos en la determinacion.

Las muestras liquidas con alta viscosidad, como la miel, pueden calentarse cuidadosamente para
mejorar el flujo a través de la aguja.

En algunos casos, las muestras liquidas pueden requerir pasos preparativos adicionales que se
detallan en las secciones siguientes. Se incluyen instrucciones especificas de preparacién de muestras
con cada método estandar.

8.2.5. TECNICAS DE PREPARACION DE MUESTRAS

Si bien muchas muestras pueden introducirse directamente en el recipiente de titulacién (ver la seccion
5.5. ANALISIS DE MUESTRAS), otras requieren pasos preparativos. Es fundamental que las muestras
no se contaminen con agua adicional ni la pierdan durante la fase de preparacion. A continuacion, se
describen los pasos necesarios para las técnicas de preparacion de muestras mas comunes. Para
obtener instrucciones detalladas especificas de cada aplicacion, consulte las instrucciones incluidas
con los métodos estandar aplicables.

El HI934 ofrece opciones para el calculo automatico de muestras preparadas de forma normal,
mediante extraccion y disolucién externas.



8.2.5.1 DILUCIONES

Es muy dificil afadir con precision cantidades muy pequefias de muestra al recipiente de titulacién. Para
obtener resultados precisos y reproducibles, las muestras con un contenido de agua superior al 50 %
deben diluirse con un disolvente seco antes de introducirlas en el recipiente de titulacién. Las diluciones
se realizan utilizando la opcidn de tipo de muestra «disolucion externax». El metanol anhidro es el
disolvente de eleccion para las diluciones de muestras. Si la muestra contiene grasas o aceites, se
puede utilizar una mezcla de metanol y cloroformo para favorecer su solubilidad.

A continuacion, se describe un procedimiento de dilucién genérico:

1) Determine la masa de un matraz seco con tapdn de septum.

2) Transfiera aproximadamente 1 g de muestra al matraz y mida la masa del matraz y la de la
muestra conjuntamente.

3) Anada 30 gramos de disolvente de dilucion al matraz. Vuelva a sellar y mezcle el contenido del
matraz.

4) Determine el contenido de humedad del disolvente seco utilizado como diluyente en una
titulacion por separado.

5) Utilice la dilucion preparada para el analisis.

8.2.5.2. DISOLUCION EXTERNA

Las disoluciones externas se utilizan para todas las muestras solidas o de fase mixta que se disuelven
en una mezcla de disolventes. La preparacién de la muestra y la eleccién del disolvente o la mezcla de
disolventes dependen de cada muestra. Consulte el método estandar aplicable para obtener detalles del
procedimiento.

El HI934 realizara los calculos necesarios automaticamente al seleccionar "disolucion externa” en el
menu de tipo de muestra.

8.2.5.3. EXTRACCION EXTERNA

La extraccion externa se utiliza para todas las muestras sélidas insolubles.

El HI934 realizara los calculos necesarios automaticamente al seleccionar "extraccion externa” en el
menu de tipo de muestra.

A continuacion, se presenta un esquema del procedimiento general:

1) Determine la masa de una botella 0 matraz de extraccion con septum.

2) Afada el disolvente de extraccion a la botella y determine la masa de la botella y del disolvente.
Para maximizar la eficacia de la extraccion, el contenido de agua del disolvente debe ser lo mas
bajo posible. Al elegir un disolvente de extraccion, se debe considerar cuidadosamente el limite
de saturacion de agua del posible disolvente.

3) Determine el contenido de agua del disolvente.

4) Determine la masa del disolvente restante en la botella de extraccién.

5) Anada una muestra finamente triturada al disolvente en la botella de extraccion. La cantidad de
muestra afadida debe ser lo suficientemente grande como para que la cantidad de agua en la
muestra sea mucho mayor que la del disolvente antes de la extraccion.

6) Facilite la extraccion agitando la solucién o colocandola en una placa de agitacién o en un
sonicador.

7) Deje que la parte insoluble de la muestra se asiente en el fondo de la botella de extraccién.

8) Titule una muestra de tamafio apropiado del sobrenadante (solvente por encima de la muestra
solida sedimentada).

8.2.5.4. HOMOGENIZACION

Se recomienda la homogeneizacién para muestras liquidas no acuosas o de fase mixta, asi como para
sélidos con distribuciones de agua no homogéneas. El agua se puede distribuir uniformemente en la
muestra recolectada mediante el uso de mezcladores de alta velocidad y alto cizallamiento, llamados
homogeneizadores.

En muestras no acuosas de fase mixta (aceite y agua), el agua tiende a migrar a la superficie de la
solucién de muestra, adherirse a las paredes internas o depositarse en el fondo del frasco de muestra.
Esto es particularmente problematico cuando el muestreo se realiza a altas temperaturas y la muestra
se deja enfriar posteriormente a temperatura ambiente antes del analisis.
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OPTIMIZACION DE METODOS

Las muestras solidas suelen presentar distribuciones de agua no homogéneas y, por lo tanto, deben
reducirse completamente a polvo u homogeneizarse. El procedimiento de homogeneizacion depende de
las caracteristicas de cada muestra. La homogeneizacion es especialmente adecuada para muestras
semisdlidas y suspensiones, y es el Unico método que puede alterar las células vegetales y tisulares
para liberar el agua presente en su interior. La homogeneizacion se realiza generalmente externamente
en un matraz seco con la adicién de un disolvente adecuado, preferiblemente metanol.

8.2.5.5. CALENTAMIENTO

El calentamiento de muestras se utiliza para el analisis de muestras sélidas o liquidas que no se pueden
extraer o que interfieren con la reaccion de Karl Fischer. Entre ellas se incluyen plasticos, minerales,
productos petroquimicos que contienen aditivos y materias primas para productos farmacéuticos.

Las muestras se calientan en un horno especial mientras una corriente seca de gas portador pasa a través
de la camara de muestra o, en el caso de muestras liquidas, de la propia muestra. El gas portador se
introduce en el recipiente de titulacion.

La temperatura de calentamiento es especifica para cada muestra y se puede consultar en los métodos
estandar aplicables. Las temperaturas se seleccionan para que sean lo mas altas posible sin descomponer
la muestra, lo cual puede provocar la contaminacion del recipiente de titulacion.

8.3. SISTEMA DE REACTIVOS KARL FISCHER

Actualmente existe una amplia variedad de reactivos Karl Fischer en el mercado, cada uno disefiado y
formulado para matrices de muestra y condiciones de titulacién especificas.

Los sistemas de reactivos coulométricos Karl Fischer constan de un anolito y un catolito. Los reactivos
para generadores sin diafragma son sistemas de un solo reactivo. El fabricante del reactivo especificara
si un reactivo especifico es adecuado para celdas con o sin diafragma (0 ambas). Para los reactivos que
requieren diafragma, el fabricante también suministrara un catolito adecuado.

Los reactivos comerciales suelen estar formulados para una de las siguientes aplicaciones:

¢ Uso General

* A base de Etanol

¢ Cetonas/Aldehidos

* Aceites/Hidrocarburos

Consulte con un fabricante de Métodos Estandar o reactivos para obtener los reactivos adecuados para
su aplicacién.

8.3.1. ESTANDARES DE AGUA

Los estandares de agua se utilizan para verificar el rendimiento del titulador y la técnica del analista. Los
estandares de agua son parte integral de las normas I1SO 9000, GMP, GLP y las directrices de la FDA
para la determinacién del agua.

Los estandares de agua estan disponibles comercialmente en ampollas selladas de un solo uso. Los
valores de concentracion suelen ser de 0.1, 1.0 y 10.0 mg/g y estan certificados por el fabricante. La
coulometria es un método absoluto que no requiere calibracion ni determinacion del titulo, pero resulta
atil titular ocasionalmente los estandares de agua como comprobacion del sistema. Esto confirmara que
no existen problemas con la configuracién del método, los reactivos, la técnica de adicion de la muestra
ni la electrénica del titulador.

Procedimiento general con un estandar de agua liquida (ampolla):

1) Configure el titulador segun el manual de instrucciones. Asegurese de que el titulador esté
configurado con el mismo reactivo, las mismas condiciones de trabajo, la misma temperatura y la
misma configuracion que se utilizara en los analisis de muestras posteriores.

2) Seleccione un estandar adecuado que se ajuste al contenido de agua de la muestra.

3) Abra una ampolla de estandar. Enjuague una jeringa con una pequefia porcién de estandar.

4) Extraiga el resto del estandar en la jeringa, pese y titule aproximadamente un tercio del estandar en la
jeringa.

5) Realice dos titulaciones mas con el estandar restante en la jeringa.

6) Revise los resultados en la pantalla de estadisticas de "resultados promedio”. La concentracion
promedio del estandar debe estar dentro del rango especificado en el Certificado de Analisis
proporcionado por el fabricante. No debe haber una variabilidad excesiva entre cada resultado.



9. ACCESORIOS
9.1. ANOLITO PARA CELULAS CON Y SIN DIAFRAGMA

Honeywell® HYDRANAL™ - Coulomat AG (Nimero Catalogo 34836)
HYDRANAL™ - Coulomat E (Nimero Catalogo 34726)

GFS Chemicals® ~ Watermark® - Solucién Vessel, Libre de Piridina (Namero Catélogo 1612)
9.2. ANOLITO PARA CELULAS CON DIAFRAGMA

Honeywell® HYDRANAL™ - Coulomat A (Ntimero Catélogo 34807)

HYDRANAL™ - Coulomat AG-H (NUmero Catalogo 34843)
HYDRANAL™ - Coulomat AK (Nimero Catalogo 34820)
HYDRANAL™ - Coulomat Oil (Nimero Catalogo 34868)

GFS Chemicals®  Watermark® - Solucién Vessel, sin CFC (Niimero Catélogo 1607)

Watermark® - Solucion Vessel, para Cetonas y Aldehidos (Numero Catélogo 1619)
Watermark® - Solucion Vessel, para Aceites (Numero Catalogo 5202)
Watermark® - Solucion Vessel, a Base de Piridina (Numero Catalogo 1622)

JT Baker® HYDRA-POINT® - Solucion Vessel, Libre de Piridina (Nimero Catalogo 6280)
HYDRA-POINT® - Solucién Vessel, sin CFC (Numero Catalogo 6284)
HYDRA-POINT®- Solucion Vessel, para Cetonas y Aldehidos (NUmero Catalogo 6283)
9.3. ANOLYTE FOR CELLS WITHOUT DIAPHRAGM

Honeywell® HYDRANAL™ - Coulomat AD (Numero Catalogo 34810)

GFS Chemicals®  Watermark® - Solucion Vessel, Sin Cloroformo (Ntimero Catéalogo 1671)
JT Baker® HYDRA-POINT® - Solucion Vessel, Libre Cloroformo y Piridina (N. Catalogo 6285)
9.4. CATOLITO PARA CELULAS CON DIAFRAGMA

Honeywell HYDRANAL™ - Coulomat CG (Numero Catalogo 34840)
HYDRANAL™ - Coulomat CG-K (Numero Catalogo 34821)

GFS Chemicals®  Watermark® - Solucion Generadora, Base Piridina (NUmero Catalogo 1623)

Watermark® - Solucién Generadora, Libre de Piridina (Numero Catalogo 1613)
Watermark® - Solucion Generadora, Universal (NUmero Catélogo 2321)

IT Baker® HYDRA-POINT® - Solucién Generadora, Libre de Piridina (Nimero Catalogo 6281)
HYDRA-POINT® - Solucién Generadora, Universal (Numero Catélogo 6286)

9.5. ESTANDARES DEL AGUA

Honeywell® HYDRANAL™ - Estandar del Agua 1.0 (Umero Catalogo 1 34828)
HYDRANAL™ - Estandar del Agua 0.1 (umero Catdlogo 1 34847)
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ACCESORIOS

9.6. COMPONENTES DEL TITULADOR

Recipiente de Titulacion
(Solo Vidrio)

HI900561

Electrodo Detector

HI76330

Electrodo Generador con
Diafragma

HI900511

Electrodo Generador sin
Diafragma

H1900512

Bomba de Aire y Agitador
Magnético para HI933/
HI934

H1930180

Cartucho Desecante para
Electrodos de Generador

H1900564

Conjunto de Tapa de
Botella (con Tamices
Moleculares)

H1900537

Conjunto del
Recipiente del
Titulador

HI930560

Tubos para
Manipulacién de
Disolventes/Residuos

(2 Uds.) H1900535

Tubo para Bomba de
Aire (2 Uds.) HI900536

Cartucho Desecante para
Botellas de Reactivos/

Desechos

HI900538

Botella de Desechos
H1900534



Tapdn GL18 de Grasa para
Apertura Superior Juntas de Vidrio =
HI900566 HI1900543 JZ>
c
>
—
7
P! , . m
> Tapon de Vidrio, Cono Cable del Generador —_
, Estandar 19 HI1900931 5
HI1900563 —_
A
c
o
Adaptador d X
aptador de G o
Intercambio de Tecla Calibracion >
Reactivos HI900940 m
H1900568
’/J// Soporte del Adaptador % Adaptador de Corriente
de Reactivos (Enchufe de EE. UU.)
HI930182 \ HI900946
)
/ Tamices Moleculares, %
1509 Adaptador de Corriente C:;
HI900551 \ (Enchufe Europeo) o
m
HI1900947 o
o
)
@ @ Septo (5 Uds.) , 8
HI900567 Unidad Flash USB
@ @ HI1930900U
Set O-Rings Manual de
H1900542 Instrucciones Binder
@) HI1930804
© " O
© )
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ACCESORIOS

Cable USB
HI1920013

Porta Vasos para
HI933 HI930525

Anillo de Blogqueo para
Vaso de Precipitados del
HI933 HI930521

Cable de Calibracion del
Generador del HI934
HI930939



PARTE 3:

APLICACIONES
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HI9001EN

VALIDACION DEL TITULADOR HI9001EN CON ESTANDAR DE AGUA DE 1.0 mg/g

DESCRIPCION

Método para la validacién de la precision del
titulador. Los resultados deben estar dentro de
los limites de incertidumbre especificados por el
fabricante del estandar. Los resultados se
expresan en mg/g.

ELECTRODO

* HI76330 Electrodo de Doble Pin de Platino
* HI900517 Generador con Diafragma
_o_

* HI900512 Generador sin Diafragma
REACTIVOS

* Reactivo Coulométrico Karl Fischer de Uso
General

» Estandar de Agua Liquida de 1.0 mg/g
ACCESORIOS

 Jeringa de 3 ml (limpia y seca)

* Aguja de penetracion con septum de calibre 22
y 6" (limpia y seca)

¢ Botella de disolvente, rosca GL45
PREPARACION DEL DISPOSITIVO

* Conecte el conjunto de la tapa de la botella de
reactivo a la botella de reactivo segun las
instrucciones.

* Monte el vaso de titulacién segun las
instrucciones.

...............

 Dispense suficiente reactivo del frasco para
llenar el recipiente hasta la linea
"min." (aproximadamente 75 ml).

* Presione la tecla@] para pre titular el reactivo
y la humedad del recipiente de titulacién. Deje que
la velocidad de deriva de fondo se estabilice antes
de continuar con el siguiente paso.

ANALISIS

* Llene la jeringa y la aguja con el estandar. El
estandar sobrante que quede en la ampolla
debe desecharse para evitar la contaminacion
por agua atmosférica.

® Pese lajeringa, la aguja y el estandar.

........ .

* Presione ! aass - Se le pedira que ingrese el
tamafio de la muestra.

* Dispensar 1.00 g (aproximadamente 1 mL) de
estandar en el vaso de titulacion a través del
septo usando la aguja.

® Procurar que no caiga nada de estandar en el
electrodo ni en las paredes del vaso. Si es
necesario, agitar suavemente el vaso de
titulacién con la mano para retirar cualquier
resto de estandar del electrodo o de la pared
del vaso.

® Limpiar la aguja del estandar residual
aspirando un poco de aire del vaso de
titulacion. Si se observa una gota de estandar
en el extremo de la aguja, sumergirla
brevemente en el reactivo.

® Retirar la aguja del vaso de titulacion y pesar
la jeringa de nuevo para determinar la masa
del estandar afiadido (por diferencia de las
dos mediciones).

® Utilizar el teclado numérico para introducir el
peso exacto y pulsar la tecla e para iniciar
el andlisis.

* Alfinalizar la titulacién, se muestra la pantalla
Resultado del Analisis de la Muestra. Los
resultados se expresan en mg/g.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre : Validacién: 1.0 mg/g Est.
Revisidén Método: 1.0
Tipo: Coulométrico KF
Tiempo Agitacién Pre Andlisis: 5 Seg.
Velocidad Agitacidn: 900 RPM
Tipo Barra Agitadora: Medio
Entrada de Deriva: Automatico
Reactivo: Propésito General
Pardmetros de Muestra:
Determin. Muestra: Normal
Nombre Muestra: Muestra Predeterminada
Tipo Muestra: Masa
Tamafio Muestra: 1.0000 g
Pardmetros de Control:
Velocidad Titulacién: Auto
Corriente Impuesta: 2 UuA
Valor Punto Final: 100.0 mv
Modo Corriente Generador: Auto
Promedio de Sefial: 2 Lecturas
Pardmetros de Terminacidn:
Duracién Maxima: 1200 seg.
Maxima Titulacién de Agua: 20.000 mg
Criterio Término: Deriva Relativa
Deriva Relativa: 5.0 pg/min
Unidad Resultados: mg/g
Cifras Significativas XXXXX

CALCULOS
Agua Titulada: HO (ug)
Unidades Resultados Finales: mg/g
Masa Muestra: 1.0000 g
/ water (ug) ( 1 mg )
= x
masg 1.0000 g \1000 ng
RESULTADOS
Nombre Método: Validacién- 1.0mg/g Est.
Fecha y Hora: Abr 03, 2019 12:00
Tamafio Muestra: 0.9412 g
Valor Deriva: 0.8 ug/min
Agua Titulada: 950.02 ug
Resultado: 1.0078 mg/g
Duracién Titulacién: 1:53 [mm:ss]

Tipo Electrodo Generador: HI900512
Titulacién Completada

Nombre del Operador:

Firma Analista:

>
=
C
o
>
o
(@)
=
m
w

N31006[H




7
Ll
=
o
O
<<
S
-
o
<

HI9301EN

HI9301EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN DISOLVENTES

para disolucion o extraccién externa

DESCRIPCION

Método para la determinacién de la humedad en
disolventes de  extraccion/disoluciéon.  Los
disolventes deben tener una concentracion
inferior a 1.00 mg/g; las sustancias con un
contenido de agua muy bajo pueden requerir
disolventes con una concentracion inferior a
0.100 mg/g. Los resultados se expresan en ppm.
ELECTRODO

* HI76330 Electrodo de Doble Pin de Platino

* HI900517 Generador con Diafragma

-0-

* HI900512 Generador sin Diafragma
REACTIVOS

* Reactivo Coulométrico Karl Fischer de Uso
General
ACCESORIOS

* Jeringa de 1 ml (limpia y seca)

* Aguja de penetracion con septum de 6"y
calibre 22 (limpia y seca)

¢ Botella de disolvente, rosca GL45
PREPARACION DEL DISPOSITIVO

» Conecte el conjunto de tapa de la botella de
reactivo a la botella de reactivo segun el manual.
* Ensamble el recipiente de titulacién segun el
manual de instrucciones.

* Pulse! ;2 len la pantalla principal. Use las

...............

* Dispensar suficiente metanol de la botella de
reactivo para llenar el recipiente hasta la linea
“min.” (aproximadamente 75 ml).

* Pulsela tecla@] para pre titular el
disolvente y la humedad del recipiente de
titulacion. Deje que la velocidad de deriva de
fondo se estabilice antes de continuar con el
siguiente paso.

ANALISIS

Prepare un recipiente de extraccion/disoluciéon
con disolvente y agite (consulte el método
correspondiente para conocer la cantidad
adecuada de disolvente y el tiempo de
agitacion).

Deje de agitar el disolvente en el recipiente de
extraccién/disolucion.

Llene la jeringa y la aguja con el disolvente de
extraccién/disolucion.

Presione; aamss |. Se le pedira que ingrese el

tamafio de la muestra.

Dispensar 1.00 g de disolvente en el vaso de
titulacion a través del septo usando la aguja.
Procurar que la muestra no entre en contacto
con el electrodo ni con las paredes del vaso.
Si es necesario, agitar manualmente el vaso
de titulacién para eliminar cualquier resto de
disolvente del electrodo o de la pared del
vaso.

Limpiar la muestra residual de la aguja
tomando una pequefia cantidad de aire del
vaso de titulacién. Si se observa una gota de
disolvente en el extremo de la aguja,
sumergirla brevemente en el disolvente.
Retirar la aguja del vaso de titulacion y pesar
de nuevo la jeringa para determinar la masa
de muestra afadida (por diferencia de las dos
mediciones).

Utilizar el teclado numérico para introducir el
peso exacto y pulsar la tecla \sier} para iniciar
el analisis.

Al finalizar la titulacion, se muestra la pantalla
Resultado del Analisis de la Muestra. Los
resultados se expresan en ppm de agua.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad en Disolvente
Revisidén Método: 1.0
Tipo: KF Coulométrico
Tiempo Agitacién Pre Analisis: 5 Seg.
Velocidad de Agitaciédn: 900 RPM
Tipo de Barra Agitadora: Media
Entrada de Deriva: Automdtica

Reactivo: Uso General

Pardmetros de Muestra:

Determin. Muestra: Normal
Nombre Muestra: Muestra predeterminada
Tipo Muestra: Masa
Tamafio Muestra: 0.3055 g

Pardmetros de Control:

Velocidad de Titulacién: Auto
Corriente Impuesta: 2 uA
Valor Punto Final: 100.0 mv
Modo Corriente Generador: Auto

Promedio de Sefial: 2 Lecturas

Pardmetros de Terminacidn:

Duracién Maxima: 1200 seg.
Maxima Titulacién de Agua: 10.000 mg
Criterio del Término: Deriva Relativa
Deriva Relativa: 3.0 ug/min

Unidad del Resultado: rprm
Cifras Significativas XXXXX

CALCULOS
Agua Titulada: H,0 (ug)
Unidades Resultados Finales: ppm
Masa Muestra: 1.0000 g
N water (ng)
PP = T770000 g

RESULTADOS

Nombre Método:
Fecha y Hora:

Humedad en Disolvente
Abr 03, 2019 12:00

Tamafio Muestra: 0.9165 g
Valor Deriva: 5.2 pg/min
Agua Titulada: 213.45 ng
Resultado: 598.31 ppm
Duracién Titulacién: 3:55 [mm:ss]
Tipo Electrodo Generador: HI900512

La titulacién se Completd.
Nombre del Operador:
Firma del Analista:
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HI9901EN iNDICE DE BROMO DE HIDROCARBUROS AROMATICOS
Adaptacion de la Norma ASTM D1492-08

DESCRIPCION

Método para la determinacién del indice de bromo
en sustancias reactivas al bromo. Este método se
aplica generalmente a hidrocarburos aromaticos
con trazas de olefinas (alquenos) y con indices de
bromo inferiores a 1000. Para muestras con un
indice de bromo superior a 1000, se recomienda
diluir la muestra con un disolvente adecuado. Los
resultados se expresan en mg (Br)/100g.

ELECTRODO

» HI76330 Electrodo de Doble Pin de Platino
* HI900517 Generador con Diafragma
_o_

* HI900512 Generador sin Diafragma
REACTIVOS

* Reactivo de indice de Bromo Coulométrico sin
Mercurio
ACCESORIOS

 Jeringa de 1 ml (limpia y seca)

* Aguja de penetracion de calibre 22, 6" con
septum sin nucleo (limpia y seca)

* Botella de disolvente, rosca GL45
PREPARACION DE REACTIVOS

* Prepare 200 ml de solucién de bromuro de
potasio de 119 g/l, afiada 23.8 g de bromuro de
potasio a un matraz aforado de 200 ml, afiada
aproximadamente 125 ml de agua, agite hasta su
disolucion y complete el volumen con agua
desionizada o destilada.

* Para preparar 1 L del reactivo, afiada 600 mL
de &cido acético glacial, 260 mL de metanol y 140
mL de solucion de bromuro de potasio de 119 g/L
a un matraz aforado de 1 L. Lleve a volumen con
agua desionizada o destilada. Transfiera la
solucion a una botella de reactivo.

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

* Conecte el conjunto superior de la botella de
reactivo a la botella de reactivo preparado.

* Monte el recipiente de titulacion segun el
manual de instrucciones.

* Pulse .ﬁ:}:ﬁ;desde la pantalla principal. Use

* Dispense suficiente reactivo del frasco para
llenar el recipiente hasta la linea
"min." (aproximadamente 100 ml).

* Presione la tecla {i_i{} para pre titular el
disolvente y la humedad del recipiente de
titulacion. Deje que la velocidad de deriva de
fondo se estabilice antes de continuar con el
siguiente paso.

ANALISIS

* Lleney pese la jeringa y la aguja con la
muestra.

tamafio de la muestra.

* Introduzca el indice de bromo estimado. El
titulador recomendara el tamafio de muestra
optimo para afadir al vaso de titulacion.
Dispense la cantidad obtenida del tamafio de
muestra 6ptimo en el vaso de titulacién a
través del septo con la aguja. Tenga cuidado
de no dejar ninguna muestra en contacto con
el electrodo ni con las paredes del vaso. Si es
necesario, agite el vaso de titulacion para
eliminar cualquier residuo de estandar en el
electrodo o la pared del vaso.

* Limpie la muestra residual de la aguja
tomando una pequefia cantidad de aire del
vaso de titulacion. Si observa una gota de
muestra en el extremo de la aguja, sumérjala
brevemente en el disolvente.

* Retire la aguja del vaso de titulacién y pese
de nuevo la jeringa para determinar la masa
de muestra afiadida (por diferencia de las dos
mediciones).

* Utilice el teclado numérico para introducir el
peso exacto y pulse la tecla en;er} para iniciar el
andlisis.

* Alfinalizar la titulacion, se mostrara la pantalla
Resultado del Anélisis de la Muestra. Los
resultados se expresan en mg (Br)/100 g.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Iindice Br de Arométicos

Revisién del Método: 1.0
Tipo: indice de Bromo
Tiempo Agitacién Pre Analisis: 30 Seg.
Velocidad de Agitaciédn: 1600 RPM
Tipo de Barra Agitadora: Medio
Entrada de Deriva: Automatica

Reactivo: Reactivo Indice Br
Pardmetros de Muestra:

Determinacidén Muestra: Normal
Nombre Muestra: Muestra predeterminada
Tipo Muestra: Masa
Tamafio Muestra: 0.5000 g

Parédmetros de Control:
Velocidad Titulacién: Lenta
Corriente Impuesta: 10 uA
Valor Punto Final: 300.0 mv

Modo Corriente Generador: Auto
Promedio de Sefial: 2 Lecturas
Pardmetros de Terminacidn:
Duracién Méaxima: 2400 sec
Maximo Consumo de Bromo: 25.0 mg
Criterio de Terminacién: Punto Final mV
Tiempo Estabilidad Punto Final: 40 seg.
Unidad de Resultado: mg/100g
Cifras Significativas XXXXX

CALcuULOS
Bromo Consumido: Br (mg)
Unidades Resultados Finales: mg/100g
Masa de la Muestra: 1.0000 g
bromine (mg)
mg/100 g:TOOq x100
RESULTADOS

Nombre Método: fndice Br de Aroméaticos
Fecha y Hora: Abr. 03, 2019 12:00

Tamafio Muestra: 0.4978 g
Bromo Consumido: 1.609 mg
Resultado: 323.33 mg/100g
Duracién Titulacién: 4:36 [mm:ss]
Tipo de Electrodo Generador: HI900512

La Titulacidén llegd a su Finalizacién
Nombre del Operador:
Firma del Analista:
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TEORIA DE LA TITULACION
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1. TEORIA DE LA TITULACION

1.1. INTRODUCCION A LAS TITULACIONES
Una titulacion es un procedimiento cuantitativo y volumétrico utilizado en quimica analitica para
determinar la concentracion de un analito (la especie que se mide) en solucién. La concentracién del
analito se determina afadiendo lentamente un titulante (reactivo) a la solucién. A medida que se afade
el titulante, se produce una reaccidén quimica entre este y el analito. Las reacciones de titulacion son
relativamente rapidas y sencillas, y pueden expresarse mediante una ecuacion quimica. La reaccion de
titulacién continia a medida que se afiade el titulante hasta que se consume todo el analito y este
reacciona completa y cuantitativamente con él.
El punto en el que todo el analito ha reaccionado se denomina punto de equivalencia, también conocido
como punto final tedrico o estequiométrico. Este punto se acompafa de un cambio fisico abrupto en la
solucién, que define claramente el punto final de la reaccion. EI cambio fisico asociado con el punto final
de la titulacion puede ser producido por el titulante o un indicador y puede detectarse visualmente o
mediante otra medicion fisica.
Las titulaciones no pueden utilizarse para determinar la cantidad de todos los analitos.
La reaccién quimica entre el titulante y el analito debe cumplir cuatro requisitos:

® La reaccién debe ser rapida y ocurrir aproximadamente un segundo después de afiadir

el titulante.
® Lareaccién debe completarse.
® Lareaccion debe tener una estequiometria (relaciones de reaccion) bien conocida.

* Un punto final o punto de inflexién conveniente.

Las titulaciones son muy precisas y ofrecen numerosas ventajas sobre los métodos alternativos. Se
realizan rapidamente y requieren aparatos e instrumentacion relativamente sencillos.

1.2. USOS DE LAS TITULACIONES
Las titulaciones se pueden utilizar en numerosas aplicaciones, entre ellas:

* Contenido de acidez en efluentes vegetales, alimentos (p. ej., queso y vino), bafios de
galvanoplastia y grabado, productos petroliferos e industria farmacéutica.

* Contenido de bases en fertilizantes (que contienen amoniaco), lejia y minerales.

® Dureza del agua.

* Contenido metalico en aleaciones, minerales, menas, arcillas, aguas, bafios de galvanoplastia,
pinturas, papel, materiales vegetales, fluidos bioldgicos y productos petroliferos.

* Contenido de humedad en alimentos, petroquimicos, productos farmacéuticos y plasticos.

® Concentraciones de reactivos redox como cloro disponible en agua potable, peroxido, trazas de
oxidantes y reductores en alimentos, reductores en agua de calderas a alta temperatura o
presion, analisis de vitaminas.

1.3. VENTAJAS Y DESVENTAJAS DE LAS TITULACIONES
Algunas ventajas de las titulaciones como técnica analitica son:

* Resultados mas precisos que muchos métodos instrumentales, como la medicion por electrodo,
con una precision de hasta el 0.1 %.

* Métodos sencillos, costes de inversién razonables y facil formacién.

* Adecuacion para medir los componentes principales de una mezcla o producto.

* La automatizacién puede reducir el tiempo y la mano de obra dedicados a cada analisis.

Algunas desventajas de las titulaciones son:

* El tiempo que lleva preparar estandares y titulantes.

* Se requiere una buena técnica para obtener resultados precisos (se requiere capacitacion y
practica).

* No es adecuado para determinar trazas o componentes menores de una mezcla o producto.

* Rango dinamico limitado; puede requerir preparaciones adicionales de la muestra (dilucion) y
analisis repetidos.



2. TIPOS DE TITULACIONES

2.1. TITULACIONES SEGUN EL METODO DE MEDICION
21.1. TITULACIONES AMPEROMETRICAS

Una titulacién amperométrica se realiza colocando dos electrodos (a menudo un electrodo selectivo de
iones metalicos y un electrodo de referencia) en la solucién de muestra, manteniendo el potencial del
electrodo metalico a un voltaje seleccionado. La corriente que fluye, debido a la oxidacién o reduccion
de un reactivo o producto, se grafica en funcién del volumen de titulante para obtener la curva de
titulacion y localizar el punto de equivalencia. Los cambios en la corriente se deben a cambios en la
concentracién de una especie especifica (que se oxida o reduce en el electrodo).

Generalmente, la reaccién entre el analito y el titulante forma una nueva especie. Dependiendo de la
titulacion, los reactivos son electroactivos y los productos no, o viceversa. Las curvas de titulacion
amperomeétrica se ven como dos lineas rectas que se intersecan en el punto de equivalencia; esto se
debe al cambio en la electroactividad de la solucién. Muchos iones metélicos pueden titularse
amperométricamente mediante una reaccién de precipitacién, complexacién o redox. Algunos iones
metalicos y especies que pueden determinarse de esta manera incluyen plata, bario, haluros, potasio,
magnesio, paladio, molibdato, sulfato, tungstato, zinc, bismuto, cadmio, fluoruro, indio, talio, yodo y oro.

La Figura 1 muestra cuatro titulaciones amperométricas y sus puntos finales. En la gréfica A, el analito
es electroactivo y genera corriente, pero la especie reaccionada no. En la gréfica B, el reactivo no es
activo, pero el titulante si. En la grafica C, tanto el analito como el titulante son activos y ambos generan
corriente. La grafica D muestra la misma situacion que en la grafica B; sin embargo, la corriente tiene un
signo opuesto (el titulante se reduce).

B
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3 3
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e.p. e.p.
Volume of Titrant Volume of Titrant
( D
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5 = !
= I |
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(] =2 |
- |
| R !
e.p. e.'p.
Volume of Titrant Volume of Titrant
Figura 1

2.1.2. TITULACIONES POTENCIOMETRICAS

Las titulaciones potenciométricas se realizan midiendo el voltaje en la solucién mediante un sistema de
electrodos. Un sistema de electrodos consta de un electrodo indicador y un electrodo de referencia. A
medida que se afiade el titulante, se monitorizan las variaciones de potencial del electrodo indicador
con respecto al electrodo de referencia para mostrar el progreso de la titulacién. La potenciometria es
la medicion de un potencial en condiciones de flujo de corriente cero. El potencial medido puede
utilizarse para determinar la magnitud analitica de interés, generalmente la concentracién de un
componente de la solucion de analito.
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El potencial que se desarrolla en la celda electroquimica es el resultado del cambio de energia libre que
ocurriria si los fenémenos quimicos continuaran hasta alcanzar el equilibrio.

Existen muchos tipos de titulaciones en las que se puede utilizar la potenciometria, por ejemplo,
electrodos de pH para titulaciones &cido-base, electrodos de ORP de platino para titulaciones redox,
electrodos selectivos de iones, como los de cloruro o fluoruro para una titulacién iénica especifica, y
electrodos de plata para titulaciones argentométricas (basadas en plata).

21.3. TITULACIONES ESPECTROFOTOMETRICAS

El nombre proviene del método utilizado para detectar el punto final de la titulacién, no su composicién
quimica. Para muchas titulaciones se dispone de indicadores de color intenso que cambian de color
durante el transcurso de la ftitulacién. Se pueden obtener datos mas precisos sobre la curva de
titulacion si se monitoriza la absorcion de luz instrumentalmente mediante una fuente de luz, un
monocromador simple y un fotodetector, en lugar de determinar visualmente el cambio de color o de
absorcion de luz. La absorcion de luz por un indicador o por uno de los reactivos o productos puede
utilizarse para monitorizar la titulacion.

La Figura 2 muestra dos curvas de titulacion. En la grafica A, se monitoriza la absorcién de un
complejo metal-indicador. La absorcién es constante mientras el metal forma complejo con el titulante
EDTA. El complejo metal-indicador se desprendid, lo que provocd una ruptura brusca en la curva de
titulacion. El punto donde todo el metal forma complejo y se desprendié del indicador es el punto de
equivalencia. Este punto esta marcado con "e.p." en la gréfica.

En la segunda curva de titulacion, la gréfica B, se mide el complejo metalico mientras se titula con
EDTA. El nuevo complejo que se forma no esta coloreado ni absorbe la luz. La interseccion extrapolada
de las dos lineas determina el punto de equivalencia.

A B
@ B —o——o——o-—.——o-—#l-» o \\.
H b IR
i ¢ "
- _t-.__-.___.-___.- I ) -0 — -0~ — O —— — -
Volume of EDTA Volume of EDTA
Figura 2
2.2. TITULACIONES SEGUN EL TIPO DE REACCION
2.2.1. TITULACIONES DE KARL FISCHER

Este método se basa en una reaccion quimica bien definida entre el agua y el reactivo de Karl Fischer.
Su composicién quimica proporciona una excelente especificidad para la determinacién de agua. El
método puede utilizarse para determinar agua libre y ligada en una matriz de muestra. El método de
Karl Fischer se considera ampliamente el que produce los resultados mas rapidos, precisos y
reproducibles, y tiene el mayor rango de concentracion detectable, desde 1 ppm hasta el 100 %.
La determinacion del contenido de agua es uno de los métodos mas utilizados en laboratorios de todo
el mundo. Conocer el contenido de agua es fundamental para comprender las propiedades quimicas y
fisicas de los materiales y garantizar la calidad del producto. La determinacién del contenido de agua
se realiza en diversos tipos de muestras, incluyendo productos farmacéuticos y cosméticos, alimentos y
productos naturales, compuestos organicos e inorganicos, sustancias quimicas, disolventes y gases,
productos derivados del petroleo y plasticos, asi como pinturas y adhesivos. El método KF es
verificable y puede documentarse en su totalidad. Como resultado, la titulacién Karl Fischer es el
método estandar para el analisis de agua en una multitud de muestras, segun lo especificado por
numerosas organizaciones, incluidas la Asociacion de Quimicos Analiticos Oficiales, las Farmacopeas
de los Estados Unidos y Europa, ASTM, el Instituto Americano del Petrdleo, las Normas Britanicas y
DIN.



2.21.1. HISTORIA DE LAS TITULACIONES DE KARL FISCHER
La determinacion de agua mediante la titulacion de Karl Fischer se basa en la reaccion descrita por
Bunsen en 1853, en la que el diéxido de azufre se oxida con yodo en presencia de agua.

I + 50, + 2 Hj0 — 2 Hl + H,S0,

En su articulo de 1935, "Un nuevo procedimiento para la titulacion del agua", Karl Fischer present6 una
version modificada de la reaccion de Bunsen, adaptada para determinar el contenido de agua en
soluciones no acuosas. Sus titulaciones se realizaron en metanol en presencia de un exceso de diéxido
de azufre y piridina para neutralizar los productos acidos de la reaccion y acelerar su finalizacion.
2H,0 + S0, ® (GHN), + 1, + 2 CHN — (CH;N),  H,S0, + 2 GHN o H
Dos desarrollos clave han conducido desde entonces a la descripcion actualmente aceptada de la
reaccion de Karl Fischer. En primer lugar, la piridina actia como un tampdn de pH y no participa
directamente en la reaccién. Esto ha permitido a los formuladores de reactivos sustituir la piridina por
bases menos toxicas que, ademas, ofrecen rangos de pH que facilitan titulaciones mas rapidas y
precisas. En segundo lugar, la especie que reacciona con el agua no es el didxido de azufre, sino el ion
monometilsulfito resultante de la reaccién entre el diéxido de azufre y el metanol. Posteriormente, los
investigadores demostraron que se pueden utilizar alcoholes superiores en lugar del metanol. Por lo
tanto, la reaccion de Karl Fischer puede describirse mediante la siguiente secuencia de reaccion
generalizada, en la que las especies Hz20, Iz, SOz y RN reaccionan con una estequiometria de 1:1:1:3.
ROH + S0, + RN — (RNH) « SO,R
(RNH)*SOsR + I+ H,0 — (RNH)*SO4R + 2(RNH)I
La velocidad maxima de la reaccion de Karl Fischer se alcanza en un rango de pH de 5.5 a 8, donde
todo el diéxido de azufre esta disponible como metilsulfito. Si el pH desciende por debajo de 5, la
velocidad de reaccién disminuye y el punto final de la titulacion se vuelve cada vez mas dificil de
alcanzar. Si el pH supera 8, comienzan a producirse reacciones secundarias entre el yodo y los iones
hidréxido o metilato, modificando la estequiometria de la titulacion.
Si bien se pueden utilizar disolventes sin alcoholes para el analisis de Karl Fischer, estos también
influyen en la estequiometria de la reaccién. En ausencia de alcoholes, la reaccién se asemeja a la
estequiometria de la reaccién de Bunsen, donde la relacién de consumo de agua a yodo es de 2:1. En
disolventes que contienen alcoholes superiores, se pueden observar relaciones desiguales debido a la
capacidad relativa de estos para formar el éster de sulfito que reacciona con el agua. Los problemas
derivados de la variacién de la estequiometria inducida por el disolvente no suelen presentarse durante
los analisis de rutina por dos razones. En primer lugar, la estandarizacion del titulante y el analisis de la
muestra se realizan en el mismo medio de titulacion y en las mismas condiciones, lo que compensa
eficazmente cualquier variacion en el comportamiento de la reaccion. En segundo lugar, la mayoria de
los sistemas de reactivos Karl Fischer estan formulados para soportar la estequiometria de la reaccion
KF estandar.

2.2.1.2. TITULACIONES VOLUMETRICAS DE KARL FISCHER

En las titulaciones volumétricas de Karl Fischer, el yodo para la reaccion de Karl Fischer se introduce a
través del titulante. Este método es adecuado para contenidos de agua elevados, de 100 ppm al 100
%. Los demas componentes de la reaccién (dioxido de azufre, base, alcohol) pueden introducirse
mediante el fitulante (sistema de un componente) o mediante el disolvente (sistema de dos
componentes). Los sistemas de reactivos de un componente pueden utilizar un disolvente o0 una
mezcla de disolventes personalizados, ya que todos los componentes de la reaccidn de Karl Fischer se
encuentran en el titulante. Sin embargo, los reactivos de un componente no son muy estables, tienen
una vida util corta y velocidades de titulacion mas lentas. Los sistemas de reactivos de dos
componentes son estables, tienen una vida util prolongada y velocidades de titulacion mas rapidas.

2.2.1.3. TITULACIONES COULOMETRICAS DE KARL FISCHER

En las titulaciones coulométricas de Karl Fischer, el yodo para la reaccién de Karl Fischer se genera
electroliticamente dentro del recipiente de titulacién. Este método es adecuado para contenidos de
agua bajos, de 1 ppm a 5 %. El generador consta de dos electrodos: un anodo y un catodo. La reaccion
que ocurre en cada uno se puede resumir de la siguiente manera:
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Anodo: 2 — 12 + 2¢
Catodo: 2 RN-H* + 2¢ —H, + 2 RN

El yodo generado en el &nodo reacciona con el agua de la muestra segun la reaccion de Karl Fischer.
La cantidad de agua que reacciona durante una titulacion se puede calcular a partir de la carga total
que ha pasado por el generador. Segun la reaccion de Karl Fischer (en disolventes proticos), 1 mol de
agua se titula con 1 mol de yodo. Segun la reaccién anddica anterior, 1 mol de yodo se genera con 2
moles de electrones. La constante de Faraday establece que 1 mol de electrones equivale a 96485
culombios (C) de electricidad. Por lo tanto, 96485 culombios haran que se titule 0.5 moles de agua, o 1
culombio equivale a 93.36 ug de agua.

ix 1 mole " 1 mol I, " 1 mol H,0 " 18.015g H,0 " 1000000 g
96485C  2mole  Tmoll, 1 mol Hy0 lg

=9336 ug H,0

La cantidad de corriente que pasa a través del generador se puede medir con facilidad y precision
mediante la electronica del titulador. Las titulaciones coulométricas Karl Fischer se consideran
absolutas y no requieren estandarizacién. Los estandares de agua se pueden titular como
comprobacion del sistema para garantizar su correcto funcionamiento.

2.21.31. ELECTRODOS DE GENERADOR CON DIAFRAGMA

Los primeros tituladores coulométricos Karl Fischer utilizaban una celda de diafragma. En este disefio,
el anodo y el catodo del generador estén separados por un diafragma, generalmente de vidrio fritado
poroso. El diafragma evita que el yodo generado en el anodo se reduzca en el catodo, lo que puede
causar determinaciones falsas de niveles altos de agua. El compartimento anddico contiene los
componentes de la reaccion de Karl Fischer (didxido de azufre, metanol, base) y sales de yoduro para
la generacion de yodo molecular. EI compartimento catédico contiene una fuente de iones de
hidrégeno, generalmente sales de amonio.

Las titulaciones con diafragma presentan algunas desventajas. La primera desventaja es la mayor tasa
de deriva que se produce debido a la acumulacion de humedad dentro del catolito. Dado que la
reaccion de Karl Fischer solo ocurre en el compartimento anddico, la humedad dentro del catolito no
puede eliminarse mediante la pre titulacidén. En lugar de ser pre titulado, la humedad dentro del catolito
se difundira lentamente a través del diafragma durante el analisis de deriva y el analisis de la muestra,
lo que aumentara la tasa de deriva aparente. La segunda desventaja es el riesgo de obstruccion o
contaminacion del diafragma. Las sustancias en la matriz de la muestra pueden obstruir el diafragma o
las sales podrian precipitarse en su interior. Un diafragma obstruido impedira la migracion de iones, lo
que, en casos graves, bloqueara la reaccién electrolitica del generador. La tercera desventaja es la
dificultad de limpieza. El diafragma no absorbe ni drena el fluido rapidamente, lo que hace que la
limpieza sea muy laboriosa. El propio compartimento del catodo tampoco es muy accesible para su
limpieza.

2.21.3.2. ELECTRODOS DE GENERADOR SIN DIAFRAGMA

Para superar las desventajas de las titulaciones con diafragma, se crearon sistemas de titulacién sin
diafragma mediante la modificacion del disefio del generador y la modificaciéon del reactivo. La
superficie del catodo es mucho menor en comparacion con la del anodo, lo que permite que el yodo
generado reaccione antes de llegar al catodo. El reactivo también se modifica para evitar la formacién
de compuestos de azufre oxidables.

La titulacion sin diafragma ofrece tasas de deriva muy bajas y un mantenimiento sencillo de la celda,
pero presenta varias desventajas. En primer lugar, es probable que se produzcan reacciones
secundarias, especialmente a velocidades de titulacién mas lentas. Por lo tanto, las muestras con un
contenido de agua muy bajo pueden presentar concentraciones falsamente altas. En segundo lugar, los
compuestos que se reducen facilmente reaccionaran en el catodo y producirdn agua, causando
concentraciones falsamente altas. Estos compuestos incluyen compuestos nitrogenados, hidrocarburos
insaturados y ciertos metales.



2.2.1.4. INDICACION VISUAL DE LAS TITULACIONES DE KARL FISCHER

Los métodos visuales, originalmente utilizados por Karl Fischer, tienen una aplicacién limitada, requieren
un alto grado de habilidad y han quedado obsoletos debido a la indicacion electrométrica. Para una
indicacién visual eficaz, las muestras de titulacion deben ser incoloras. Ademas, la coloracién de la
solucién varia entre medios de titulacion polares y apolares.

Después del punto de equivalencia de titulacion, toda el agua de la solucion de titulacion ha
reaccionado. La siguiente gota de titulante afiadida a la solucién después del punto de equivalencia
contiene yodo, que permanecera en la solucién de titulacion. Posteriormente, la concentracion de yodo
en la solucién de titulacion aumenta y la solucién adquiere un color amarillo y, finalmente, marrén. Es
dificil, incluso para un analista experimentado, generar una coloracion reproducible del punto final entre
titulaciones sucesivas.

2.2.1.5. INDICACION ELECTROMETRICA DE LAS TITULACIONES DE KARL FISCHER

La indicacion biamperométrica y bivoltamétrica son los dos tipos de métodos de deteccion electrométrica
comunmente utilizados para la indicacion de titulaciones de Karl Fischer. Ambos métodos utilizan un
electrodo de doble aguja o de doble anillo de platino para detectar el exceso de yodo en una solucién de
titulacion. Tras el punto de equivalencia de titulacion, toda el agua de la solucion de titulacion ha
reaccionado. La siguiente dosis de titulante afadida a la solucién contiene yodo, que reacciona en el
electrodo segun las reacciones que se indican a continuacion.

En el catodo: |5 +2e™ — 2I°

En el anodo: 21— |5 + 2¢
El exceso de yodo se reduce facilmente en el catodo y el yoduro resultante se oxida en el anodo.
Ambos métodos electrométricos de indicacidon se basan en el transporte de electrones (corriente) a
través de una solucion de titulacion mediante las reacciones de oxidacidn-reduccion descritas
anteriormente. La indicacién biamperométrica consiste en monitorizar el flujo de corriente a través de la
solucién de titulacion mientras se aplica un voltaje constante a los elementos de platino del electrodo.
Cuando hay agua en la solucion de titulacion y no hay exceso de yodo, solo fluye una corriente minima
entre los elementos del electrodo. Tras el punto de equivalencia, cuando hay yodo, el flujo de corriente
aumenta a unos pocos JA.
La indicacion bivoltamétrica consiste en medir el voltaje necesario para mantener un flujo de corriente
constante entre los elementos del electrodo. Se aplica una pequefia corriente continua o alterna,
denominada corriente de polarizacién (Ipol), entre las clavijas o anillos del electrodo, y se mide el voltaje
resultante para monitorizar el progreso de la titulacion.
Se generan curvas de titulacion en forma de L (figura 3) para ambos métodos graficando la corriente o el
voltaje del electrodo en funcién del volumen de titulante afiadido durante la titulacion.

Karl Fisher Titration, Bivoltametric Indication vs Titrant Volume
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Figura 3
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Los métodos electrométricos resultan en una sobretitulacion o titulacion que supera el punto de
equivalencia cuando hay un exceso de yodo en la solucidn de titulacion. La titulacion que supera el
punto de equivalencia es aceptable por dos razones. En primer lugar, debido a la sensibilidad de los
métodos electrométricos, las titulaciones siempre se realizan con el mismo ligero exceso de yodo, lo
que resulta en titulaciones altamente reproducibles. En segundo lugar, la precision de las titulaciones
indicadas electrométricamente no se ve afectada por la sobretitulacion, ya que el ligero exceso de yodo
se ha tenido en cuenta durante la estandarizacion del titulante.

2.2.2. TITULACIONES ACIDO-BASE

Las titulaciones acido-base son el tipo mas comun de titulaciones. Se basan en una reaccion entre un
acido y una base, una neutralizacién estequiométrica o el intercambio de protones. Practicamente
todas las titulaciones acido-base se realizan utilizando un acido fuerte o una base fuerte como titulante.

El punto final de una titulacién realizada con un &cido o una base débil seria dificil de detectar debido a
un pequeiio cambio de pH en el punto de equivalencia.

Se suelen utilizar indicadores quimicos para determinar el punto final. El indicador cambiara de color
para indicar que se ha alcanzado el final de la titulacién. Al elegir el indicador adecuado, debe
seleccionar uno con un pKa lo mas cercano posible al punto final de la titulacion. La regién de cambio
de color del indicador suele estar £ 1 unidad de pH alrededor del pKa. La curva de titulacién tedrica es
util para ilustrar cdmo cambiara la solucién durante la titulacion real y permitir la seleccion adecuada de
un punto final o un indicador.

La Figura 4 muestra una curva de titulacién tradicional. La curva se obtiene graficando el valor de pH
frente al volumen de NaOH afiadido.
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Figura 4

2.2.3. TITULACIONES ARGENTOMETRICAS

Las titulaciones argentométricas utilizan plata (nitrato) como titulante y generalmente son titulaciones
por precipitacién, ya que muchas sales de plata son insolubles. Estas titulaciones se utilizan
comunmente para titular y determinar la concentracién de bromuro, cloruro, cianuro, yoduro y sulfuro.
Las titulaciones argentométricas pueden realizarse con el indicador de Mohr. Una vez que todo el
cloruro ha reaccionado, se forma un precipitado rojo de cromato de plata, o bien la titulacion puede
seguirse facilmente con un ISE de plata (o un ISE de cloruro para titulaciones de cloruro) y un electrodo
de referencia.
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Figura 5

La Figura 5 muestra la titulacion de 50 mL de NaCl 0.1 N con AgNOs3 0.1 N. La sefial potenciométrica
proviene de un ISE de cloruro y se representa graficamente como pCl (- log [Cls]).

2.2.4. TITULACIONES COMPLEXOMETRICAS

Un complejo es una especie donde un ion metalico central estd unido covalentemente a uno o mas
grupos donantes de electrones llamados ligandos. En una titulacidn complexométrica, los iones
metalicos se titulan utilizando un titulante que se une fuertemente a ellos. A menudo, estos titulantes
contienen EDTA o CDTA, ligandos polidentados que forman compuestos de coordinacion muy estables
con los iones metdlicos. La reaccion de complejacion debe ser rapida para ser util en la titulacion
directa. Algunos iones metalicos reaccionan demasiado lentamente con el EDTA para una titulacién
directa.
Se puede utilizar un electrodo indicador que responde al ion metalico para monitorizar el progreso de la
titulacién. La curva de titulacion sera similar a la de una titulacion potenciométrica habitual. Los
indicadores de complexacidén cambian de color al final del ensayo, ya que todos los iones metalicos son
consumidos o complejados por el titulante.
La curva de titulacién sera similar a una titulacién potenciométrica al utilizar un electrodo indicador que
responde al ion metalico (ver la Figura 6).
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2.2.5. TITULACIONES SELECTIVAS DE IONES

La titulacién selectiva de iones mas popular es la titulacion acido-base. La concentraciéon de iones
hidrégeno se mide y monitoriza especificamente durante el proceso de titulacién para localizar el punto
de equivalencia. Utilizando un electrodo selectivo de iones (ISE) como electrodo indicador, la sefal
potenciométrica (en mV) se utiliza para seguir directamente la concentracién (o actividad) de un ion
especifico. Ejemplos de titulaciones ISE incluyen la titulacién de fluoruro con un titulante de aluminio
mediante un ISE de fluoruro, de cloruro con nitrato de plata mediante un ISE de cloruro, de sodio con un
ISE de sodio, etc. El punto de equivalencia se puede determinar graficando el valor de mV frente a la
cantidad de titulante afiadido.

2.2.6. TITULACIONES ACIDO-BASE CON DISOLVENTES NO ACUOSOS

Para la titulacion de acidos y bases muy débiles, es necesario utilizar disolventes no acuosos debido al
efecto nivelador inherente que el agua tiene sobre todos los &cidos y bases disueltos en ella. Una amplia
variedad de acidos y bases débiles se pueden titular utilizando disolventes no acuosos. Las mezclas de
acidos o bases a menudo se pueden analizar individualmente en una Unica titulacion secuencial.

2.2.6.1. TITULACION DE ACIDOS

Los acidos débiles con pKa de hasta aproximadamente 11 pueden titularse en disolventes no acuosos.
Estos incluyen &cidos carboxilicos, enoles, fenoles, imidas, acidos sulfénicos y acidos inorganicos. El
agua o los alcoholes inferiores son adecuados para la titulacion de &cidos medios a fuertes (pKa inferior
a 5). La titulacién de un acido mas débil con un titulante de base fuerte requiere un disolvente menos
acido que el agua o el etanol/metanol. Se ha comprobado que disolventes como la acetona, el
acetonitrilo, el alcohol t-butilico, la dimetilformamida, el isopropanol y la piridina funcionan bien para las
titulaciones acido-base de acidos/bases fuertes, medios y débiles. Los titulantes incluyen hidréxido de
potasio alcohdlico y diversos alcoxidos de sodio o potasio en una mezcla 10:1 de benceno/metanol. Los
mejores titulantes son los hidroxidos de amonio cuaternario (como el hidroxido de tetrabutilamonio)
debido a la buena solubilidad de las sales de tetraalquilamonio de los &cidos titulados y la limpia curva
de titulacion potenciométrica obtenida (ver Figura 7).

2.2.6.2. TITULACION DE BASES

Las bases débiles con pKb de hasta aproximadamente 11, que no se ionizan con agua, pueden titularse
en disolventes no acuosos. Estas bases incluyen aminas alifaticas y aromaticas, heterociclos
nitrogenados basicos, sales &cidas de metales alcalinos y aminas, y muchos otros compuestos
organicos basicos. Latitulacion de una base débil con un titulante &cido fuerte requiere un disolvente
basico lo mas débil posible. El agua y los alcoholes permiten latitulaciéon de bases de concentracion
media, como las aminas alifaticas (pKb = 4 a 5), pero no la titulacién de bases mas débiles, como la
piridina (pKb = 8,8). El acido acético glacial es eficaz para bases débiles y se ha utilizado ampliamente.

Los disolventes menos basicos, como la acetona, el acetonitrilo y el nitrometano, amplian el rango de
compuestos titulables. El punto final de las titulaciones no acuosas se determina generalmente
potenciométricamente utilizando un electrodo de vidrio de pH, un electrodo de referencia de
calomelanos modificado o uno de doble unién con una union de referencia de bajo caudal. Se obtienen
buenas curvas de titulacion potenciométrica en la mayoria de los disolventes, excepto en aquellos con
constantes dieléctricas muy bajas, como el benceno, el cloroformo y otros, en los que la alta resistencia
eléctrica del disolvente provoca potenciales inestables.

2.2,6.2. TITULACIONES POR PRECIPITACION

Las titulaciones por precipitacién permiten un analisis mas rapido en comparacion con el antiguo analisis
gravimétrico, donde se forma un precipitado, se filtra, se seca y se pesa para analizar un compuesto.
Normalmente, se titulan haluros de plata, tiocianato de plata y algunas sales de mercurio, plomo y zinc
mediante este método. Las reacciones quimicas deben formar una sal insoluble y precipitar rapidamente
para que se puedan analizar con este método. Cuando la reaccién no es rapida, se puede utilizar una
titulacion por retroceso. Se afiade un exceso medido del reactivo precipitante (titulante) para forzar la
reaccion, y luego el titulante no reaccionado se titula con una solucion estandar de otro reactivo.



2.2.8. TITULACIONES REDOX

Existen diversas reacciones de Oxido-reduccién que permiten determinar

concentraciones desconocidas mediante titulacion. Si la reaccion se completa, es rapida y
cuenta con una sefal analitica para su seguimiento, se puede realizar una titulacién. El término
"rapida" significa que cada adicién de titulante reacciona completamente y el electrodo sensor
puede detectar el cambio en la solucion en menos de un segundo (ver Figura 8).

Las titulaciones redox son titulaciones potenciométricas en las que se utiliza la sefial de mV de un
electrodo combinado de ORP (redox) (generalmente con un electrodo indicador de platino) para seguir
la reaccién del oxidante/reductor. El potencial del electrodo se determina mediante la ecuacion de
Nernst y se controla mediante la relacion oxidante-reductor.
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Figura 7 Figura 8

También se encuentran disponibles indicadores visuales como la ferroina. La forma oxidada y reducida
del indicador presenta diferentes colores y puede utilizarse para determinar el punto final.

Diversos reductores pueden determinarse mediante titulantes con oxidantes como el permanganato de
potasio, el cromato de potasio o el yodo. Entre los reductores mas comunes se incluyen el tiosulfato de
sodio y el sulfato ferroso de amonio. Al igual que en las titulaciones acido-base, el potencial cambia
drasticamente en el punto de equivalencia.

2.3. TITULACIONES SEGUN LA SECUENCIA DE TITULACION
2.31. TITULACIONES POR RETROCESO

Las titulaciones por retroceso se utilizan generalmente cuando una reaccion es demasiado lenta para
completarse directamente durante una titulacién directa, donde la reaccién se completa en pocos
segundos. En una titulacion por retroceso, se afiade un gran exceso de reactivo a la solucién de
muestra, lo que facilita la finalizacién de una reaccién lenta. El exceso de reactivo que no ha
reaccionado se titula posteriormente. La diferencia entre el volumen total del primer reactivo afiadido y la
cantidad determinada en la segunda titulacion es la cantidad de reactivo necesaria para completar la
primera reaccion.

2.3.2. TITULACIONES DE MULTIPLES PUNTOS FINALES

En determinadas condiciones, algunas titulaciones pueden presentar mas de un punto de equivalencia y
ser titulables a los puntos finales individuales para determinar la concentracién de cada componente.
Ejemplos de estos tipos de titulaciones incluyen la &cido-base, donde se mezclan acidos o bases de
diferente concentracion; la redox, donde cada especie tiene un potencial de reduccion diferente; la
complexométrica, donde las diferentes especies son titulables por separado; y la acido-base, que utiliza
acidos polipréticos (el pKa de los diferentes protones varia lo suficiente como para separarlos).
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La Figura 9 muestra tres tipos diferentes de titulaciones de punto final multiple. El grafico A muestra la
titulacion de un acido poliprético. Se pueden determinar las diferentes intensidades acidas del primer y
segundo proton. El grafico B ilustra una mezcla de dos especies metalicas redox diferentes, donde los

< diferentes potenciales redox permiten separarlas. El grafico C es la titulacion de una solucién que
‘C_) contiene acidos fuertes, débiles y muy débiles.
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Figura 9

3. PROCEDIMIENTO DE TITULACION

3.1. TITULACION MANUAL
Los equipos necesarios para la titulacion manual incluyen:

* Bureta volumétrica para la dosificacién precisa y controlada del titulante al recipiente de reaccion.
» Matraz Erlenmeyer o similar que facilita la mezcla o agitacion constante necesaria para
garantizar la homogeneidad de la solucion.

* Pipetas volumétricas para la adicidn precisa de muestras y soluciones indicadoras.

* Soluciones titulantes de concentracién conocida.

* Indicador visual o instrumental para detectar la finalizacion de la reaccién.

Una titulacién manual tipica consta de los siguientes pasos:

1) Normalmente se utiliza una pipeta volumétrica para afadir un volumen conocido de muestra al
matraz.

2) Se afiade una solucién indicadora o una sonda al matraz.

3) Se utiliza una bureta para medir la adicién de titulante al matraz y dispensarlo de forma
controlada.

4) Se afnade titulante mediante la bureta hasta que la indicacién del método indique el punto final de
la reaccion.

5) La concentracion del analito se calcula en funcion de la concentracion y el volumen de titulante
necesarios para alcanzar el punto final.




Envuelva los dedos alrededor
/ del grifo, manteniendo la
presién para evitar que el grifo

se salga.

Agitar el matraz constantemente
/

3.2. TITULACION AUTOMATICA

Los tituladores automaticos son instrumentos analiticos de alta precision que administran el titulador,
monitorizan el cambio fisico asociado a la reaccién de titulacion, se detienen automaticamente en el
punto final y calculan la concentraciéon del analito. Los tituladores automaticos son ideales para
titulaciones repetitivas y analisis de alta precision.

Un titulador automatico debe contar con un sistema de dispensacion de liquido preciso. En sistemas
de alta precisiéon como los tituladores de la serie HI900, el sistema de dispensacién de liquido consta
de una bureta de jeringa de pistdn accionada por un motor paso a paso, capaz de dispensar con
precision volimenes muy pequefios de titulador, un sistema de valvulas para alternar entre la entrada y
la salida de titulador, y una punta dosificadora. Estos tres componentes principales del subsistema
deben ser lo mas precisos posible, con una holgura minima en los engranajes de la bomba de la
bureta, una flexién minima del sello del piston, un diametro interior rectificado con precisién de la
jeringa de vidrio, una valvula de bajo volumen muerto, una evaporacién/permeacion minima y tubos
resistentes a los productos quimicos.

Los aparatos necesarios para la titulacién automatica incluyen:

* Un titulador automatico, equipado con una bureta

* Un vaso de precipitados

* Un sistema de agitacion electronico, ya sea un agitador de hélice o una barra
agitadora magnética y placa de agitacion

* Pipetas volumétricas para la adicion precisa de muestras

* Soluciones titulantes estandar de concentracion conocida

* Un sistema de electrodos que permite determinar el punto final de la titulacion

Una titulacion automatica tipica consta de los siguientes pasos:

1) Configure el titulador automatico segun las instrucciones del fabricante.

2) Normalmente se utiliza una pipeta volumétrica para afiadir un volumen conocido de muestra al
vaso de precipitados.

3) Sumerja el agitador de hélice o afiada la barra agitadora al vaso de precipitados y enciéndalo.

4) Inicie la titulacion; el titulador se detendra autométicamente al llegar al punto final y determinara
la concentracion del analito.
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4 4. RESULTADOS DE LA TITULACION

4.1. PRECISION

Los factores mas criticos para obtener resultados precisos con los sistemas de titulacion HI900 son
la concentracion y el tamafio de la muestra, asi como la optimizacién de los parametros del método.
4.2. REPETIBILIDAD

La repetibilidad, o la concordancia entre determinaciones replicadas, se expresa cuantitativamente
como la desviacién estandar relativa (DER).

4.3. FUENTES DE ERROR

Una de las ventajas del analisis volumétrico es su excelente exactitud y precision. Las fuentes de error
se pueden agrupar en muestreo, titulante y estandares, reacciones quimicas, determinacion del punto
final y calculos.

4.31. ERRORES DE MUESTREO

* Seleccion de una muestra no homogénea o no representativa

La muestra se modifico o se contamind durante la recoleccion, el almacenamiento
o la transferencia

Mala técnica al transferir la muestra al vaso de precipitados o al matraz
* Errores en la balanza (calibre y verifique la balanza regularmente)

4.3.2. ERRORES DE PREPARACION
Preparacién incorrecta debido a:
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* Mala técnica al pesar la sal o al transferirla a material de vidrio volumétrico.
* Baja pureza de las sales o del agua utilizada para preparar el titulante y el estandar.
* Material de vidrio sucio o humedo.
* Almacenamiento inadecuado del titulante o del estandar, lo que permite la acumulacién de agua,
Su evaporacion o su deterioro.
* No estandarizar con frecuencia para ajustar el titulante.
* No enjuagar los tubos del titulador con un volumen de titulante antes de estandarizar.
* Errores de volumen en pipetas y matraces volumétricos (se requiere material de vidrio de grado
A).
* Errores de balanza al pesar las sales (calibre y revise la balanza regularmente).
4.3.3. ERRORES DE DISPENSACION
Dispensacion incorrecta debido a:

* Volumen de la valvula muerta y fugas en la valvula

* Inexactitud en el accionamiento del motor y holgura/juego de engranajes
* Sello deficiente de la bureta/pistén

* Diametro no uniforme del cilindro de vidrio de la bureta

* Incompatibilidad quimica con los tubos o generacién de burbujas

* Cambios de densidad/temperatura en el titulante

* Volumen insuficiente para cubrir el electrodo




4.3.4. ERRORES DE REACCION QUIMICA

Disolvente o muestra inapropiados, lo que provoca reacciones secundarias.

Mezcla deficiente del titulante y el disolvente o la muestra en el recipiente de titulacién.
» Lareaccion entre el titulante y la muestra no es rapida.

La reaccién no se completa.

* Lareaccion presenta reacciones secundarias.

4.3.5. ERRORES EN LA DETERMINACION DEL PUNTO FINAL

La mayoria de las titulaciones manuales utilizan un indicador visual para indicar cuando se alcanza el
punto final y cuando debe detenerse la titulacion. Los tituladores automaticos utilizan métodos
instrumentales para determinar el final de una titulacién y el punto de equivalencia. Existen dos métodos
predominantes para determinar el punto de equivalencia: la primera derivada y la segunda derivada.
Normalmente, se asume que el punto de inflexion de la curva de titulacion (mV vs. volumen) es el punto
de equivalencia. La primera derivada se utiliza a menudo para determinar el punto de inflexion. El valor
maximo de la primera derivada (AmV vs. AV) corresponde al punto de equivalencia tedrico. Durante una
titulacion, es raro que un punto de datos coincida exactamente con el maximo de la primera derivada; el
valor maximo se determina interpolando los puntos de datos de la primera derivada.

La segunda derivada (AmV2 vS. AVZ) también puede utilizarse para determinar el punto de equivalencia y
ofrece ventajas sobre el método de la primera derivada. Las derivadas secundarias presentan una mayor
sensibilidad a puntos de inflexion mas pequefios y facilitan la evaluacién numérica del punto de
equivalencia real. El valor donde la derivada secundaria es igual a cero es el punto de equivalencia. La
derivada secundaria requiere menos puntos ubicados cerca del punto de equivalencia, donde los datos
a menudo no se obtienen o no son tan fiables.

Los errores al determinar el punto final pueden deberse a:
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* Sefales incorrectas del sensor

® Deriva del sensor

* El sensor o instrumento tiene una respuesta lenta (se recomienda mantener los
sensores en buen estado)

* Configuracién incorrecta del titulador
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5. CALCULOS
5.1. ECUACIONES UTILIZADAS EN LAS TITULACIONES VOLUMETRICAS DE KARL FISCHER

51.1. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA COMO % DE MASA A PARTIR DE MUESTRAS
MEDIDAS EN MASA

c B Vﬂtrunt xTiter %100
e I pngie X (1000 Mg /g)

Cresta  Concentracion de la Muestra (% plp)
Viwante ~ Volumen de Titulante (mL)
Titulo  Titulo del Titulante (mg/mL)

Muesta  Masa de la Muestra (g)

51.2. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA COMO % DE MASA DE MUESTRAS MEDIDAS POR

VOLUMEN

Congls = %100
. Vsumple X dsomple X (] 000 mg/g)

Cruesta  Concentracion de la Muestra (% plp)
Vitgante  Volumen de Titulante (mL)

Titulo Titulo del Titulante (mg/mL)

Vivesra  Volumen de muestra (mL)

Qs Densidad de la muestra (g/mL)

51.3. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA COMO % DE VOLUMEN A PARTIR DE MUESTRAS

MEDIDAS POR VOLUMEN
Visont X Titer

(sample B Vsumple X dwuter X (] 000 mg/g) 0

Chuesra  Concentracion de la Muestra (% plp)
Vitwante ~ Volumen de Titulante (mL)

Titulo  Titulo del Titulante (mg/mL)

Viwesta  Volumen de muestra (mL)

Oagua Densidad de la muestra (g/mL)

514. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA COMO % DE MASA RESTANDO LA TASA DE

DERRIVA DE FONDO
C (Vi X Titer)-[ Drift X t>< (1 mg,/1000 pg) | 100
oo msomple X (] 000 mg/g)

Cesta  Concentracion de la Muestra (% p/p)

Viwane  Volumen de Titulante (mL)
Titulo Titulo del Titulante (mg/mL)

Deriva  Tasa de Deriva de Fondo (ug/min)
f Duracion de la Titulacion (min)

Mnesra  Masa de la muestra (g)



5.1.5. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA EN MUESTRAS DE DISOLUCION EXTERNA

Meglvent < (Csolution'csolvent)

Csample = + Cotytion | X1 00
msumple
Cruestr Concentracion de la Muestra (% p/p) 5
Misovente Masa del Disolvente (g)
Cootucien Contenido de Agua de la Muestra Disuelta (p/p)
Caovente Contenido de Agua del Disolvente (p/p)
Myestra Masa de la Muestra (g)

51.6. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA EN MUESTRAS DE EXTRACCION EXTERNA

. mtitrunt X (Csupemutunt'csolvent)

sample —
Malvent < (] '(supemumm)

x 100
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Cruesra  Concentracion de la Muestra (% plp)
MyisoventeMasa del Disolvente (g)

Cioane  Contenido de Agua de la Muestra Disuelta (p/p)
Cisonente CONtenido de Agua del Disolvente (p/p)

Masa de la Muestra (g)

mmuestra

5.1.7. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA EN MUESTRAS GASEOSAS
El contenido de agua de los gases se expresa normalmente en unidades de ug/L o mg/L.

Flow Rate < Flow Duration

Csumple =

Coruestra Concentracion de la Muestra (mg/mL)
Vitwiante Volumen de Titulante (mL)

Titulo Titulo del Titulante (mg/mL)

Caudal Caudal de la Muestra (L/min)

Duracion Flujo - Tiempo Extraccion Muestra (min)

Para calcular el contenido de agua en % p/p, se debe conocer la masa del gas introducido en el
recipiente de titulacién. Esto puede determinarse mediante célculos basados en las leyes de los gases
ideales o midiendo la masa del recipiente de muestra antes y después de la titulacion.

5.1.8. CALCULO DEL TiTULO (EQUIVALENTE EN AGUA DEL TITULANTE) UTILIZANDO
TARTRATO DE SODIO DIHIDRATADO CON UN CONTENIDO DE AGUA DEL 15.66 % EN MASA

. Magmple < Cirtate
fitrant — V
tifrant

Ciwante  Titulo del Titulante (mg/mL)

mmuesta  Masa de la Muestra (g)

Curtrato  Contenido de Agua del Tartrato (156.6 mg/g)
Vitane ~ Volumen de Titulante (mL)
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519. CALCULO DEL TiTULO (EQUIVALENTE EN AGUA DEL TITULANTE) UTILIZANDO

ESTANDARES DE AGUA

X (

msomple standard

(titrunt = V
fitrant

Ciwante  Titulo del Titulante (mg/mL)

mmuestra  Masa de la Muestra (g)

Cestangar ~ Contenido de Agua del Estandar (mg/g)
Vituante ~ Volumen de Titulante (mL)

5.2. ECUACIONES UTILIZADAS EN LAS TITULACIONES

Las principales variables utilizadas para calcular el resultado de una titulacién son el volumen de la
muestra, la concentracion del titulante y el volumen de titulante necesario para alcanzar el punto de
equivalencia. En el punto de equivalencia, se afiade el mismo numero de equivalentes del analito y del
titulante.

5.21. CALCULO DE LA MUESTRA POR MASA

VTiIranT X CTitram X Ratio < l:Wunulyte

x 100

Csumple =
msample

Cmuesta  Concentracién de la Muestra (g/100 g)

Vitane  Volumen de Titulante

Citwante  Concentracion de Titulante (eq/L)

Relacion Relacion de Equivalencia Analito/Titulante (mol analito/eq titulante)
FWanaito  Peso Formula del Analito (g/mol)

Mmuesta  Masa de la Muestra (g)

5.2.2. CALCULO DE MUESTRA POR VOLUMEN

Vitant X Giront X Ratio X FW
fitrant 7 Yitrant analyte %100

Csumple =
Vsumple

Cmuesta  Concentracion de la Muestra (g/100 g)
Vitante ~ Volumen de Titulante
Ciwente ~ Concentracion de Titulante (eg/L)

Ratio Relacion de Equivalencia Analito/Titulante (mol analito/eq titulante)
FWoanaito  Peso Formula del Analito (g/mol)
Vmuesta ~ Volumen de Muestra (mL)



5.2.3. ESTANDARIZACION DEL TITULANTE POR MASA

La estandarizacion del titulante es el segundo calculo mas importante en las titulaciones. Se titula un
estandar primario para determinar la concentracién del titulante. Esta es, en esencia, una titulacion
tipica calculada en sentido inverso, donde se conoce la concentracion de la solucién y se desconoce el
titulante.

Mtondard < Ratio

CTiTronT =
FWsmndurd X Vtirrunt

Ciwiante ~ Concentracion de Titulante (N)

Mestandar  Masa del Estandar (g)

Ratio Relacion de Equivalencia titulante/estandar (eq titulante/mol estandar)
FWestandar Peso Formula del Estandar (g/mol)

Vitante  Volumen de Titulante (L)

5.2.4. ESTANDARIZAR EL TITULADOR POR VOLUMEN
~ Vijongorg X (1 1/1000 mL) X G

CTiTrunT -

VTiTronT

Cilante ~ Concentracién de Titulante (N)
Vestandar ~ Volumen del Estandar(mL)
Cestandar ~ Concentracion de Estandar (eq/L)
Viwante  Volumen de Titulante (L)

5.2.5. TITULACION EN BLANCO

En una titulacién en blanco se realiza una pre titulacion, generalmente con el disolvente que se utilizara
para la titulacién de la muestra, y se anota el volumen de titulante necesario para alcanzar el punto
final. Este valor del blanco anula el error debido al titulante necesario para reaccionar con los
componentes de la matriz de la solucién de titulacién. La ecuacion basica de titulacién puede utilizarse
para una titulacién en blanco, con la Unica modificacion de que el volumen de titulante utilizado en la
titulacion en blanco debe restarse del volumen de titulante de la titulacién regular.

. Ctitram X (Vsample'vblunk) X Ratio X |:Wunuly’re
Csumple -

x 100

msumple

Cmuesra ~ Concentracion de Muestra (g/100 g)

Ciuane  CONCENtracion de Titulante (eq/L)

Vmuesta ~ Volumen de Titulante requerido para la muestra (L)

Vbianco  Volumen de Titulante necesario para el blanco (L)

Relaciéon Relacion de Equivalencia de Analito/Titulante (mol de analito/eq. de titulante)
FWanaito  Peso Férmula del Analito (g/mol)

mmuesta  Masa de la Muestra (g)
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5.2.6. TITULACION DE PUNTOS FINALES MULTIPLES

Algunas titulaciones tienen dos o mas puntos finales, cada uno correspondiente al punto de
equivalencia de una reaccién especifica. Las titulaciones de puntos finales multiples son similares a
una titulacion en blanco en que el volumen de titulante necesario para alcanzar el primer punto final se
resta del volumen de titulante utilizado para alcanzar el siguiente punto final secuencial.

Visiant 1 X Gitant > Rattio X FW
fitrant 1 7 itrant analytel %100

csumplel =
Msample

(erunTZ V. ) X CTitrun'r X Ratio X I:Wonul te?
CsumpleZ _ fitrant] Y %100

msumple

(erunt.’)’ V. ) X CTitrun'r X Ratio X I:Wonul ted
CsumpleS _ fitrant? Y %100

msumple

Cruesrat CONCentracion de la Muestra 1 (g/100g)

Cruestaz  CoONcentracion de la Muestra 2 (g/100g)

Cruestas  CoNncentracion de la Muestra 3 (g/100g)

Viwane1r  VOlumen de titulante necesario para alcanzar el primer punto final (L)

Viwantez ~ VOlumen de titulante necesario para alcanzar el segundo punto final (L)

Viwantes ~ VOlumen de titulante necesario para alcanzar el tercer punto final (L)

Ciwante  CONcentracion de titulante (N)

Relacion Relacion de equivalencia analito/titulante (mol analito/eq titulante)

FW,naior  Pes0 Férmula del Analito 1 (g/mol)

FW,naiez  Pes0 Férmula del Analito 2 (g/mol)

FW,naies Peso Férmula del Analito 3 (g/mol)

Mmesta  Masa de la Muestra (g)

5.2.7. TITULACION POR RETROCESO

La ecuacion utilizada para los calculos de titulacion por retroceso es similar a la ecuacion para una
titulacion en blanco. En lugar de restar la cantidad inicial de titulante necesaria para reaccionar con el
blanco, se resta de la cantidad del primer titulante la cantidad del segundo titulante necesaria para

reaccionar con el exceso de titulante afadido en la primera ftitulacién. La diferencia entre ambas
cantidades es la cantidad de titulante necesaria para alcanzar el primer punto de equivalencia.

(Cmrunﬂ X Vﬂtrunﬂ 'CﬂtrunTZ X VTiTruntZ) X Ratio X |:Wonulyte %100

Csumple = V
sample

Cmuesta  Concentracion de la Muestra (g/100mL)

Ciwantet ~ Concentracion del Titulante 1 (N)

Vitiantet  Volumen de Titulante 1 (L)

Ciulante2 - Concentracion del Titulante 2 (N)

Viwiante2 ~ Volumen de Titulante 2 (L)

Relacion Relacion de equivalencia analito/titulante (mol analito/eq titulante)
FWoanaito  Férmula Peso del analito (g/mol)

Vmuesta ~ Volumen de Muestra (mL)



6. GLOSARIO

Acido

Una especie quimica que puede donar uno o mas protones (iones de hidrégeno).
Titulacion Acido-Base

Titulaciones de neutralizacién estequiométricas, basadas en la reaccidn que ocurre entre un acido y
una base.

Actividad
Una propiedad fisica que corresponde a la concentracion de todos los iones en una solucion. Los
electrodos responden a la actividad.

Titulacion Amperométrica
Titulaciones donde el flujo de corriente entre dos electrodos (a menudo un electrodo metalico y un
electrodo de referencia) se utiliza para monitorear el progreso de la titulacion.

Analito
La especie quimica que se mide en una titulacion.

Titulacion Argentométrica

Titulaciones que utilizan plata (nitrato) como titulante. Estas titulaciones son tipicamente titulaciones de
precipitacion.

Titulador Automatico

Un instrumento disefiado para realizar una titulacion automaticamente. Agregara la cantidad adecuada
de titulante, determinara el punto final y calculara los resultados.

Titulacién por Retroaccién
Un tipo de titulacion en el que se afiade un exceso de titulante a una muestra, forzando una reaccion
lenta a completarse. El exceso de reactivo se titula por retroaccién con un segundo titulante.

Base
Una especie quimica que puede aceptar uno o mas protones (iones de hidrégeno).

Indicacion Biamperométrica
Utiliza un electrodo de doble punta de platino para medir el flujo de corriente a través de una solucion
de titulacién.

Indicacion Bivoltamétrica

Utiliza un electrodo de doble punta de platino para medir el voltaje necesario para mantener un flujo de
corriente constante a través de una solucién de titulacion mientras se aplica un voltaje constante a los
elementos de platino del electrodo.

Bureta
Un elemento cilindrico graduado de vidrio de laboratorio que se utiliza para dispensar cantidades
precisas de solucion.

lon Complejo
Una especie en la que un ion metalico central esta unido covalentemente a uno 0 mas grupos donantes
de electrones llamados ligandos.

Titulaciones Complexométricas

Los iones metalicos se titulan utilizando un titulante que se une fuertemente a ellos. Los titulantes
suelen contener &cido etilendiaminotetraacético (EDTA) o &cido ciclohexilenedinitrilotetraacético
(CDTA).

Punto Final

Punto en el que se detiene una titulacién debido a que un cambio fisico en la solucién indica que la
titulacién se ha completado. Los puntos finales de la titulacion suelen coincidir con el punto de
equivalencia. También se puede utilizar un punto final de valor fijo (pH o mV); la titulacion se detendra
en el punto deseado, independientemente de si se ha completado o no.
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Punto de Equivalencia

Punto donde la cantidad de titulante es estequiométricamente igual a la cantidad de analito.

Formal

Numero tedrico de equivalentes por litro de la solucién. Se utiliza en soluciones donde la concentracién
exacta de una especie puede verse afectada por los demas iones presentes, por lo que la
concentracion indicada puede no ser exactamente correcta.

Andlisis Gravimétrico

Determinacién cuantitativa de un analito basada en la masa del sélido.

Electrodo Indicador

Electrodo que responde a la especie de interés. El potencial del electrodo es proporcional a la
concentracion o actividad de ese ion en la solucién que se mide.

Indicadores

Los indicadores quimicos suelen ser colorantes organicos que cambian de forma en diferentes
condiciones fisicas, provocando un cambio de color visible para el analista. Se utilizan habitualmente
en ftitulaciones manuales. Los indicadores quimicos han sido sustituidos por indicadores
electrométricos, que se utilizan con tituladores automaticos.

Punto de Inflexién

Punto en una curva de titulacion donde la curva de la segunda derivada cambia de signo.

Electrodo Selectivo de lones (ISE)

Un electrodo que responde a un ion especifico; su potencial es proporcional a la concentracién o
actividad de ese ion en la solucién que se mide.

Titulacién Karl Fischer

Titulacién que utiliza una reaccion quimica especifica para la determinacion de agua.

Titulacion Manual

Una titulacién que se realiza manualmente, requiere que el analista agregue la cantidad apropiada de
titulante, determine el punto final y calcule los resultados.

Molar

Concentracién de un soluto en una solucion.

Mole (mol)

Cantidad de una especie quimica. El peso molecular de una sustancia en gramos equivale a la masa
de un mol de la misma. Un mol equivale a 6.022 x 1023 atomos o moléculas.

Monocromador

Dispositivo que permite el paso de un rango estrecho de longitudes de onda, separando la luz en
diferentes longitudes de onda.

Titulacién de Punto Final Multiple

Titulacién que hace reaccionar multiples especies en solucion, secuencialmente, utilizando el mismo
titulante. La concentracion de cada analito se puede determinar a partir de sus respectivos puntos
finales.

Ecuacion de Nernst

Ecuacion fundamental que relaciona el voltaje de la celda con la concentracién de una solucién.
Neutralizacién

Reaccién quimica en la que un &cido y una base reaccionan para formar una sal neutra y agua.



No Acuoso
Solucién que no contiene agua.
Titulacién no Acuosa

Titulacion que se realiza en soluciones no acuosas. Se utiliza tipicamente para titular acidos y bases
muy débiles y eliminar el efecto nivelador del agua sobre todos los &cidos y bases disueltos en ella.

Normal

Concentracion de una solucién que representa cualquier diferencia estequiométrica entre las distintas
especies presentes en ella.

Potencial de Oxidacion/Reduccion (ORP)

Voltaje generado en una solucion, resultado de la relacion entre las especies oxidadas y reducidas. Se
mide tipicamente potenciométricamente con un sensor de ORP.

Oxidante

Especie que acepta electrones en una reaccion redox.

Pipeta

Aparato cientifico utilizado para dosificar volimenes precisos de liquidos.
Acido Poliprético

Acidos capaces de donar mas de un protn por molécula de &cido.
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Titulaciéon Potenciométrica

Titulacion en la que el punto final se determina mediante la monitorizacion del voltaje de la solucién con
un electrodo.

Titulacién por Precipitacion

Titulacién en la que el analito reacciona con el titulante para formar un compuesto insoluble. El punto
final se detecta tipicamente con un ISE sensible al analito o al titulante.

Reactivo
Sustancia quimica afiadida en una titulacion que provoca la reaccion dada.

Reaccioén de Reduccion-Oxidacion (redox)

Reaccién quimica en la que se modifican los nimeros de oxidacion de los atomos que participan en la
reaccion. La reduccién es la ganancia de electrones, lo que disminuye el nimero de oxidacion. La
oxidacién es la pérdida de electrones, lo que aumenta el nimero de oxidacién.

Reductores
Donador de electrones en una reaccion redox.

Electrodo de Referencia

Electrodo que suministra un potencial de electrodo constante. Se utiliza en combinacion con un
electrodo indicador, lo que permite medir el potencial del electrodo indicador.

Desviacion Estandar Relativa (DER)

Medida de la variacion relativa en un conjunto de datos. Se calcula dividiendo la desviacién estandar
entre la media: DER = (Desviacién Estandar de X) * 100 / (Media de X)

Repetibilidad

Variacién en las mediciones de muestras tomadas por una sola persona o instrumento en las mismas
condiciones.

Titulacion Espectrofotométrica

Titulacién cuyo punto final se marca mediante un cambio en el color o la intensidad del color.
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Estequiometria

Relacion cuantitativa entre los reactivos y los productos en una reaccién quimica.

Titulante

Sustancia quimica afiadida en una titulacion que provoca la reaccion dada.

Titulacién

Procedimiento cuantitativo y volumétrico utilizado en quimica analitica para determinar la concentracién
de un analito en solucién. La concentracién del analito se determina afiadiendo lentamente un titulante
a la solucién. A medida que se afiade el titulante, se produce una reaccion quimica entre el titulante y el
analito.

Curva de Titulacién

Grafico que contiene los datos fisicos obtenidos para una titulacién. Los datos representados suelen
ser una variable independiente (volumen de titulante) frente a una variable dependiente (pH de la
solucion). A partir de la curva de titulacion, se puede determinar el punto de equivalencia o punto final.
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Certificacion

Recomendaciones
para Usuarios

Garantia

Todos los instrumentos Hanna cumplen con las Directivas Europeas CE.

c € RoHS

compliant
Eliminacion de Aparatos Eléctricos y Electrénicos. El producto no debe
tratarse como residuo doméstico. Entréguelo en el punto de recogida
correspondiente para el reciclaje de aparatos eléctricos y electronicos, lo que
contribuird a la conservacion de los recursos naturales.
Garantizar la correcta eliminacion del producto y de la bateria previene
posibles consecuencias negativas para el medio ambiente y la salud humana.

Para obtener mas informacién, péngase en contacto con su ciudad, su
servicio local de recogida de residuos domésticos, el punto de compra o visite

www.hannachile.com. K

Antes de usar este producto, asegurese de que sea totalmente adecuado
para su aplicacion especifica y el entorno en el que se utiliza. Cualquier
variacion que el usuario introduzca en el equipo suministrado puede reducir el
rendimiento del medidor. Por su seguridad y la del medidor, no utilice ni
almacene el medidor en entornos peligrosos.

HI934 tiene un afo de garantia contra defectos de fabricacion vy
materiales, siempre que se utilice para el fin previsto y se mantenga
segun las instrucciones. No se cubren los dafios causados por
accidentes, mal uso, manipulacion o falta del mantenimiento prescrito.

Si necesita servicio técnico, péngase en contacto con su oficina local de
Hanna Instruments. Si esta cubierto por la garantia, indique el nimero de
modelo, la fecha de compra, el nimero de serie y la naturaleza del problema.
Si la reparacion no esta cubierta por la garantia, se le notificaran los
gastos. Si necesita devolver el instrumento a Hanna Instruments, primero
obtenga un nuimero de Autorizacién de Devolucién de Mercancia (RGA) del
departamento de Servicio Técnico y envielo con los gastos de envio
pagados. Al enviar cualquier instrumento, asegurese de que esté
correctamente embalado para su completa proteccion.

Hanna Instruments se reserva el derecho de modificar el disefio, la construccién o la

apariencia de sus productos sin previo aviso.




Hanna Instruments Chile
Lo Echevers 311, Quilicura
Santiago
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