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INTRODUCCION

EI HI933 es un titulador volumétrico automatico Karl Fischer 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.

Los principales atributos del titulador HI933 son:

» Tamafio pequefio, requiere un espacio minimo en el

banco « Carcasa hecha de plastico fuerte y resistente a los

quimicos * Algoritmos integrados potentes para criterios de terminacién basados en un punto final de mV fijo o una deriva
absoluta/relativa « Estandarizacion del titulante y promedio del

analisis de muestras * Entrada de vapor de agua minimizada con el sistema

de solvente sellado * Interfaz de balanza para

pesaje automatico « Soporte para 100

métodos de titulacion « Informes

personalizables por el usuario « Mensajes de advertencia y error claramente mostrados

Este manual proporciona informacion sobre la instalacion y la funcionalidad del titulador y sugerencias de funcionamiento mas precisas.

Antes de utilizar el titulador, se recomienda que se familiarice con sus diversas caracteristicas y funcionalidades.

Este manual se divide en cuatro partes:

PARTE 1: GUIA DE INICIO RAPIDO Ayuda al

usuario a configurar y operar rapidamente el titulador Karl Fisher HI933 . Abarca las conexiones basicas, la interfaz de usuario y cémo...

para ejecutar una titulacion.

PARTE 2: MANUAL DE INSTRUCCIONES

Proporciona una descripcién completa de los principios de funcionamiento, interfaz de usuario, opciones generales, métodos, modo de

titulacion, optimizacién, mantenimiento, etc.

PARTE 3: APLICACIONES Contiene

instrucciones completas para los analisis mas comunes. Hay métodos y paquetes de métodos adicionales disponibles; contacte con su

oficina local de Hanna Instruments para obtener mas informacion.

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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GUIA DE INICIO RAPIDO
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1. MEDIDAS DE SEGURIDAD

Se deben seguir las siguientes medidas de seguridad: 1) Nunca
conecte ni desconecte el conjunto de la bomba u otro periférico con el titulador encendido.
2) Verifique que la bureta y el tubo conectado estén ensamblados correctamente.
3) Compruebe siempre que los frascos de titulante, disolvente y residuos, asi como el vaso de titulacion estén correctamente montados.
4) Limpie siempre inmediatamente los derrames y salpicaduras.

5) Evite las siguientes condiciones ambientales de trabajo: * Vibraciones
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fuertes « Luz solar directa

* Humedad relativa
atmosférica superior al 80 % sin condensacion « Temperaturas ambientales
inferiores a 10 °C y superiores a 40 °C « Peligros de explosion « Cerca de
fuentes de calor o
refrigeracion

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

7) Evite la inhalacion de vapores de titulante/disolvente. Evite el contacto con productos quimicos.




2. CONEXIONES DEL TITULADOR

2.1. VISTA FRONTAL

Botella de disolvente

Tubo Asamblea

Botella de disolvente

Botella de fitulante

Botella de titulante

Tubo dispensador =l

Botella de desechos

2.2. VISTA TRASERA

Tomnillos de bloqueo

n de encendidolapagado

Externo Conector de impresora

)

Agitador magnético

Electrodo KF G,

Aporte

Teclado de PC

Conector

Interfaz de PC
Adaptador de corriente

Conector
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3. INTERFAZ DE USUARIO

3.1. TECLADO

El teclado del titulador tiene 27 teclas agrupadas en cinco categorias, de la siguiente manera:

1:08:17 , 201 [IFDEA]
o e foloJo
Stdz Smasml ws water Std
nPr_eF-t'Ilhtreltiqn
ri Falysis
LA PO i il @ @ @ Numérico
0.62 ubL Titrant Stdz.
% Liaves
LIo1010
Funcic
uncion — 900, 300
Stdz. Titrant,
Llaves - then add standard
Orift
mi Pre-Titr. Uol. tuarsminl
180.6 0.000 nL 3.1 &
View | Select | Method | Start Stdz.

start Gragh Hethed | Options Log Titrant [ Flecha
stop Llaves
(o) o) (e[ ]

=

El titulador cuenta con una pantalla grafica a color retroiluminada de 5,7". A continuaciéon se muestra la pantalla del modo de espera con breves explicaciones.

Teclas de opcién Tecla Intro

3.2. PANTALLA

Icono de estado del proceso

Hora y fecha —11:08:17 Dec 07, 2018 IPDHEAIT
Nombredelmétodo 1 1S4 4 BMS/ML ws water S+d / Estado del proceso
Etapa del proceso DPI"_EF_ T iﬁtl" ation
rift Gnalysis rﬁ-_ Icono de bureta
v - ! Last Dose: -
olumen de la tltimadosis | 0.62 ulL Titrant Stdz.
READY %
52.9mL _RER) .
Recordatorios o mensajes —tPress 900, 900 Vetocidad det agtador

Stdz. Titrant,
then add standard

Volumen de pretitulacién/titulacion
=—— p

ml) Pre-Titr. Uol. /’,,h:mgm )
valor mV/ —_1 Bﬂ 4 6 D ¥ UUD mL 3 3 1 —+—— Valor de deriva

Uiew Select Hethod Start Stdz.
Graph Method | Dptions Log Titrant

Teclas de opcion virtuales

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

Las teclas de opcion virtuales describen la funcién que se realiza cuando se presiona la tecla programable correspondiente.



4. LENGUAJE

& y @ llaves,

titulador" para aplicar la nueva configuracion.

Set Language

Select the language.

Espaniol
Portugués
Francais

5. AYUDA CONTEXTUAL

Se puede acceder facilmente a la informacion sobre el titulador Se puede acceder a la ayuda contextual en cualquier momento.

presionando y brinda informacién util sobre la pantalla actual.
6. METODOS

El titulador Karl Fischer HI933 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 analisis de industrias especificas (p. €j., alimentaria, cosmética, lactea, etc.).

6.2. METODOS DEFINIDOS POR EL USUARIO

Los métodos definidos por el usuario permiten crear y guardar sus propios métodos. Cada nuevo método se basa en uno existente,

que se modifica para adaptarse a una aplicacion especifica.
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7. PREPARACION
7.1. CONFIGURACION DEL TITULAR

 Asegurese de que todos los conjuntos de titulador estén instalados correctamente (consulte la seccién Configuracion ).
« Asegurese de que el sistema de vasos esté debidamente sellado contra la humedad atmosférica (los accesorios y tubos estan
correctamente montado).

« El desecante se ha secado adecuadamente.

7.2. OBTENCION DE LOS REACTIVOS

« Los reactivos (titrante y disolvente) deben ser adecuados a los requisitos del analisis (ver secciéon Accesorios para

lista de titulantes y disolventes preferidos).

7.3. CEBADO DE LA BURETA

« Retire el tubo dispensador del vaso de titulacion (desenrosque el conector y retire el tubo) e insértelo en el
botella de residuos o contenedor de residuos separado.

Desde la pantalla de espera, pulse.

i 1
Resalte la opcién "Cebar bureta" y pulse. Ingrese el nimero de i Select &

enjuagues de bureta. Se recomiendan al menos 3 enjuagues con la solucién utilizada para la titulacion.

(permitiendo evacuar las burbujas de aire).

Presione * Se mostrara el mensaje “Ejecutando...”

Nota: Asegurese de que el liquido fluya continuamente dentro de la bureta. No la utilice durante el llenado normal si no esta seguro de que se hayan
evacuado completamente las burbujas de aire. Para obtener resultados precisos, el tubo de aspiracién, el tubo dispensador y la jeringa deben

estar libres de burbujas de aire.

« Limpie cuidadosamente el extremo del tubo dispensador para eliminar el exceso de titulante.

« Insertar el tubo dosificador en el orificio correspondiente del vaso de titulacion y enroscar el racor para sellar el

cubilete.



8. LA PRIMERA TITULACION
8.1. SELECCION DEL METODO

Para este analisis utilizaremos el método HI8301EN Solvente con 5 mg/ml 1-comp estandar.

Para seleccionar este método:

. i H .
el metodo i Methad | Desde la pantalla de espera. Utilice & y @ Claves para destacar el disolvente HI8301EN con 5 mg/ml

* Presione 1 comp .

jmemesasenanaan

+Prensa i Select !
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El nombre del método se mostrara en la linea superior de la pantalla inactiva.

8.2. CONFIGURACION DE PARAMETROS DEL METODO

Para visualizar los parametros del método, pulse § Options i Semostrara la pantallaVer/ Modificar método.

Solo se pueden cambiar ciertos parametros de los métodos estandar.

Para esta titulacion, solo es necesario ingresar el valor de concentracion del titulante KF y el tamafio de la muestra de solvente como se muestra en

la pantalla a continuacion.

Para lograr esto:

Al e e |

* Resalte la opcién Titulante en la pantalla Ver/Modificar método y luego presione * Se Select |-

m——

mostrara la pantalla Base de datos de titulantes.

* Resalte Titulante KF y presione ¢ Edit :
Rk i

Resalte Concentracion de Titulante Estandarizado y presione ¢ § Select -
A i i i
(et smlentng, .

{
Ingrese el valor correcto, luego presione | Accapt

resesmannasast

* Prensa 1 Escape | [r€S veces para regresar a la pantalla Inactiva.

Y

Standardized Titrant Conc.

Enter the standardized titrant cohc.

P 9 Ml

Low Limit: 4,0000 wo-mlL
High Limit: 6.0000 ma~-mL

Delete
Accept Escape Digit

8.3. CONFIGURACION DEL INFORME DE TITULACION
Los usuarios pueden seleccionar la informacion que se almacena para cada titulacion.

Para obtener la informacion adecuada al final de la titulacion, realice las siguientes operaciones:
« Desde la pantalla principal, presione y se mostrara la pantalla Parametros de datos.

* Resalte la opcién Informe de titulacion de configuracion y } Select -
2 }

s i
. . . . . ]
presione * Marque los campos que se incluiran con el simbolo * usando ?@ y teclas y presione | Select | para alternar el

seleccion.

«Prensa |




8.4. LLENADO DEL VASO DE TITULACION CON DISOLVENTE

El vaso de valoracién debe llenarse con disolvente hasta la marca minima (MIN) (aproximadamente 50 ml de disolvente):

gy

« Detenga la bomba de aire presionando y

) § : . ) ) - .o : i
+ Presione | Escape i luego ingrese la cantidad aproximada de solvente en el vaso de precipitados. Presione pt } Paraconfirmar.

L : P

%,

8.5. PREPARACION DEL DISOLVENTE PARA MUESTRAS

« Antes de comenzar una titulacion, se debe hacer reaccionar la humedad residual dentro del vaso de titulacién y el solvente.

Desde la pantalla de espera, pulse . El titulador entrara en modo de pretitulacion y comenzara a dosificar el titulante en el vaso de
titulacion. Si no se observa movimiento del titulante a través de la punta antidifusion después de varias dosis, pulse 1.. Stop _;
o y verificar que no haya fugas de titulante desde la carcasa de la bureta o desde los accesorios del tubo dispensador.

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

Si la tasa de deriva es estable y se mantiene el potencial de punto final, el titulador entrard en modo de espera. El titulador continda

manteniendo el potencial de punto final y actualiza la tasa de deriva de fondo.
8.6. PREPARACION E INTRODUCCION DE LA MUESTRA
Medir el tamafio de la muestra en masa y utilizar una balanza analitica dara los resultados mas reproducibles.

* Prepare 50 mL de muestra mezclando partes iguales de cloroformo seco y metanol seco.

« Llene la jeringa y la aguja con la muestra.

« Pesar la jeringa, la aguja y la muestra.
* Presione E“HSHT;I'.I""‘
i Analysis

Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.

« Dispensar de 0,750 g a 1,000 g de disolvente en el recipiente de titulacién a través del tabique utilizando la aguja.
« Retire la aguja del recipiente de titulacion y pese nuevamente la jeringa para determinar la masa de muestra agregada (por diferencia
de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso exacto y presione enter| para iniciar el andlisis.




8.7. REALIZACION DE UNA TITULACION

» Afada una muestra preparada segun uno de los métodos de preparacion descritos anteriormente. Introduzca el tamafio del

i Sample | . . . . .
mmwimﬂmgmd@y.Hmmwmmmmaamw%Bw@mddeowbwmwm.

Al finalizar la titulacién, aparecera el mensaje "Titulacion completada” en el estado de la titulacion, junto con la concentracion

final de humedad en la muestra, el volumen del punto final y otra informacion relevante. El titulador vuelve al modo de

espera en segundo plano.

@
=)
>
S
m
z
Q
o
Py
P
3
0
o}

Sample Analysis Result

2059.4 e

Ltration Lomg

Analysis Duration: 05:54 [mmiss]

Drift Value:

1.2 yasmin

Sample Size: 0.2145 s
Standardized Titrant Conc.! 1.0002 masmL
Uolume Delivered: 0.443 mL
Report ID: KF_000472
Uiew Average
Escape Fepaort Results
8.8. COMPRENSION DE LA INFORMACION MOSTRADA
Durante una titulacion, se muestra la siguiente pantalla:

11:42:59 Jan 02, 2019 IPOEA
Moisture in Cooking 0Oil
Pre-Titration

Drift Analuvsis Iﬁf
Last Dose: EREGEET
0.00 pL Sample Analysis
[ i
RPM
Prasd 200, 900
Sample Analvsis,
then add sample
Drift
ml) Pre-Titr. Uol. [uasminl
122.5 0.002 mL 0.0
Uigw Select Me thod Start Samnpls

Graph e thod Options Log Analysis
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8.9. VISUALIZACION DEL GRAFICO DURANTE LA TITULACION

i %
Vw4 para mostrar el grafico de titulacion en tiempo real.
Graph !

Presione La curva mostrada es un gréfico del potencial del electrodo frente al volumen del titulante.

Una linea horizontal discontinua representa el potencial del punto final seleccionado por el usuario.

Graeh of Titration Uata

mU—Fotential

400~
3404
Z£80-
2204
160+
100 + 1 4 1 i
] 0.6 1.2 1.8 Z.4 3
KF_00007.RPT Ualume mbl
Uiew Save &=
| Escape l Report Bitmap

Nota: Para disolventes frescos, especialmente disolventes monocomponentes, los primeros graficos de titulacién pueden presentar mucho ruido. Esto se debe a
que la reaccion con el titulante es lenta si hay poco exceso de reactivo de Karl Fischer (didxido de azufre y base) en el recipiente de titulacion. Tras varias

titulaciones, la velocidad de reaccion y el grafico deberian mejorar.

8.10. TERMINACION DE LA TITULACION
La titulacion se da por terminada cuando se cumplen las condiciones de los Criterios de Terminacion.

El criterio de terminacion predeterminado es un valor de mV, en el cual la titulacion finaliza después de que el valor de mV permanece por debajo del potencial
del punto final durante el tiempo de estabilidad seleccionado.

Una vez finalizada la titulacion, el titulador mostrara la concentracion final de humedad junto con la informacién basica de la titulacion.

RO
I View

Para ver el informe personalizado o el grafico de titulacion, presione Report

| e preyef

ot e . ! i Average
Para ver las estadisticas de multiples analisis, presione { Results }
o ) » i Update !} . . ) - ) o
Para las estandarizaciones de titulacion, | Titrant : Presione para actualizar el titulacién activo con el resultado de estandarizacién mostrado.

Cuando haya terminado, presione § Escape ara volver al modo de espera (si esta activo).

fm——




Machine Translated by Google

8.11. RESULTADOS

Los resultados obtenidos de la titulacion se almacenan en un archivo de informe que puede visualizarse, transferirse a un dispositivo de almacenamiento USB

o a una PC o imprimirse.

o
nl
Review Result =
KF_O0011.RPT 8
X
>-
HI922 - Titration Report g
Method Name: copy of Moisture in Milk ©
Time & Date: 15:18 Jan 21, 20419
Titration ID: KF_00011
Nr Volumelml ] mi) Time
0 0,.0000 391.6 o0:00: 00
ik 0.0000 i - oo:00:01
Z 0.0005 391.0 go:00:032
3 0.0010 391.1 00:;00:05
4 0.0015 S0 go:00:02
5 0.00Z0 391.0 oo:00: 09
Uiew Frint Faage Fage
Graph Eacaps Report Ug Down

8.12. VISUALIZACION DE LOS ULTIMOS DATOS DE TITULACION

* Desde la pantalla principal, pulse . Se mostrara la pantalla "Parametros de datos".

« Desde la pantalla Parametros de datos, resalte la opcion Revisar Ultimo informe y presione para que se muestre| Selsct iEl resultado de la revision
L,

la pantalla.

Page
Up

Page
Down

PEEETIH

« Utilice el y Teclas para mostrar informacién relacionada con la tltima titulacion realizada.

Vea el informe de titulacion en la pagina siguiente.

8.13. IMPRESION DEL INFORME DE TITULACION

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

titulador.

Nota: Antes de conectar la impresora, asegurese de que el titulador y la impresora estén apagados.

Impresién del informe:

+ Desde la pantalla Revisar informe, presione « Durante E‘ Report i

e ¢ .
* Prensa * 4 Escape | pararegresar a la pantalla Parametros de datos.

i
Prensa i Escape i de nuevo para volver a la pantalla principal.




8.14. GUARDAR DATOS EN UN DISPOSITIVO DE ALMACENAMIENTO USB

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

Esta funcién permite guardar los resultados de las titulaciones o sesiones de registro de deriva en un dispositivo de almacenamiento USB.
. { General | ! . )
* Desde la pantalla principal, {_Options j Presione la tecla y se mostrara la pantalla Opciones generales.

« Resalte la opcidén Guardar archivos en dispositivo de almacenamiento USB usando las teclas. & y @
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‘ :‘_ Select { Se mostrara la pantalla Lista de archivos en el titulador.
Presione * @el y @ teclas para seleccionar los archivos de informe.

Use

List of Files on Titrator

Uze <-»-> arrow keys to szelect file type
49 report files

Uk _vuoos.kPI |
DRE_00004.RPT
OR_0000S.RPT
OR_00006.RPT
OR_0000Z7.RPT
OR_00008.RPT
OR_00009.RPT
OR_00010.RPT
OR_000441.RPT
ODR_O001Z.RPT
OR_ODD413.RPT
OR_00014.RFT
DR_O0O045.RPT

OR_00016.RPT
Copy Copy Delete Delete
Escape File A1l File f11

a
i para transferir todos los informes disponibles al dispositivo de almacenamiento USB, o resalte el nombre del archivo de informe que

transferencia de un archivo de informe transferira automaticamente el archivo de registro y el grafico de titulacion correspondientes (archivo *.BMP si es necesario).

aplicable).

ymemmemasmnan

i 1 .
* Prensa Escape | para volver a la pantalla Opciones generales.

=
° Prensai Escape : ge nuevo para volver a la pantalla principal.

R e




8.15. INFORME DE TITULACION

Al desplazarse con las teclas, ;L Up ' y ? goaf,ﬁ los campos a continuacion se pueden ver en la pantalla del titulador o imprimir.
GC)
La misma informacién esta disponible en el archivo de informe guardado (KF_00003.rpt en este ejemplo, con todos los campos del informe seleccionados). :(U>
HI933 - Informe de titulacion ;
®)
Nombre del método: Humedad en el liquido de frenos ;%
Hora y fecha: 16:59 19 de diciembre de 2018 5‘
ID de titulacion: KE 00010 3
Nro. Volumen [ml] mvV Tiempo

0 0.0000 685.5 00:00:00

1 0.3261 685.0 00:00:02

2 0.3276 684.9 00:00:04

3 0.3306 684.1 00:00:06

4 0.3366 683.7 00:00:08

5 0.3486 682.7 00:00:10

6 0.3726 681.7 00:00:12

7 0.4126 678.0 00:00:15

8 0.4526 675.5 00:00:17

9 0.4926 673.0 00:00:19

10 0.5326 671.6 00:00:21

1" 0.5726 669.6 00:00:23

12 0.6126 667.6 00:00:25

13 0.6526 666.7 00:00:27

14 0.6926 665.9 00:00:29

15 0.7326 665.0 00:00:31

16 0.7726 659.2 00:00:33

17 0.8126 654.9 00:00:35

18 0.8526 654.1 00:00:37

19 0.8926 649.6 00:00:39

20 0.9326 646.7 00:00:41

21 0.9726 635.8 00:00:43

22 1.0126 633.9 00:00:45

23 1.0526 622.4 00:00:47

24 1.0926 615.2 00:00:49

25 1.1326 587.8 00:00:51

26 1.1726 584.5 00:00:53

27 1.2126 550.1 00:00:55

28 1.2526 524.0 00:00:57

29 1.2926 452.3 00:00:59

30 1.3300 405.6 00:01:01

31 1.3671 290.6 00:01:03

32 1.3856 227.5 00:01:05

33 1.3949 197.5 00:01:07

34 1.3995 183.4 00:01:09

35 1.4017 187.7 00:01:11

36 1.4062 177.3 00:01:14

37 1.4062 184.0 00:01:16

38 1.4077 178.8 00:01:18




39 1.4077 174.7 00:01:20

40 14077 180.2 00:01:22
o 41 14077 174.7 00:01:24
2 42 14077 175.8 00:01:26
I 43 14077 179.3 00:01:28
3 44 14077 186.2 00:01:30
= 45 14092 182.1 00:01:32
P 46 1.4107 1775 00:01:34
3 a7 14107 1742 00:01:36
48 14107 177.0 00:01:38
49 14107 183.3 00:01:40
50 14122 174.0 00:01:42
51 14122 175.3 00:01:44
52 14122 175.9 00:01:46
53 14122 1816 00:01:48
54 14122 181.9 00:01:50
55 14137 185.7 00:01:52
56 14167 174.6 00:01:54
57 14167 1703 00:01:56
58 14167 1734 00:01:58
59 14167 174.6 00:02:00
60 14167 1745 00:02:02
61 14167 177.2 00:02:04
62 14167 188.1 00:02:06
63 14182 179.7 00:02:08
64 14182 176.2 00:02:10
65 14182 185.7 00:02:12
66 14197 179.6 00:02:14
67 14197 175.7 00:02:17
68 14197 184.0 00:02:19
69 14212 169.9 00:02:21
70 14212 178.2 00:02:23

Resultados de la titulacion

Nombre del método: Humedad en el liquido de frenos

Hora y fecha 16:59 19 de diciembre de 2018
Tamaiio de la muestra: 0,6585 gramos
Concentracion estandar de titulante: 1,1608 mg/ml

Valor de deriva: 15,2 ug/min
Volumen del punto final: 1,421 ml
Resultado: 0,2429 %
Duracion de la titulacién: 03:18 [mm:ss]

Volumen celular estimado: 69,9 ml

La titulacion llegé a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:




MANUAL DE INSTRUCCIONES

PARTE 2:
MANUAL DE INSTRUCCIONES
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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 observa algun dafio, notifique al Centro de Servicio Hanna mas cercano.

Cada titulador HI933 se suministra con:

ARTICULO CANTIDAD
B0 = Te Lo SRRSO 1 ud. Conjunto de bomba
AOSIfICAAONA. ...ttt e 1 ud. Conjunto de

DUFBTAL ... e 1 ud. « Bureta (con jeringa de 5 mL) «

Tubo de aspiracién con conector y

tubo de proteccién « Tubo dispensador con conector y tubo

de proteccion * Bloqueos de tubo * Herramienta para retirar

la tapa de la

bureta « Pantalla de proteccion contra

la luz Conjunto de bomba de
aire y agitador MAagNELiCO. .........cuiiieii e 1 ud. Conjunto de vaso de
PrECIPILATOS. ...t r e 1 ud.

« Vaso de precipitados

de vidrio * Punta dosificadora de vidrio antidifusion «

Anillo para vaso de

precipitados * Tapa

para vaso de

precipitados

Barra agitadora « Desecante »
Cartucho

desecante * Accesorios * Juntas téricas

Soporte de Vaso de PreCIPItAAOS ......c.uii ittt ettt b e e e ne e 1 pieza Tornillos de
bloqueo de bomba con cabezal de PIASHICO ...........ccuiiiiiiiiiiii e 2 piezas Conjunto de botella de
titulante

* Tapa de

botella «

Desecante « Cartucho
desecante *
Accesorios * Juntas téricas
Conjunto de botella de diSOIVENLE............iiiiiieie ettt ettt e ettt e sbe e e sreenneanee 1 ud.
* Tapa de
botella *
Desecante « Cartucho
desecante «
Accesorios

« Juntas toricas * Tubos (de silicona 'y PTFE)



Conjunto de botella de ESECROS. ........c.iiiiiiiiit bttt 1 ud.
* Tapa de botella
+ Desecante
* Cartucho desecante «
Accesorios *
Juntas téricas

* Tubos (de silicona y PTFE)

Electrodo de doble pin de platino Karl FISCher.............c.ccoiiiiiiiiii 1 pieza Llave de

(2= 111 T = Te1 o o PP PSSRSO SRR PRORRO 1 pieza Fuente de

F= 11124 T=T a1 e=To1 1o o OSSR 1 pieza Cable

USB.. bbbttt 1 pieza Manual de

TNSHTUCCIONES.......ceii e bbb 1 pieza Dispositivo de almacenamiento
U S B ettt 1 pieza Certificado de

[o2=1 o E- o IS TP PT PSPPSR 1 pieza Informe de conformidad de bureta ISO
BB55.... 1 pieza Consulte la seccion de Accesorios para ver imagenes.

Si alguno de los articulos falta o esta dafiado, comuniquese con su representante de ventas.

Nota: Conserve todo el material de embalaje hasta asegurarse del correcto funcionamiento del instrumento. Cualquier articulo dafiado o

defectuoso debe devolverse en su embalaje original junto con los accesorios suministrados.

1.2. MEDIDAS DE SEGURIDAD

Se deben seguir las siguientes medidas de seguridad:

1) Nunca conecte ni desconecte la bomba dosificadora o los conjuntos de bomba de aire y agitador magnético con el titulador encendido.
en.

2) Verifique que la bureta y el tubo conectado estén ensamblados correctamente (consulte Mantenimiento, Periféricos, Mantenimiento de la
bureta para obtener mas detalles).

3) Compruebe siempre que los frascos de titulante, disolvente, desechos y el vaso de titulacion estén correctamente montados.

4) Limpie siempre inmediatamente los derrames y salpicaduras.

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 « Peligros de explosion 6) Haga
que el titulador sea

reparado Unicamente por personal de servicio calificado.
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1.3. ESPECIFICACIONES TECNICAS

Medicion

Rango

100 ppm al 100%

Resolucion

1 ppm a 0,0001%

Unidades de resultado

%, ppm, mg/g, ug/g, mg, ug, mg/mL, ug/mL, mg/pc, pg/pc

Tipo de muestra

Liquido o sélido

Determinacion

Acondicionamiento previo a la titulacion

Automético

Correccion de deriva de fondo automatica o valor seleccionable por el usuario

Criterios de punto final

Persistencia de mV fija, parada de deriva relativa o parada de deriva absoluta

Dosificacion

Dinamico con pre-dispensacion opcional

Estadisticas de resultados

Media, desviacion estandar

Resolucién de la bomba dosificadora

1/40000 del volumen de la bureta (0,125 pL por dosis)

Precision de la bomba dosificadora

+ 0,1 % del volumen total de la bureta

Jeringuilla 5 ml de precision molida con émbolo de PTFE
Valoracion Valvula Material de contacto liquido de PTFE, accionado por motor de 3 vias
Sistema Tuberia PTFE con bloque ligero y revestimiento térmico

Punta dispensadora Vidrio, posicion fija antidifusion

Recipiente de titulacion Cénico con volumen de operacién entre 50-150 mL

Sistema de manejo de solventes Sistema sellado, bomba de aire de diafragma integrada

Tipo Electrodo de polarizacion de doble pin de platino

Conexion BNC

Corriente de polarizacion 1,2,5,10, 15, 20, 30 0 40 YA
Electrodo

Rango de voltaje 2mVa 1000 mv

Resolucién de voltaje 0.1 mv

Exactitud £0,1%

Tipo Agitador magnético, regulado electrénicamente y digital.
Agitador Velocidad 200 a 2000 RPM

Resolucion 100 RPM

Metodos Hasta 100 métodos (estandar y definidos por el usuario)
Almacenamiento

Informes Hasta 100 informes de titulacién completos e informes de tasa de deriva

Conexién a PC 1 x USB estandar B

unidad flash USB 1 x USB estandar A
Periférico

Balanza analitica 1 conector DB-9
Dispositivos

Impresora

1 conector DB-25

Teclado externo para PC

1 mini DIN de 6 pines




Mostrar

Pantalla grafica a color de 5,7" con retroiluminacion

Idiomas

Inglés, portugués, espafiol, francés

Fuente de alimentacion

100-240 V CA, 50/60 Hz

Consumo de energia 0,5 amperios
Adicional Material del recinto ABS, PC y acero inoxidable
Presupuesto Teclado Poliéster
Dimensiones 315 x 205 x 375 mm (12,4 x 8,1 x 14,8 ")
Peso aprox. 4,3 kg (9,5 Ibs.) con 1 bomba, agitador y sensores

Entorno operativo

10 a 40 °C (50 a 104 °F); hasta 80 % de humedad relativa

Entorno de almacenamiento

-20a 70 °C (-4 a 158 °F); hasta 95 % de humedad relativa

1.4. INSTALACION

1.4.1. VISTA DERECHA DEL TITULADOR

Botella de titulante

Tubo dispensador

Conjunto de bureta

Botella de disolvente
Aspiracion

Tubo Asamblea

Botella de disolvente

Botella de titulante

Asamblea

Bomba de aire y

Agitador magnético

Gojunto de vaso de precipiados

Botella de desechos

Asamblea

Botella de desechos
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1.4.2. VISTA TRASERA DEL TITULADOR

Tornillos de bloqueo
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Externo

Agitador magnético

Interfaz de PC

1.4.3. VISTA IZQUIERDA DEL TITULADOR




1.4.4. CONJUNTO DEL TITULADOR

Nota: jLas operaciones de montaje deben completarse antes de conectar el titulador a la fuente de alimentacion!

1.4.4.1. CONEXION DE LA BOMBA

Para conectar la bomba dosificadora, siga estos pasos:

* Retire el cable de la bomba del interior del compartimento

=
>
z
c
>
=
o
m
z
%}
a
Py
c
Q
Q
o
P4
m
»

izquierdo. « Conecte el cable a la bomba como se muestra a continuacion (A). El conector de la bomba se encuentra en la parte
inferior de la bomba. « Introduzca la bomba en el titulador (B) y deslicela hacia la parte delantera de la carcasa hasta que encaje

firmemente. ¢+ Fije la bomba con el tornillo de bloqueo (C).

4O

1.4.4.2. CONEXION DE LA BOMBA DE AIRE Y EL AGITADOR

MAGNETICO. 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 derecho. « Conecte el cable a la bomba de aire como se muestra a continuacion (A). La bomba de aire y el
agitador magnético se
encuentran en la parte inferior del conjunto. * 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).




1.4.4.3. COLOCACION DE LA BURETA

Asegurese de que la marca de la tapa de accionamiento de la valvula y el cuerpo de la bureta estén alineados como se muestra a continuacion.
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Asegurandose del correcto acoplamiento entre el émbolo de la jeringa (A) y el piston de la bomba (B), deslice la bureta en el soporte

de la bomba de bureta.




1.4.4.4. MONTAJE DEL VASO DE PRECINTO Para

montar el vaso de precipitados, siga los pasos a continuacion: « Alinee el soporte

del vaso de precipitados (D) con la placa base Yy fijelo girando en el sentido de las agujas del reloj. « Coloque el anillo del vaso de

precipitados (C) sobre el soporte del vaso de precipitados (D) con las muescas hacia arriba. « Inserte el vaso de

precipitados de vidrio (B) en el anillo del vaso de precipitados (C). * Afada la barra

agitadora al vaso de precipitados de vidrio (B). * Coloque con
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cuidado la tapa del vaso de precipitados (A) sobre el vaso de precipitados (B). Asegtirelo en su lugar empujando la tapa del vaso de precipitados a través del anillo del vaso

de precipitados (C) con las 4 muescas del anillo del vaso de precipitados alineadas con los 4 pasadores de acero de la tapa del vaso de precipitados. «

Gire el anillo del vaso de precipitados (C) en el sentido contrario a las agujas del reloj para bloquear la tapa en su lugar.

Hola933
ESCALA 1:2




1.4.4.5. TAPA DEL VASO DE PRECIPITADO

jAdvertencia! {No apriete demasiado los accesorios! Esto podria causar dafios permanentes a las juntas téricas y a la tapa del vaso.

Para ensamblar la tapa del vaso medidor siga los pasos a continuacién:

From Burette
Assembly
(Dispensing Tube) \

1.4.4.5.1. PUNTA DISPENSADORA ANTIDIFUSION Y TUBO DISPENSADOR

Para instalar la punta antidifusién y el tubo dispensador siga los pasos a continuacion:
« Empuije la punta dispensadora (A) a través de la junta térica de la punta dispensadora (B) hasta que la junta térica esté en el borde de la punta dispensadora.
Inserte la punta a través del puerto apropiado (el HI933 se envia con la punta dispensadora y la junta térica instaladas).
« Coloque la punta de modo que la parte angulada apunte hacia el centro del conjunto. ¢ Fije el tubo dispensador (C) del conjunto
de la bureta al puerto de la punta dispensadora mediante el conector. Aseglrese de que
La punta permanece orientada hacia el centro del vaso.

1.4.4.5.2. ELECTRODO KARL FISCHER Para instalar

el electrodo Karl Fischer en la tapa del vaso de precipitados siga los pasos a continuacion:
« Inserte con cuidado el electrodo (D) a través de un conector de 10 mm (E) y una junta térica de 10 mm (F). « Inserte el
electrodo a través del puerto correspondiente en la tapa del vaso. « Alinee
los pasadores con el centro del vaso y fije el conector de 10 mm (E) a la tapa. El electrodo debe estar lo mas profundo posible en el vaso sin tocar la barra
agitadora.

1.4.4.5.3. SISTEMA DE MANEJO DE DISOLVENTES Para

conectar los tubos de la botella de disolvente o de la botella de residuos, siga estos pasos: * Afloje el
conector de 5 mm (H) del puerto de disolvente o de residuos. « Retire el tapon o los tapones
deseados (G). * Inserte el tubo de PTFE azul de los
conjuntos de la botella de disolvente o de residuos a través de los conectores de 5 mm (H) y
Apriete las juntas tdricas (I) hasta que se vea aproximadamente 1 cm de tubo dentro del

vaso. * Apriete los conectores de 5 mm (H) hasta que queden bien ajustados. Esto hara que las juntas téricas (I) sellen alrededor de los tubos.



1.4.4.5.4. TAPON DEL PUERTO DE MUESTRA

EI HI933 se entrega con el tapon del puerto de muestra montado e instalado. Para reemplazar el septum de goma, siga estos pasos:

« Inserte un tabique de goma rojo (J) en el soporte del tabique (K).

« Fije el tabique con un accesorio de 10 mm (E).

« Coloque la junta térica del tapén del puerto de muestra (L) en la parte inferior del soporte del tabique (K).

« Inserte el tapén del puerto de muestra ensamblado en el puerto dedicado de la parte superior del vaso de precipitados.

1.4.4.5.5. CARTUCHO DESECANTE

« Inserte el vastago de un cartucho desecante (M) sin tapa dentada para manguera (N) a través de un conector de 10 mm (E) y
Junta térica de mm (F).
« Insertar en el puerto apropiado de la parte superior del vaso.

« Fijar a la parte superior del vaso con el racor de 10 mm.

1.4.4.5.6. CONEXIONES ELECTRICAS

« Conecte el electrodo KF al conector BNC (A).

« Conecte el cable del adaptador de corriente al conector de entrada de alimentacion (D).

insfruments VOLUMETRIC TITRATOR
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Un detector Conector BNC
B Agitador Conector de 6 pines
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1.4.4.6. CONJUNTO DE BOTELLA DE TITULANTE, DISOLVENTE Y RESIDUOS

Los conjuntos de tapas de botellas estan equipados con cartuchos desecantes que contienen gel de silice indicador que garantiza que el aire que pasa a través del sistema de

manipulacién de solvente se haya secado.

El desecante tiene una capacidad limitada para absorber la humedad y suele agotarse después de 2 a 4 semanas. El gel de silice, con o sin indicador, puede regenerarse a 150

°C.

Las tapas de las botellas estan hechas de PTFE y han sido disefiadas para acomodar botellas de reactivos con tapas roscadas tipo GL-45.
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Los conjuntos de tapas de botellas de desechos y solventes incluyen un tubo de PTFE azul para el manejo de solvente Karl Fischer liquido y un tubo flexible transparente a base

de silicona para usar con la bomba de aire.

1.4.4.6.1. CONJUNTO DE BOTELLA DE TITULANTE (HI900530)

From Burette
Precaucion: La mayoria de los titulantes Karl Fischer emiten vapores nocivos. Consulte la hoja de datos de seguridad (MSDS) del Assembly
(Aspiration Tube)
fabricante para obtener instrucciones de manejo seguro. @
Para ensamblar el frasco titulante, siga los pasos a continuacion: ©

@

« Inserte la parte superior de PTFE (J) en una tapa de rosca GL45 (E).
« Inserte un cartucho desecante (B) sin tapa dentada para manguera (A) a través de un conector de 10 mm (F) y una junta @
térica de 10 mm (G).

« Inserte y atornille el conjunto del cartucho desecante en el orificio correspondiente de la tapa de PTFE blanca (J). Fijelo con

un racor de 10 mm (F).

om @

=
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« Asegurese de que el protector del tubo (C) esté instalado en el tubo de aspiracion (D).

« Inserte el tubo de aspiracioén de la bureta (D) en el conector de 3 mm correspondiente (H) y
Coloque la junta térica de 3 mm (1). 5

« Inserte y enrosque el conector del tubo de aspiracion en el orificio correspondiente de la tapa.

« Empuije el tubo de aspiraciéon completamente dentro del frasco de titulante hasta que solo quede el protector del tubo.

(C) es visible fuera de la botella de titulante (K).

« Enrosque la tapa GL45 (E) con el conjunto completo en la botella de titulante (K).

1.4.4.6.2. CONJUNTO DE BOTELLA DE DISOLVENTE Y DESECHOS (HI900531) To Air
Pump
Precaucién: La mayoria de los disolventes Karl Fischer desprenden vapores nocivos. Consulte la hoja de datos de seguridad (MSDS) del \\ © TGABBEWB:;JOQ
ssam
fabricante para obtener instrucciones de manejo seguro. ® j
Para ensamblar la botella de solvente o de desechos, siga los pasos a continuacion:
« Inserte una tapa de PTFE (J) en una tapa GL45 (E). @
« Enrosque la tapa del desecante con la espiga de manguera roscada (A).
« Inserte un cartucho desecante (B) con tapa dentada para manguera (A) a través de un conector de 10 mm (F) y una junta I
torica de 10 mm (G). ®
« Inserte y atornille el conector desecante en el orificio correspondiente. Fije el conjunto del cartucho desecante a la tapa ® @
T 1
de PTFE (J) con un conector de 10 mm (F). ©£%

« Inserte el tubo de disolvente/desechos (D) en el conector de 5 mm (H) y coloque la junta térica (I).
« Inserte y enrosque el conector del tubo en el orificio correspondiente de la tapa. 5

« Enrosque la tapa GL45 (E) con el conjunto completo en la botella de titulante (K).

« Conecte el tubo de aire (C) a la tapa del desecante (A) y ajustelo a la posicién correspondiente de la bomba de aire. La

posicion "Llenar" se conecta al conjunto de la botella de disolvente. La posicion "Vaciar" se conecta al conjunto de la

botella de residuos.




2. INTERFAZ DE USUARIO

2.1. PUESTA EN MARCHA

Una vez ensamblado e instalado el instrumento, siga los pasos a continuacion para iniciar el titulador: ¢
Conecte el titulador a una toma de corriente con el adaptador de corriente
suministrado. « Encienda el titulador con el interruptor de encendido ubicado en la parte posterior

del instrumento. « Espere a que el titulador finalice el proceso de
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se inicie. . * Presione inicializacién cuando se le solicite o espere unos segundos a que

HI 2933 Karl Fiszcher Uolumetric Titrator
vi.00
““N‘I]“““Iinsrrumznrs
Anzlog Board Detected
Pump Detected
Stirrer Magnetic/AirPump
Please press <Enter> ... HE

Nota: Todos los procesos de inicializacion deben completarse correctamente. Si alguno falla, reinicie el titulador. Si el problema

persiste, contacte con el Centro de Servicio Técnico Hanna Instruments mas cercano.

2.2. TECLADO

El teclado del titulador esta agrupado en cinco categorias, como se detalla a continuacion:

HARNNRA 1

results| |11t08:17 Dec 02, zo18 @ @ @

Stdz SmasmL ws water Std

Pre-Titration
Drift Analvsis fﬁ| @ @ @
Last Dose: [ tanct ] Numérico

Ol¥VYNSN 3d ZV443LNI

0.62 uL Titrant Stvdz.

Llaves

Funcién 900 QEE
—1 Press 7
Stdz. Titrant.
Llaves then add standard
Drift
mll Fre-Titr. Uol. Tuamini
180.46 0.000 mL 3.1
:';Jieu-h ﬁeigc; | DHEtihad ‘Sfart T?tdz.
rap &tho ptions o trant
start 8 | Flecha
stop Llaves

ENENCNEIEY

[

Teclas de opcién Tecla Intro




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:

start
stop | Inicia o detiene un proceso de titulacion

Enciende y apaga el agitador seleccionado

Reservado

Acceda al menu de parametros de datos (informes, GLP, informacién del medidor, configuracién de informes)

%)
w
z
)
Q
®)
=)
74
'_
%)
z
w
a
—
<
o)
4
<
=

S )

Muestra 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 presionando .

2.2.3. TECLAS DE FLECHA

Estas teclas tienen las siguientes funciones:
* Mueva el cursor en pantalla.
« Aumente y disminuya la velocidad del agitador y otros ajustes.
« Seleccionar un caracter (sélo pantalla alfanumérica).

« Navegar por las opciones del menu.

2.2.4. TECLAS NUMERICAS

@ a @ Teclas utilizadas para entradas numéricas.

@ Alterna entre valores positivos y negativos.

@ Se utiliza para el punto decimal.

2.2.5. TECLAENTER
Esta tecla tiene las siguientes funciones:
« Acepta la entrada de datos alfanuméricos.

« Ejecuta la tecla de opcidn virtual predeterminada (subrayada).




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.
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Hora y fecha —14:08:17 Dec 07 ” 20418 _—. Icono de etapa del proceso E
. Estado del proceso =
Nombre delmétodo S+ Gmgsml w/ water Std | e §
Etapa del proceso PI"‘IE-T itration g
nl"lf Ahalyvsis ﬁl._ Icono de bureta an
. Standbe
Volumen de la ultima dosis 15 aos:‘é.zu C;_ISLE = Titran Stdz. &z
RFN
9S00 Q00— Velocidad del agitador

—rPFress
Stdz. Titrant,
then add =tandard

Recordatorios o mensajes

i | — Volumen de pretitulacién/titulacion
;e

il Pre-Titr. Uol. ‘_’_,,_Lngiﬁfﬁ?_

valor mvV Sa— l EU 6 U DU U I'I'IL 3 1 4 Valorde deriva

Uiew Select Method Start Stdz.
Graph He thod Options Log Titrant

Teclas de opcion virtuales

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

2.3.1. LAPANTALLA INACTIVA

Después del arranque y la inicializacion, la primera pantalla que se muestra es la pantalla inactiva.

15:54:04 How 19, 2018

Moisture in Butter

Titrant: Composite 5
Last Standardization: Mow 13, 2018 127:10
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EEQ?E§Q ﬁ:iﬁgg in?yﬁi Burette gﬁg;

Campos de pantalla inactiva:

Nombre del método: Muestra el nombre del método seleccionado.

Horay fecha: Muestra la fecha y hora actuales.

Informacion del agitador: La velocidad real/configurada del agitador se muestra en RPM. Cuando el agitador esta apagado, no se muestra su
informacion.

Titulante: yestra el nombre del titulante actual.
Ultima estandarizacion: muestra la fecha y hora de estandarizacion del titulante.

Recordatorios: Indica cuando es necesario realizar una tarea y muestra mensajes de error o advertencia.




2.3.2. LAPANTALLA DE PROCESO

start
Cuando el usuario presiona stop Mientras esta en modo inactivo, se inician todos los procesos relacionados con la titulacién. El titulador muestra el proceso.
pantalla.
11:08:17 Dec 07, 2048 IPDEA
Stdz Smg/mL w/ water Std
Pre-Titration
Last Dose: i i
0.62 plL
RFHM
Press S00., 900
Stdz. Titrant,
then add standard
Drifs
ml Fre=Titer, Unl. [uarsminl
180.6 0.000 mbL < I
Uiew Select Method Start Stdz.
Graph Method Options Log Titrant
Campos de la pantalla de proceso:
Nombre del método: Muestra el nombre del método seleccionado.
Hora y fecha: Muestra la fecha y hora actuales.
Campo de etapa del proceso: Muestra el proceso actual (Pre-titulacion, Analisis de deriva, En espera, Andlisis de muestra / Estandarizacion de titulante).

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

lectura de mV: Muestra el potencial del electrodo KF.
Titulante dispensado: Muestra el volumen total de titulante dispensado.
Ultima dosis:

Muestra el ltimo volumen de dosis de titulante.

Valor de deriva: Muestra el valor de deriva (cuando esta disponible).

Informacion del agitador: La velocidad real/establecida del agitador se muestra en RPM.

Estado de la bureta: Se muestra un dibujo descriptivo que indica que la bureta esta activa y no se puede quitar.

Recordatorios: Indica cuando es necesario realizar una tarea y muestra mensajes de error o advertencia.

2.4. NAVEGACION POR MENUS

2.4.1. SELECCION DE UNA OPCION

15:51238 Dec 04, ZDi8 . " " . . .
Para seleccionar una opcién, pulse la tecla de opcién debajo de la tecla virtual. Por ejemplo, para acceder

a la pantalla "Opciones de método", pulse la tecla de opcion debajo.
copy of Motsture in Mavo

Titrant: Composite §
Last Standardization: How 13, 2018 17:10
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2.4.2. SELECCION DE UN ELEMENTO DEL MENU

ligw # | T |  [MFOSA] . . .
Uiew 7 Modify Methad Para seleccionar un elemento de la pantalla del men, utilice las teclas de ﬂecha& y @ a
Id: USERODOZ Modified: Fpr OZ, 2019 08!44

Select the option to be modified.
para mover el cursor.

=<
>
.0 z
Twpe: Sample Analvsis . . . . . =
Predi=pensing Ansunt] Nare Cuando el menu es mas grande que la pantalla, una barra de desplazamiento esta activa en el lado =

Pre-Analpsis Stirs Tine: 10 Sac
Stirring spesd: 800 RPH =
tirbar Type edium recho. =
Orift Entrol Sutonatic derecho =
Solvents Heshanol [}
fample Parametors: : ;_U.
E:,‘.:::;'p.,—.,.. ters: SorpgitNes Para activar el elemento de menu seleccionado, presione 0 [ =
Ternination Faraneters: b )
Resuls Unit? #® s
o
7

Frint

Select | Escans MEshed | l 7))

L EEI D

2.4.3. INTRODUCCION DE TEXTO

Method Mame . - ) . -
Para ingresar texto en un cuadro de entrada alfanumérico, primero borre el texto anterior utilizando las
Seisct thae highlighted la&trer b-u using e -
2 2 ! Delete .
t the enpty flele for 3 —P«C;- teclas | 1
Prass CHECEpt) to AmE the antina fame. i Letter |
MECDEFGHIJELA . ) .
(il E P g = E Tl U l; i ¥ de flecha. Para ingresar una letra, resaltela utilizando las teclas de flecha y luego e
sbcd=fghi 1m
fopqars TUVWX YD
AARTCEEETITADGD . . L .
GO bY0 s ad Bceee presione el mismo procedimiento para ingresar el nombre completo.
P NG o000 00N ¢ ]
Ot zidsezgay s : \ 1 .
R :. 4 ] By Y Para editar, utilice las teclas Cursor i y.i C"!’ﬁr i
WiOYENTE T — L L Pant
= Cuando finalice la edicion, presione | Accept |
urzar i i
Lefs | Righ®# | iviessssedel ’

L%-][-][-H-]

Uiew # Modify Method [MEDEE
Id: USERDDOZ Modafied: fpr OZ, E013 08:44
Select the option to be moditied,

El nombre del método se actualizara y se mostrara en el campo de nombre de

la pantalla Ver/Modificar método.

e
1.0 Cuando se hayan configurado todos los parametros deseados, presione | Escape i

Twr Samele Aralvsls i.
Predisgensing Smountl Hane TR = —
Pre=tnalpzis §11~ Time: 10 Sec zZ
Frlrring $pesd §00 RPH =
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2.4.4. GUARDAR MODIFICACIONES

Savins Nethod La pantalla "Método de guardado” permite guardar las modificaciones.

Select 2 nenu apticn.

e

Para salir sin guardar, pulse | Escapa

o seleccione " Salir sin guardar”.

Exit Without Sauving Msthod |

Opcién y luego presione . i Select { Para guardar las modificaciones, resalte la opciéon Guardar

ps
Select

método y luego presione }
L.

"Escapa" = exits without sauing mathod.

seiect | Escare | | |

(o] (o) (=] (=]

Nota: Para acceder al menu de ayuda contextual, pulse [j en cualquier momento. La ayuda esta relacionada con la pantalla mostrada.

para volver a la pantalla anterior.




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,

{ General }

m pulse para acceder a esta E_ OPtigng _j pantalla. En modo pre-titulacién, en espera o durante una titulacion, pulse la tecla <<Inicio>> en un

Z L

8 teclado PS/2 para acceder a esta pantalla.

O

™

& General Options MPOSH

Z

= Select the option to be modified.
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§ from USB

s Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hhimm]

Titrant Databaze

Standard Database

Eztimated Cell Uolume: S0.0 mL
USB Link with PC

Setup Balance Interfacs

Stirrer: Cus tom
Frinter Hode: Ansi
Date and Time Setting

Display Settinas

Beeper: Off

Select Escare

3.1. GUARDAR ARCHIVOS EN UN DISPOSITIVO DE ALMACENAMIENTO USB

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

Esta opcion permite al usuario guardar archivos del titulador en un dispositivo de almacenamiento USB.

List of Files on Titrator

Use <=+/=3> arrow kews to select file tupe
49 report files

IEHIﬂHHﬂ!IHHm.ll...................-
OR_00004.RPT
OR_OO000S.RPT
OR_0000&.RPT
ODR_00007.RPT
OR_O0OD0OE.RPT
OR_00009.RPT
DR_DOD10.RPT
DR_O0011.RPT
OR_0001Z.RPT
OR_O00041Z.RPT
OR_00014.RPT
OR_00015.RPT
OR_00016.RPT

CENERMEES

Copw Copy Delete Delete
Escare File A11 File a1l

En el titulador, los tipos de archivos disponibles son:

Archivos de métodos estandar ) HIXXXXXY.MTD (por ejemplo: HI8001EN.MTD, HI8101EN.MTD)
Archivos de métodos de ) USERXXXX.MTD (por ejemplo: USER0001.MTD)
usuario Archivos de informes de DR_xxxxx.RPT, KF_xxxxx.RPT (por ejemplo: DR_00001.RPT, KF_00001.RPT)

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

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

Utilice & y @ las teclas para desplazarse por la lista.




Regresa a la pantalla Opciones generales.
Copia el archivo resaltado del titulador al dispositivo de almacenamiento USB.
Copia todos los archivos mostrados actualmente desde el 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 HI933, de la siguiente manera:

+ Métodos: Unidad USB\HI933\Métodos\*.mtd

* Informes: Unidad USB\HI933\Informes\*.rpt

3.2. RESTAURAR ARCHIVOS DESDE UN DISPOSITIVO DE ALMACENAMIENTO USB

Esta pantalla permite al usuario transferir archivos desde el dispositivo de almacenamiento USB al titulador.

List & Files on LEB

Uze {-/-% arrow keys to select file type
18 report files

Ik OO0 . P
KF_00001.RPT
KF_0000Z.RPT
KF_00003.RPT
KF_00004.RPT
KF_00DO0S5.RPT
KF_00006.RPT
KF_00D0DZ.RPT
KF_00002.RPT
KF_00010.RFT
KF_0004i41.RPT
KF_Q0D1Z.RPT
KF_00043.RPT
KF_00014.RPT

Copy Copw ODelete Delete
Estape File 11 File A1l
Los tipos de archivos que se pueden transferir son:
Archivos de métodos estandar ) HIXXXXXY.MTD (por ejemplo: HI8001EN.MTD, HI8101EN.MTD)
Archivos de métodos de ) USERXXXX.MTD (por ejemplo: USER0001.MTD)
usuario Archivos de informes de DR_xxxxx.RPT, KF_xxxxx.RPT (por ejemplo: DR_00001.RPT, KF_00001.RPT)

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

Utilice las teclas para @ y @ seleccionar el tipo de archivo. Se mostraran el numero y el nombre de los archivos.

Utilice las teclas & y @ para desplazarse por la lista.

Las teclas de opcién permiten las siguientes operaciones:
Regresa a la pantalla Opciones generales.
Copia el archivo resaltado desde el almacenamiento USB al titulador.

Copia todos los archivos mostrados actualmente desde el almacenamiento USB al titulador.

Delate
Elimina el archivo resaltado.

Elimina todos los archivos mostrados actualmente.

Nota: Para restaurar archivos desde una memoria USB, asegurese de que los métodos y/o informes que desea transferir estén correctos.

Los tituladores estan en la carpeta correcta:

» Métodos: Unidad USB\HI933\Métodos\*.mtd

* Informes: Unidad USB\HI933\Informes\*.rpt
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3.3. MODO DE ESPERA

Opcién: Deshabilitado o Habilitado

Al habilitar esta opcién, el titulador regresara al modo de espera automaticamente una vez completada la titulacion.

Standby Mode

Select the option for standby mode.

Disabled
Enabled |
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Selsct Ezcape

3.4. DURACION DEL MODO DE ESPERA

Opcién: 10 minutos a 72 horas

El usuario puede ingresar el periodo de tiempo durante el cual la celda se mantiene seca y lista para el analisis posterior una vez

finalizada la titulacion.

Standby Duration

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

hours minutes
oo

Low Limit: 00: 410
High Limit: FZi00

CENERMEES

Prezsz {Mext?> to mouve to the next entry.

Delete
Accept l Escapel RreElt I Hext ‘

El agitador externo se detecta automaticamente cuando se conecta.




3.5. BASE DE DATOS DE TITULANTE

Esta pantalla permite al usuario almacenar informacion sobre los titulantes, incluido el nombre y la informacién de estandarizacion.

Titrant Uatabase

Select the KF titrant to be modified.

KF Tltrant

Cnmposlte i

=<
>
Z
c
>
[
=]
m
=z
7]
=
B3|
c
)
Q
o
b4
m
»

agrvmmammt

: New
Escape Edit T rmant Delete

El valorante del método seleccionado no se puede modificar desde esta pantalla. Para obtener mas informacion sobre la funcionalidad completa de la base
de datos, consulte la seccién "Opciones del método" .

3.6. BASE DE DATOS ESTANDAR

Esta pantalla permite al usuario almacenar informacion sobre los estandares, incluido el nombre y la concentracion.

Standard Database

Select the KF standard to be modified.

KF Standard

Liquid 1_0 msis
Liquid 0.1 mg./g
Sodium Tartrate

SITVHIANID SINOIOHO

Escape Edit St;gﬂ;rd Delete

El estandar del método seleccionado no se puede modificar desde esta pantalla. Para obtener mas informacién sobre la funcionalidad completa de la base

de datos, consulte la seccion "Opciones de método" .




3.7. VOLUMEN CELULAR ESTIMADO

Opcidn: 0,0 mL a 200,0 mL

Utilice el teclado numérico para ingresar el volumen estimado de solucién en el vaso de titulacion.

Estimated Cell Uolume

Confirm the cell has been filled to
the "Min" line or enter approximate
cell wolume,
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Low Limit: 0.0 mL
High Limit: Z00.0 mL

Delete

Escape Digic

3.8. ENLACE 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

Inactive

OPCIONES GENERALES

Speed 1%Z00

“Activo/Inactivo” muestra el estado del enlace USB con la PC.
“Activo” significa que el titulador esta utilizando la comunicacion USB con la PC y no con otro dispositivo.
“Listo” muestra que el titulador puede comunicarse con la PC.

Durante la transferencia de cualquier informacién entre la PC y el titulador, se muestra “Transmitir” y el estado.

Nota: Para que nuestros usuarios puedan acceder a la Ultima version del software Hanna Instruments compatible con PC, hemos puesto
los productos a disposicion para su descarga en http://software.hannainst.com. Seleccione el cédigo del producto y haga clic en

"Descargar ahora". Una vez completada la descarga, utilice el archivo setup.exe para instalar el software.




3.9. CONFIGURACION DE LA INTERFAZ DE EQUILIBRIO

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

estandarizacion.

Set Up Balance Interface

Select the balance to be actiuvated.

copy of Default
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Disable Hew :
EBalance Escape Balance Edit Delete

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

Habilita el saldo seleccionado.

Desactiva la balanza seleccionada (la adquisicion automatica de peso no estara disponible).

Regresa a la pantalla Opciones generales.

Agrega un nuevo saldo a la lista.

Personaliza los parametros de comunicacién serial. Se abrira la pantalla de configuracion de la balanza.

Elimina el saldo resaltado.

Nota: Debe haber al menos un saldo en la lista.

Asegurese de que la configuracion de la balanza coincida con la de su balanza (velocidad en baudios, bits de datos, paridad, nimero de bit de parada,

sintaxis del comando de solicitud). Podria ser necesario cambiar la configuracion de su balanza. Los usuarios deben consultar el manual de instrucciones de

su balanza.

SITVHIANID SINOIOHO

Antes de salir de esta pantalla asegurese de que la conexion con la balanza esté funcionando correctamente presionando el botén

Balance Configuration

Select the option to be modified.

Baud Rate 9800
Dats Bits 2 Bits
Farity Ha Farity
Stop Bit 1 bis
Edit Request Command E

Test
Select Escape Balance




3.10. AGITADOR

Opcion: Interno, Externo, Personalizado

m Esta pantalla permite al usuario seleccionar el agitador magnético interno, un agitador magnético externo o un agitador controlado por el usuario (personalizado).
P4
)
Q
O
™
b Stirrer
z
g Select the option.
|
g MLternal
= External
< Custom
Agleck | Escape

3.11. MODO IMPRESORA

Opcioén: Ansi, Ascii, Texto

Printer [Mode
Select the option.
RSeS|
Ascii
Text
1)
L
|
<
o
L
P4
L
(0]
[9)
Ll
z
o
(6]
o
o
Select Escape

Modo ANSI: Utilice este modo cuando la impresora esté configurada como ANSI. En este caso, todos los caracteres/simbolos acentuados disponibles en el
titulador se imprimiran en la impresora.

Modo ASCII: Utilice este modo cuando la impresora esté configurada como ASCII. En este caso, solo se mostraran algunos caracteres o simbolos acentuados.
disponible en el titulador se imprimira en la impresora.

Modo de texto: este modo se recomienda cuando el usuario no necesita imprimir caracteres acentuados.




3.12. AJUSTE DE FECHA Y HORA

Esta pantalla permite al usuario configurar la fecha y la hora.

Utilice las teclas & yo @ las teclas numéricas para modificar la fecha y la hora.

Prensa! paw | Para mover el cursor al siguiente campo.

Prensa AM/ PM 24-hour { para cambiar el formato de hora.

,
|
1
1
|

Date and Time Setting
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Enter the date.

== 10 zois
day month year

Enter the time.

20 a1 41
hour minute second

Press <{Next» to move to the next entry.

Accepst Escape Delete Next faMoPH

---------- Diait

3.13. CONFIGURACION DE PANTALLA

Esta pantalla permite al usuario personalizar la configuracién de visualizacion.

Teclas de opcion:

i Time

Aumenta el intervalo de tiempo del protector de luz de fondo

Disminuye el intervalo de tiempo del protector de luz de fondo

La intensidad de la luz de fondo se puede ajustar utilizando @ y @ Hay 8 niveles llaves.

de intensidad de luz de fondo, que vande O a 7.

Display Settings

Uze UpsDown keys to adijust Backlight.

SITVHIANTD SINOIOHO

=]

Backiiaht: a
Backlight ON for: 15 minutes
Time Time
_E_‘_B_[:_@R_E_ Increase| Decrease

La paleta de colores mostrada permite seleccionar la intensidad de luz de fondo adecuada.

La opcion de ahorro de luz de fondo protege la pantalla durante los periodos de espera, cuando no se presiona ninguna tecla durante un tiempo determinado.

Si la luz de fondo esta apagada, cualquier pulsacion de tecla reactivara la luz de fondo sin realizar ninguna accion.
El intervalo de duracion del protector de luz de fondo es de entre 1 y 60 minutos. Para desactivarlo, aumente el tiempo al méximo permitido. Aparecera la

indicacion "Off".




3.14. ZUMBADOR

Opcion: Activado o
Desactivado Si esta habilitado (activado), sonara una alerta audible después de que se complete una titulacion, cuando se presione una tecla no valida o cuando

ocurra un error critico durante la titulacion.

Beerer

Select the option.
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3.15. LENGUAJE

Opcién: English, Espafiol, Portugués, Frangais

Set Language

Select the language.

Engalish
Espariol
Portugués
Francais

OPCIONES GENERALES

Select Escape




3.16. COMPROBACION DE CALIBRACION

Esta pantalla permite al usuario verificar la entrada de mV del electrodo y la corriente de polarizacién del electrodo.

Calibration Check

Connect calibration keyw to BHC connector.
Use accurate multimeter to check the
mU /Ul accuracy.,

Measured: 225.0 mU
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Imposed Current: 15 ”F‘

Use "Ue*" 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 calibracion HI900941 y un multimetro mV/pA (no
incluido).

Desconecte el electrodo KF, luego conecte la llave de calibracion HI900941 a la entrada del electrodo (conector BNC).

Para comprobar la entrada mV:

Coloque el multimetro en modo mV.

Cambie la tecla de calibracién al modo mV presionando el botén rojo.

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

U""t(;ilfss & y @ para cambiar la corriente impuesta (lista predefinida).

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 pA:

Coloque el multimetro en modo pA.

Cambie la tecla de calibracién al modo pA presionando el botdn rojo.

Conecte los conectores banana de la llave de calibracion a la entrada mA del multimetro.

SITVHIANTD SINOIOHO

La lectura en el multimetro debe estar de acuerdo con el valor pA prescrito en la pantalla del titulador.

3.17. RESTABLECER A LA CONFIGURACION PREDETERMINADA

Nota: Esto eliminara todos los métodos de usuario y restaurara todas las configuraciones del fabricante, como la configuracion del titulador,

parametros del método estandar, etc.

inf irm

uoll want
mariufactur

Thi will
and repor




3.18. OPTIMIZAR EL ESPACIO DE MEMORIA

Esta pantalla permite al usuario ejecutar una utilidad de desfragmentacion de memoria para aumentar la velocidad de acceso a la memoria

L . -~
caché. Pres'oné. Accept 1y luego reinicie el titulador. No desconecte la alimentacion durante esta operacion.

R e

Optimize Memory Speace

This option is used in order %o clean up
the memory space.
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Please ensure the power is not
disconnected during this operation.

Accept Escape

3.19. ACTUALIZACION DEL 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.

Update Software

Current version: HIZ33 vi.00
New version: HI%33 vi.01

Are you sure You want to update the
current sof tware with the new version?

OPCIONES GENERALES

Accept ‘ Escape I Refresh | |

Para actualizar el software:
« Copie la carpeta “Setup933” a un dispositivo de almacenamiento USB.
« Inserte el dispositivo de almacenamiento USB en el titulador.

Vaya a Opciones generales y luego a Actualizar software. El titulador mostraré la version actual y la nueva del software.

+ Prensa i Acoept iCuando se le solicite, retire el dispositivo de almacenamiento USB y reinicie el titulador.
L -

_______ -




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, estos métodos han sido desarrollados por Hanna Instruments y pueden %
- . . &
utilizarse para crear métodos de usuario. p>
R
Los métodos estandar y de usuario se pueden actualizar, guardar o eliminar conectando el titulador a una PC mediante la aplicacién para PC =
7]
A
HI900 o una unidad flash USB. g
8
4.1. SELECCION DE METODOS o
&
e % @

Para seleccionar un método, presione Me:ﬁ; i Desde la pantalla principal, se mostrara una lista de métodos disponibles.

Nenrsssivuse. -

Titration Methods MPOSA

Select the method to be activated.

HIS00LEN SmgsmL Stdz wswater std
HISO0ZEN ZmasmL Stdz wswater std
HIBOO3EN imarsmL Stdz wrwater std
HIB0141EN SmarsmL Stdz w/tartrate
HIS104EN Moizture in Dairy Cream
HIS10ZEN Moisture in Milk
HIB103EH Moisture in Honew
HIB104EH Surface Moisture - Sugar
HIS103EN Moisture in Coocking 0il
HIS1UsEN Molsture Ut te-
HIZ2107EN Moisture in Margarine
HIS108EN Moisture in Mavonnaise
HISZ0L1EM Moiszture in Shampoo
HIZSZ0ZEN Moisture in Hand Cream

Hew Eeset to Fage Fage
dglech 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).
s

Para seleccionar un método, resaltelo y luego presione la 1 Select i Elnombre del método seleccionado se mostrara en

pantalla principal.

15:54:04 How 419, 20i8

=
7
T
o
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o
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=
5
=
=
>
@
()
p=4

Moisture in Butter

Titrant: Composite 5
Last Standardization: Mow 13, 2048 417:410

Air
Pump

General Select Me thod

Options | Method | Options | BYrette

4.2. METODOS ESTANDAR

Los métodos estandar se desarrollan para los tipos de analisis mas comunes.
El usuario sélo puede modificar parametros especificos del método (consulte la seccién Opciones del método ).

Ademas, los métodos estandar se pueden utilizar como plantilla para crear nuevos métodos de usuario.
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OPCIONES GENERALES

4.2.1. ACTUALIZACION DE LOS METODOS ESTANDAR

Para actualizar el titulador con nuevos métodos estandar, siga los pasos a continuacion:
Desde el dispositivo de almacenamiento USB:

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

i
« Presione 1

t
Select ; navegue por

rma—

<.Usando las & y @ resalte la opcion Restaurar desde dispositivo de almacenamiento USB y seleccione las teclas,
teclas,

* Se @ y @ los tipos de archivo para encontrar los "archivos del método estandar". La lista con los archivos disponibles...
mostraran los métodos estandar usados.

1 i
+ Prensa | Escape i para regresar a la pantalla Opciones generales.

Desde PC:

Puede actualizar el titulador con métodos estandar desde una PC usando la aplicacién para PC HI900 (consulte Opciones generales)
seccion).

4.2.2. ELIMINACION DE METODOS ESTANDAR

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

Desde la pantalla de Opciones generales:

« Con las teclas & v, @resalte la opcion Guardar en USB y pulse. Con las teclasi Select

femnn

@ Y, @ navegue porelmenu detipos de archivo para encontrar "archivos de método estandar".

Se mostraran los métodos estandar disponibles.

dasnaaa R

LE . . . ’ . .
all i Claves para eliminar métodos estandar innecesarios.

* Presione el

. Presione{

1 .
S8P% 1 para volver a la pantalla Opciones generales.

Desde PC:

Los métodos estandar innecesarios se pueden eliminar del titulador mediante la aplicacién para PC HI900 (consulte Opciones generales) .
seccion).

4.2.3. RESTAURACION DE LOS METODOS ESTANDAR A LA CONFIGURACION DEL FABRICANTE
{ Resat 0
Puede restaurar los métodos estandar a la configuracién predeterminada resaltando un método estandar y presionando L[f:famu |

|
......... e o

Confirmation of Heset Method

Are vou sure You wWant to reset selected
method to default?

Reset Escarpe




4.3. METODOS DE USUARIO

Estos métodos son definidos por el usuario (generalmente modificando un método estandar).

Los métodos de usuario pueden desarrollarse segun sus necesidades. Todos los parametros del método pueden ser modificados por el usuario. %
z
c
>
[
R
4.3.1. CREACION DE METODOS DE USUARIO =
3
Para crear un nuevo método de usuario, comience desde un método de usuario estandar o generado previamente y siga estos pasos: c
[9)
. L ey = L. (@]
« Presione ; Select | desde la pantalla principal. e}
i Mathod 3 z
............ o
*Usode @ y @ teclas, resalte un método existente de la lista de métodos.
Presione « M:z\w : Se generara un nuevo método de usuario.
R e
Presione |

i nl
g Salect ' para activar el método de usuario recientemente generado.

Titration Methods MPOSA]

Select the

method to be activated.

HISOO0ZEHN
HISO11EN
HIZ101EHN
HIBL0ZEN
HIS103EN

imasmL Stdz
Smasml Stdz
Moisture in
Moisture in
Moisture in

wowater std
wsStartrate
Dairy Cream
Milk

Honew

HIS104EHN
HISL1O05EN
HIS10&EN
HISL1O07EN
HIS108EN
HISZO1lEHN
HISZO0ZEN
HIS301EN

Surface HMoisture — Sugar
Moisture in Cooking 011
Moisture in Butter
Moisture in Maragarine
Moisture in Mavonnaicse
Moisture in Shampoo
Moisture in Hand Cream
Solvent w.. SmasmL 1-comnp

Olzture

Page

Hew Delete Paae Eads

S818C% | Method Up

Nota: Solo se puede instalar un nimero limitado de métodos en el titulador. El titulador admite 100 métodos (estandar y de usuario). Al alcanzar el

limite, se muestra un mensaje de advertencia.

4.3.2. ELIMINACION DE METODOS DE USUARIO

=
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o
o
o]
o}
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o
m
=l
=
=
Iy
| 5
i eliminacion. Pulse de nuevo para confirmar o
z

of Method Oe=letion

Canfirmation

Are vYou sure vou want to delete the

selected method?

copy of Moiszture in Mayo

Delete

Escape ] | |




2 4.4. METODO DE VISUALIZACION/MODIFICACION

=
Para modificar los parametros del método, {mmaw%mmmmmmmwumwwmwmmm@mmMMmmm
m presione y se mostrara el método. Presione @ y @ seleccionadas para resaltar la opcion que desea modificar y elegir L Select ,
z i)
o
Q = 3
9 Uiew # Modify Method
E Id: USERDO03 Modified: Apr 0Z, Z019 08:41
% Select the option to be modified.
w = : = :
D I3 ry = : -
4 Method Revision: 1.0
g Type: Sample Analysis
> Predispensina Amount: MNone
< Pre-Analysis Stipr Time:! 10 Sec
= Stirring Speed: 200 RPH
Stirbar Twpe: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol
Sample FParameters:
Titrant: Composite S
Control Parameters:
Termination Parameters:
Result Unit: “
Print
Select Ezcape Me thod

— =

H
Para salir de la pantalla Ver/Modificar método, presione las L Escape | tecla y resalte Guardar método y presione

Select E Para salvar

modificaciones.

i
Prensa ; Escape “} para descartar los cambios.
i

Saving Method

Select a menu option.

Save N

Exit Without Sauing Method

"“"Escape' — exits without saving method.
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4.5. OPCIONES DE METODO

Nota: Solo se pueden cambiar ciertas opciones de método para los métodos estandar.

4.5.1. Opcién

NOMBRE: Hasta 24 caracteres

Method Name

Select the highlighted letter by uzina
the arrow keys then press {Enter?.
Select the empty field for a space.
Press {Accept’

& B
M O
a b
no
A A
o u
id
01
"

4 A DMICHT N 00
—WOCHL DD
d =~ pOoCOTImAM

to save the entire name.

PO T R
Rl T T RS Bl
NI S T

A S e S

WADE LSO
N XEMZH TR
+ e MO ==L
lM—MmON=2MN3

Accept

Ezcape

Delete
Letter

Cursor
Left

Cursopr
Right

4.5.2. REVISION DEL METODO

Opcidn: Hasta 3 caracteres

Select

Method Rewision

the highlighted letter by using
the arrow keys then press <Enter:.

Select the empty field for a space.

The revision =tring format is "K.H".
MBCDEFGHTISWLEKLHMN
HOPOQRERSTUUVLYW XY 2
abocde®d ah i3k Im
noPAaArsSITUYYXYZ
AABACEEEI IT NDGC
O W0 003 5 5 5c e & &

i fAandoencuUaip éi
0123456789« 4%
Rl R e e o L
W A Ny o s e S
| BN, U |
Delete Cursor Cursor
Accept Escape Letter Left Right
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4.5.3. TIPO DE METODO

Opcioén: Andlisis de muestra o estandarizacion del titulante

Method Type

Choose the method application type.

EE 2 Analysis
Titrant Standardization
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Select Escape

4.5.4. CANTIDAD DE PREDISPENSION
Opciodn: 0% a 90% Si

se conoce el contenido de agua aproximado, el tiempo de titulacién se puede acortar agregando una fraccion grande del

titulante al inicio.

Prediseensing Amount

Enter the percentase of titrant volume
that will be predispensed.

Low Limit: 0=
High Limit: 90 x

OPCIONES GENERALES

Delete
Diais

Accept Escape

Para desactivar esta funcion, configure la cantidad de predispensacion en 0%.




4.5.5. TIEMPO DE AGITACION PRE-ANALISIS

Opcién: 0 a 1000 segundos

Para evitar resultados erréneos o puntos finales inalcanzables al analizar muestras con solubilidad limitada, la muestra debe estar completamente disuelta en el
solvente antes de comenzar una titulacion.

Una vez agregada la muestra al vaso de valoracion, el titulador se agitara durante el periodo de tiempo establecido antes de agregar cualquier titulador

(excluyendo el predispensado) a la celda.

Pre-Analysis Stir Time
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Enter the initisal wmixing time prior to
the start of the titration.

TN =cconds

Low Limit: 0 seconds
High Limit: 1000 seconds

Delete

Accept Escape Diait

4.5.6. VELOCIDAD DEL AGITADOR

Opcién: 200 a 2000 RPM

Stirring Speed

Enter the szpeed of the stirrer during
the titration.

T RPN

NQIOVINLIL 3d SOAOLIN

Low Limit: Z00 RPN
High Limit: Z000 RFHM

Delete

Accept Escape PRt

El agitador permanecera encendido mientras el método esté activo. Cuando el agitador esté en funcionamiento, la velocidad se puede ajustar en cualquier

momento utilizando los botone@ @ llaves.




4.5.7. TIPO DE BARRA AGITADORA

Opcién: Hasta 10 caracteres

(7}
i Stirbar Tvre
©)
8 Select the hishlighted letter by usinsg
= the arrow kevs then press <Enter’.
E Select the empty field for a space.
% Pres=s <{Accept? to save the s=tirbar tupe.
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| Wedium
Delete Cursor Cursor
Accept | Escape | |oiier Left Right

4.5.8. ENTRADA DE DERIVA

Opcién: Automatico o Usuario

Orift Entry

Chooze the drift entry mode.

Select Escape
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Automatico: La tasa de deriva se calculara automaticamente después de la titulacion previa del disolvente.
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 Uslue

Enter the backaround drift value for final
result correction.

M Lo min

Low Limit: 0.0 pugsmin
High Limit: 10.0 pgsmin

Delete

Escape Bigit




4.5.9. NOMBRE DEL DISOLVENTE

Opcion: Hasta 15 caracteres

<
Solvent Name z
>
|
Select the highlishted letter by usina =
the arrow kevs then press <Enter’. =
Select the empty field for a space. 7}
Press {Accept’ to save the entire nhame. é
MBEPDEFGBHTIJGEKLHN 9
NOPERSTHNRERYZ e}
abcdefahijklm =
RopgagP>S UMY 3 YD %)
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Delete Cursor Cursor
Acceps | Escape | | sver Left Risht

4.5.10. PARAMETROS DE MUESTRA (SOLO ANALISIS DE MUESTRA)

Esta pantalla permite al usuario configurar parametros para la muestra a analizar.

Sample Parameters

Select the option to be modified.

mample

Sample MName: Butter

Sample Size: 0.72500 g

External Solwent Size: 40,0000 g

External Solvent Conec.! 0.0400 =

Dizsoluted Sample Size: 2.0000 g
<
T
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o
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m
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Cc

Select | Escape %

(e}
P4

4.5.10.1. DETERMINACION DE LA

MUESTRA Opcion: Normal, Extraccion externa, Disolucion externa

Sameple Determination

Select the zample determination mode.

Normal
External Extraction

ssolution

Select Ezcape
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OPCIONES GENERALES

Normal: El andlisis se realiza mediante titulacion directa de la muestra. La muestra es soluble en el disolvente o estéa finamente dividida

con una distribuciéon homogénea de agua.

Extraccion externa: La myestra es insoluble en el disolvente y es necesaria una extraccion externa con agua.

Disolucion externa: La muestra presenta 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 continuacion, se titula una

pequefia cantidad de disolvente.

Consulte la seccién Optimizacion para obtener mas detalles.

4.5.10.1.1. NORMAL

Sample Parameters

Select the option to be modified.

1] e

Sample

Sample Tyvpe: Maz=
Sample Sizel 0.7500 g
Select Escape

Nombre de muestra

Opcién: Hasta 15 caracteres

Sample Mame

Select the highlighted letter by using
the arrow keys then press 4Enter>,
Select the empty field for a space.
Press {Accept? to save the sample name.

MBCDEFOBHIJEKLDN
NOPAQRSBSTUUMNRXY Z
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W om . B O B
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Delete Cursor Cursor

ACCept Escape

Letter Left Right




Tipo de muestra

Opcidén: Masa, Volumen, Piezas

Sample Tvee

Choose the sample amount type.

Select Escape

Opcién de

tamafo de muestra : 0,0010 a 100,0000 g, 0,0010 a 100,0000 mL, 1 a 100 piezas.

Sample Size

Enter the sample size in current unit.

Low Limit: 0.0040 =
Hiagh Limit: 100.0000 g

Oelete

Escape Digit

Sample Size

Enter the zample s2ize in current unit.

I Fcs

Low Limit: 1 pcs
High Limit: 100 pcs

Delete
Accept | Escape Diait

<
>
z
c
>
=
(o]
m
z
»
2
x
c
Q
Q
o
P4
m
»

NQIOVINLIL 3a SOAOLIN




Densidad de la muestra (solo por volumen)

Opcién: 0,200 a 3,000 g/mL

Sample Density

Enter the value of sample density.

L 1. LU Rl
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Low Limit: D.200 g mL
High Limit: 3,000 g-smL

Delete
Accept Escape Diagit

4.5.10.1.2. EXTRACCION EXTERNA

Sample Parameters
Select the option to be modified.
le teErm. » ] xtraction
Sample Hame: Mavonnaise
Sample Size: 0.27500 g
External Solvent Size: 40,0000 g
External Soluvent Conc.! 0.0400 =
Extracted Sample Size!l 1.0000 g
1)
4
<
04
L
P4
L
o
i fglect | Escape
8
o
o
© Nombre de muestra
Opcién: Hasta 15 caracteres
Sample Mame
Select the highlighted letter by using
the arrow keps then press {Enter’.
Select the empty fisld for a space.
Press {Accept? to save the sample name.
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Delete Cursor Cursor
Accept | Escare | [oi5con Left Right




Opcion de

tamafo de muestra : 0,0010 a 100,0000 g

Samele Size

Enter the sample size in current unit.
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Low Limits 0.0010 g
High Limit: 400.0000 &

Delete
Accept Escape Diait

Opcién de tamafio de

disolvente externo : 0,0010 a 100,0000 g

External Soluent Size

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

=
=%
i
s
Low Limit: 0.0010 g o
Hiagh Limit: 100.0000 g o
m
-
Oelete g
=
Accept Escape Digit (;)
o
P4

Opcién de concentracion de

disolvente externo : 0,0100 a 100,0000 %

External Soclwent Concentration

Enter the zolwvent concentration used to
prepare the supernatant.

Low Limit: 0.0400 =
High Limit: 100.0000 =

Delete
Accept Escape Bigis




Tamafio de la muestra extraida

Opcién: 0,0010 a 100,0000 g

Extracted Samele Size

Enter the extracted sample size used o
prepare the supernatant.
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Low Limit: 0.0040 g
High Limit: 4100,0000 g

Delete
Accept Escape Digis

4.5.10.1.3. DISOLUCION EXTERNA

Samele Parameters

Select the option to be modified.

= e terin,. ; ~ ) 2 1550
Sample Hame: May
Sample Size: 0,.2500
External Solvent Size: 40,0000
External Solvent Conc.: 0.0400
Dissocluted Sample Size: 1.0000

W 0w

Select Ezcape

OPCIONES GENERALES

Nombre de muestra

Opcién: Hasta 15 caracteres

Sample MName

Select the highlighted letter by usina
the arrow kevs then press {Enter’,
Select the empty fisld for a space.
Press {Accept? to save the sample name.
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Delete Cursor Cursor

Accept | Escaere | [oiicon Left Right




Opcion de

tamafo de muestra : 0,0010 a 100,0000 g

Samele Size

Enter the sample size in current unit.
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Low Limits 0.0010 g
High Limit: 400.0000 &

Delete
Accept Escape Diait

Opcién de tamafio de

disolvente externo : 0,0010 a 100,0000 g

External Soluent Size

Enter the size of the solvent used to
prepare the supernatant.,
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Low Limit: 0.0010 g o
Hiagh Limit: 100.0000 g o
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Oelete g
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Accept Escape Digit (;)
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Opcién de concentracion de

disolvente externo : 0,0100 a 100,0000 %

External Soclwent Concentration

Enter the zolwvent concentration used to
prepare the supernatant.

Low Limit: 0.0400 =
High Limit: 100.0000 =

Delete
Accept Escape Bigis




Tamafio de la muestra disuelta

Opcidn: 0,0010 a 100,0000 g

Dissoluted Samele Size

Enter the disszocluted sample size used %o
prepare the supernatant.
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Low Limit: 0.0040 g
High Limit: 100.0000 a

Delete
Accept Escape Diagit

4.5.11. ESTANDAR (SOLO ESTANDARIZACION DE TITULANTE)

Esta pantalla permite al usuario crear una base de datos con estandares y personalizar parametros relacionados.

las teclas,

Standard Database

Select the KF standard to be modified.

=

Liquid 1.0 mas
Liquid 0.1 m3r 9
Sodium Tartrate

1)
L
|
I
@
L
z 5 e
b entration Unit:
Ll
& ard Density:
o
5
Select Escape Edit Stgr'?;apd Delete

Prensa a"'
{ Standar

Si desea crear y agregar un nuevo estandar a la base de datos del estandar Karl Fischer.

Prensa E Delete | si desea eliminar un estandar de Karl Fischer de la lista predefinida.

A— -+

Utilizando & y @ resalte el estandar de la lista existente y presione | Select { para elegirlo.



Los métodos de estandarizacion de titulantes de Hanna estan disefiados para usarse con estandares especificos. El HI933

seleccionara automaticamente el estandar apropiado al seleccionar dicho método. Si este estandar no esta en la base de datos, se

creara uno nuevo.

=

>

Z

=

2

KF Standard Options =

b4

Select the option to be modified. %

Cc

_ > 5 9]

Hame 1c X ; e}

Type: Liquid by mass %

Concentration Unit: ma. 9 m

Water Content: 10. 0000 @
Select Escape

4.5.11.1. NOMBRE ESTANDAR

Opcioén: hasta 15 caracteres

Standard Name
Select the higshlighted letter by using
the arrow kevs then press <{Enter’.
Select the empty field for a space.
Press {Acceptr to ssve the entire name.
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Delete Cursor Cursopr <
Accept | Escape | [oiver Left Right z

4.5.11.2. TIPO ESTANDAR

Opcidn: Sélido por masa, Liquido por masa o Liquido por volumen

Standard Type

Select the Karl Fischer standard tyepe.

Solid by mass

1
Liquid by wvolume




4.5.11.3. UNIDAD DE CONCENTRACION

Opcién: %[P/P], ppm, mg/g o mg/mL

Standard Concentration Unit

Select the standard concentration unit.
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Select Escape

4.5.11.4. CONTENIDO DE AGUA

Opcién: 0,0100 a 1000,0000 mg/g

Standard Concentration

Enter the standard concentration.

L UL DOUD P

Low Limit: 0.0400 mgorg
High Limit: 1000.0000 mgrsg

Delete
Digit

Accept Escape

OPCIONES GENERALES




4.5.11.5. TAMANO ESTANDAR

Opcioén: 0,0010 a 50,0000 g Utilice

el teclado numérico para ingresar el tamafio (g o mL) que se utilizara en la estandarizacion.

Al iniciar una nueva estandarizacion, el titulador solicitara la masa o el volumen exactos. El tamario del estandar se puede obtener

automaticamente de una balanza compatible cuando esta funcion esta activada.

Standard Size

Enter the value for standard size.
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Low Limit: 0.0040 g
High Limit: 20.0000 g

Accept Ezcape %ﬁzﬁﬁ?

4.5.11.6. DENSIDAD ESTANDAR (SOLO POR VOLUMEN)

Opcioén: 0,200 a 3,000 g/mL

Standard Density

Enter the value of standard density.

1. UUL Pl

NQIOVINLIL 3d SOAOLIN

Low Limit: 0.200 g mbL
High Limit: 3.000 g~ mL

Oelete

Accept Escage Digis




4.5.12. TITULANTE

El usuario puede acceder a la base de datos de titulantes Karl Fischer y personalizar los parametros relacionados.

{ 5 )
las teclas & y @ teclas, resalte el valorante de la lista existente y presione. Usandoj Select | para elegirlo.

i AR AR

Titrant Database

Select the KF titrant to be modified.

Lomposlte o
Composite Z
Composite 1
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Select Escape l Edit Tigﬁ:nt Delete

G T
Pfensa; Select _: Si desea utilizar el titulante seleccionado para la estandarizacion del titulante,
Wm“i&wwiwdmampmmMVMMmmmn%mmsmmeMN

Prensa :P

KF Titrant Options

Select the option to be modified.

Titrant ITyvpe: One=comp. (KetoneAsAldehyde]
Hominal Titrant Conc. 5.0000 mgr mL
Standardized Titrant Conc. 5.0000 mgsmlL
Titrant Age Reminder: Disabled

METODOS DE TITULACION

Select Ezcape

Los métodos de estandarizacion de titulantes que ofrece Hanna estan disefiados para funcionar con concentraciones especificas de titulantes. El HI933
Seleccionara automaticamente un titulante adecuado al seleccionar dicho método. Si no hay ningun titulante utilizable en la base de

datos, se creara uno nuevo.




4.5.12.1. NOMBRE DEL TITULANTE

Opcion: hasta 15 caracteres

<
. >
Titrant Name z
>
|
Select the hiahlighted letter by uszing =
the arrow kewvs then press <Enter>:. =
Zelect the empty field for a space. @
Press {Accept? to save the entire name. g
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Oelete Cursor Cursor
ACEERT Escape Letter Left Right

4.5.12.2. TIPO DE TITULANTE

Opciones: Un componente, Un componente (Cetona/Aldehido), Dos componentes (Metanol), Dos componentes (Etanol) u Otros

Titrant Tvee

Select the Karl Fischer titrant type.

Fonent

One=-comp. (KetonesAldehwvde ]
Two-components, Methanol
Two-components, Ethanol
Others

=
7
T
o
o]
o
(2]
=]
m
=
5
=
=
>
@
()
p=4

Select Ezcape

4.5.12.3. CONCENTRACION NOMINAL DE TITULANTE

Opcioén: 0,0010 a 20,0000 mg/mL

MNominal Titrant Conc.

Enter the nominal titrant concentration.

L. UUUL LERGUTE

Low Limit: 0.0040 mg-mL
High Limit: Z0.0000 ma-smL

Delete
Diait

Accept | Escagpe




4.5.12.4. CONCENTRACION DE TITULANTE ESTANDARIZADA

Standardized Titrant Conc.

Enter the standardized titrant canc.
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Low Limit: 4.0000 mg- mL
High Limit: 6.0000 marsml

Delete | ‘

Accept | Escape l Digit

4.5.12.5. RECORDATORIO DE EDAD DEL

TITULANTE Opcion: Desactivado,

0 a 31 dias Aparecera un recordatorio programable cuando sea el momento de verificar la concentracién del titulante o de cambiar el titulante.

Titrant Ase Reminder

Enter the time allowed to elapse before
the standardization reminder appears.

davs hours minures
=== an ao

P4

Q
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E Press <{Next> to mowe to the hext entry.
o

3

a Delete

S AcCCept Escape Diait Next
g1

s

4.5.13. PARAMETROS DE CONTROL El

usuario puede acceder y editar los parametros relacionados con la titulacion.

Control Parameters

Select the option to be modified.

E 5 3 1
Imposed Current: Z0 un
Dosina Parameters:
Max Dosing Hode: Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Malue! 120.0 mU
Signal Averasing: 3 Readinas
Flow Rate: 10.0 mLAmin

Select Escape




4.5.13.1. MODO DE INICIO

Opcion: Cauteloso o Normal

Start Mode

Select the KF titration start mode.

Hormal

Select Escape

Precaucion: La dosificacion del titulante comienza con la dosis minima para evitar una titulacion excesiva.

Normal: La dosificaciéon del titulante comienza con el valor medio entre el minimo y el maximo (es decir, dosis minima 5
yL, dosis maxima 25 pL, la primera dosis sera de 15 pL).

4.5.13.2. CORRIENTE IMPUESTA

Opcion: 1 YA, 2 A, 5 A, 10 pA, 15 pA, 20 pA, 30 pA o 40 pA

Utilice las teclas( Aj y @para seleccionar la corriente de polarizacién del electrodo de la lista predefinida.

Imposed Current

Choose the imposed current value in JA.

i uAm
Z UA
5 upA
10 pR
15 uA
30 uA
40 uA

Select Ezcape

Nota: Las corrientes de polarizacién mas altas aceleraran la contaminacion del electrodo y potencialmente degradaran las muestras.
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METODOS DE TITULACION

4.5.13.3. PARAMETROS DE DOSIFICACION

Opcion: 0,125 a 4000 pL

Oosing Parameters

Enter the wminimum and maximum dose.

I L - min Vol

40.000 uL = max Vol

Press <{Next» to move to the next ntry.

Oelete
Accept Ezcape Dinit Mext

4.5.13.4. MODO DE DOSIFICACION MAXIMA

Opcién: Deshabilitado o Habilitado

Cuando esta habilitado, el titulador utilizara un algoritmo de dosificacién que garantiza una titulacion mas rapida al cambiar el modo de
dosificacion si el mV esta lejos del punto final.

El algoritmo utilizara la dosis maxima si la diferencia entre el valor de mV y el punto final es superior a 150 mV.

Deshabilite esta opcién si desea una mayor precision.

Max Dosina Mode

Select the option for max dosinag mode.

Dizabled
EEEsEETT )

Select Escape




4.5.13.5. INCREMENTO TEMPORIZADO

Utilice el & y @ Teclas para introducir el periodo de tiempo entre dos dosis sucesivas.

<

>

Timed Increment z

=

Choosze the period for wait time up to the S

next dose dispensing. =

-

0.5 seconds S

e = | o

Z secohds o

2 zeconds E

4 zeconds 7]
9 seconds

Select Escape

4.5.13.6. VALOR DEL PUNTO FINAL
Opcién: 5,0 a 600,0 mV
Utilice el teclado numérico para ingresar el valor de mV en el que se alcanzé el punto de equivalencia de titulacion (punto final).

Este valor también se utiliza para determinar cuando se completa la pretitulacion.

End Point Ualue

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

Lol U

Low Limit: 5.0 mU
High Limit: &00,.0 mW
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Delete

Accept Escape St




4.5.13.7. PROMEDIO DE SENAL

Opcion: 1 a 10 lecturas

El titulador tomara la dltima lectura y la colocara en una ventana mdvil junto con las dltimas 2, 3, etc. (segun la opcién
seleccionada). El promedio de estas lecturas se muestra y se utiliza para los calculos. Promediar mas lecturas es util cuando
se recibe una sefial ruidosa del electrodo.

Si se selecciona 1 lectura esta opcion estara deshabilitada.

Signal Averasinsg

Select the number of readinags to be
averaged.
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1 Reading
Z Readinas
3 Keadinas
4 Readinas
5 Readinags
6 Readings
7z
g8
9
|

Readinags
Readings
Readings
0 Readinas

4.5.13.8. CAUDAL

Opcion: 0,3 a 10,0 mL/min (para bureta de 5 mL)

Flow Este

Enter the titrant flow rate.

T oLomin

METODOS DE TITULACION

Low Limit: 0.3 mLosmin
High Limit: 10.0 mLsmin

Delete
Accept | Escape Digit

Nota: El titulador detectara automaticamente el tamafio de la bureta y mostrara el volumen limite alto correcto

El caudal se establece para todas las operaciones de bureta.




4.5.14. PARAMETROS DE TERMINACION

Esta pantalla permite al usuario configurar los parametros de control relacionados con la terminacién de la titulacion.

=

) . >
Termination Parameters z

p>

: . (o]

Select the option to be modified. m
P4

iE midm Duration: 1-00 == 4
Maximum Titrant Uolume: 10.000 mL z
Termination Criterion: Relative Drifst 8
Eelative Drift: 7.0 nasmin °
&

w

Select Escape

4.5.14.1. DURACION MAXIMA

Opcién: 10 a 3600 segundos.
Si no se alcanza el punto final de la titulacion, esta se detendra tras la duracion maxima. Aparecera el mensaje de

error «Valor fuera de rango» en la pantalla.

Maximum Ouration

Enter the time period after the titration
is adutomatically stopped.

DDl ==conds

Low Limit: 10 seconds
High Limit: 3600 seconds
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Delete
Accepl Escape Diait




4.5.14.2. VOLUMEN MAXIMO DE TITULANTE

Opcion: 0,100 a 50,000 mL

El volumen maximo de titulante utilizado en la titulacion debe ajustarse segun el andlisis. Si no se alcanza el punto final de la titulacion,
esta se detendra una vez dispensado el volumen maximo de titulante. Aparecera el mensaje de error ("Limites excedidos") en la

pantalla.

Maximum Titrant Uolume

Enter the maximum titrant volume to be
dispensed.
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Low Limit: 0.400 wlL
High Limit: 50.000 mL

Oelete

Accept Escape Dyt

4.5.14.3. CRITERIO DE TERMINACION

Opcioén: Punto final mV, Deriva absoluta o Deriva relativa

Termination Criterion

Select titration termination criterion.

my End Point
Absolute Drift

ative

METODOS DE TITULACION

Select Escape

Punto final mV La titulacion finaliza cuando el potencial permanece por debajo de un valor de punto final establecido durante un periodo de

tiempo especifico.
Deriva absoluta La titulacion 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.




4.5.14.4. 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 de tiempo especificado.

End Point Stability Time

Enter the time period necessary to
validate the titration end point.
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N =c=conds

Low Limit: 1 seconds
High Limit: 30 seconds

Delete
Accept I Escape ] Digit [

4.5.14.5. DERIVA ABSOLUTA

Opcioén: 0,0 a 40,0 yg/min

Absolute DOrift

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

T o min E

o

o)

o

(7]

R

Low Limit: 0.0 pgsmin 4
High Limit: 40.0 pgrsmin g
>

Q

Accept | Escape | fQRl=te g

4.5.14.6. DERIVA RELATIVA

Opcioén: 0,0 a 40,0 yg/min

Relative Drift

Enter the drift wvalue to be uszed by the
termination critericon.

=M Lo min

Low Limit: 0.0 UgAsmin
High Limit: 40.0 pgsmin

Delete
Diait

Accept | Escagpe




4.5.15. UNIDAD DE RESULTADO

Opcioén: %, ppm, mg/g, ug/g, mg, g, mg/mL o pg/mL

Result Unit

Select the unit for vour results.

%)
w
z
)
Q
®)
=)
74
'_
%)
z
w
a
—
<
o)
4
<
=

Select Escape

4.5.16. CIFRAS SIGNIFICATIVAS

Opcidn: Dos (XX), Tres (XXX), Cuatro (XXXX) o Cinco (XXXXX)

Esta opcion le permite establecer el formato para mostrar el resultado final de la titulacion.

Significant Figures

Choose the format for vour result.

Hy

AEE

HEMK
L —

METODOS DE TITULACION

Select Ezcape

4.6. IMPRESION

Para imprimir los parametros del método, presione : g;:;nn‘: ; desde la pantalla principal.

: 3
i Mathad | Y €SPere unos segundos hasta que la impresora complete el trabajo.

Presione Si no hay ninguna impresora conectada al conector dedicado, o si la impresora esta fuera de linea, aparecera un mensaje de error en la pantalla

(consulte la seccion Conexion de una impresora para obtener detalles sobre como conectar una impresora al titulador).




5. MODO DE TITULACION
5.1. INACTIVO

El titulador entra en modo inactivo al encenderse. Desde este modo, se puede acceder a todas las funciones y configuraciones del software del HI933 . Esto
incluye todos los parametros del método ajustables por el usuario, el sistema de manejo de disolventes, la transferencia de archivos, las comprobaciones de
calibracion, las actualizaciones de software, las opciones de interfaz con PC y accesorios, asi como las opciones de bureta.

start
Para acceder al menu de titulacion (pantalla de proceso), presione stop |

15:54:04 How 19, 2018

Moisture in Butter

Titrant: Composite 5
Last Standardization: Now 13, 2048 17:10

Air
Pump

Select Methaod
Me thod Options

Genzral
Options

Burette|

La titulacion (analisis de muestra o estandarizacion del titulante) se realiza con el método seleccionado.
Asegurese de que el método seleccionado esté personalizado de acuerdo con las caracteristicas especificas de la aplicacion.
Antes de realizar una titulacion, asegurese de que se cumplan las siguientes condiciones:

* Todos los sistemas conectados (p. €j., el sistema de disolvente) estan correctamente ensamblados.

« La cantidad correcta de disolvente esta presente en el vaso de precipitados (entre las marcas de minimo y maximo) para una 6ptima reproducibilidad.

Las siguientes etapas intermedias se realizan automaticamente antes de iniciar la titulacion:
» Pretitulacion de disolventes
« Anélisis de deriva (solo entrada de determinacién automatica)

Al finalizar el andlisis de deriva, el titulador entra en modo de espera. En este punto, se puede iniciar la titulacion.
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5.2. PRE-TITULACION

En la pre-titulacion, se elimina el agua residual en la superficie interior del recipiente de titulacion, el agua contenida en el aire
atrapado y la pequefa cantidad de agua del disolvente.

EI HI933 hace reaccionar el agua residual afiadiendo titulante hasta alcanzar el potencial de punto final especificado. Este ajuste
esta asociado al método seleccionado. Una vez estabilizado el potencial del electrodo, el titulador pasa a la etapa de determinacién
de la velocidad de deriva.

Cuando se inicia la pretitulacion, el agitador se enciende automaticamente y el usuario no puede cambiar el método seleccionado ni

acceder a los parametros del método.
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15:19:39 Dec 07, ZOd18
Stdz 9mg mL ws water Std

Drift Analysis rﬁ'l
Last Dose: ~ Standby
0.12 uL [ Titrant Stdz.

EFH
58. 6mL an0s 900

Elapzed Time: 00:02
Uglume Delivered

mll
127.5 1.915 mbL

I l | Suspend | Stop

Nota: Si la pretitulacién dura mas de 30 minutos, el titulador pasa al modo de espera. Es posible que se hayan producido errores en
el sistema de titulacion (vaso mal sellado, titulante incorrecto o ausente, electrodo desconectado o defectuoso, etc.). Revise

el sistema y reinicie la pretitulacion.

5.3. ANALISIS DE DERIVA (SOLO ENTRADA DE DETERMINACION AUTOMATICA)

En este modo, el HI933 realiza un analisis de un minuto que determina la cantidad de humedad que se filtra a la celda desde la

atmosfera. A pesar de que el recipiente de titulacion esté herméticamente cerrado, el agua seguira filtrandose a la celda. La cantidad

METODOS DE TITULACION

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 contabilizando el nimero de dosis sucesivas y muy pequefias de titulante necesarias para mantener

la sequedad del disolvente durante un minuto. El HI933 calcula y registra la velocidad de filtracion de agua en la celda en pg/min.




2

El HI933 restara automaticamente la tasa de deriva de los resultados de la titulacion. Esto es importante para la precisiéon de la titulacion

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. )§>
£
15:49:50 Dec 07, 2048 IPEESA 5
m
Stdz BmasmL ws water Std z
4
Pre-Titration g
! +t |'—'|ral WS 1S rﬁl o)
T £ D H tan W o
ans: 50 -:lusLe Titrant Etdz. &
i »

¥ it

; RPHM
300, 500

Drift
ml) Pre=Titr. Uol. [uas/minl

172.5 1.915 mL 10. 2

Select Me thod
Me thod Options

Stop

Cuando la deriva se estabiliza, el titulador pasa al modo de espera.

Durante el analisis de deriva, si el titulador no puede mantener la sequedad de la celda, vuelve a la titulacion previa.

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

5.4. ESPERA

Una vez determinada la tasa de deriva, el HI933 pasa al modo de espera. En este modo, se mantiene la sequedad de la celda de titulacion
y la tasa de deriva se monitoriza y actualiza continuamente.

Desde el modo de espera se puede iniciar una sesion de analisis de muestra, estandarizacion de titulante o registro de tasa de deriva, asi
como también la seleccion de métodos, personalizacion de parametros de métodos y opciones generales (sélo teclado externo, presionando
<<Inicio>>).

Tras la configuracion inicial del titulador y antes de la primera titulacion o estandarizacion, se debe dejar que la velocidad de deriva se

estabilice en modo de espera durante 45 minutos. Esto garantiza que la velocidad de deriva sea estable y refleje la velocidad real de
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entrada de vapor de agua en la celda, en lugar de representar un secado lento del aire entre el disolvente y la parte superior de la celda.
La estabilizaciéon se puede verificar examinando la curva de velocidad de deriva vs. tiempo, a la que solo se puede acceder desde el modo de espe!

Durante el modo de espera, si la deriva se vuelve inestable, el titulador volvera al modo de analisis de deriva.

15122131 Dec 07, 2018 IPOBEA
Stdz SmgsmL ws water Std

Pre-Titration
Drift Analysis lﬁT
Last Dose: ==l
BaE2 pl
I
-l
EPM
Press 200, 900
Stdz. Titrant,
then add standard
Drift
mbJ Pre~Titr. Wol. [uasminl
1B80..4 1.215 wml 3ol
Uiew Select Me thod Start Std=z.

Grapgh Me thod Options Loa Titrant




5.5. ANALISIS DE MUESTRAS

{"Sample |
Mientras esta en modo de espera, i Analysis i
ﬂ presione Nota: Si el valor de deriva es cero, aparece un mensaje de advertencia para informar al usuario que el solvente puede estar sobrevalorado.
Z
)
Q
8 11:47:59 Jan 07, Z019 IFPDEA
o
& Moisture in Cooking Oil
p4
m Pre=Titration
[a]
=4 Last Dose: fﬁ‘l
= 0.00 uL
< it
EFN
Proos 00, 900
Sample Analysis,
then add sample
Drift
mld Pre-Titr. Wol. [ugsmind
179.8 0.002 mbL 0.0
Uiew Select Method Start Sample
Graph Methad Options Log Analysis
El usuario puede elegir continuar la titulacién presionando la orden de . Continue I o para volver al modo de espera presionando : Escape en

R

esperar hasta que la deriva se estabilice en un valor mas alto.

Add Sample

Please add the sample and enter the
sample size.

Estimated Conc. 1.000 b
Sample Size g
=z
Q
O i : s
g Detimal Limits
2 Low Limit: 0.45 9
= High Limit: 0.35 8
a
(2]
9 Press <Start Rnalysis) to start the
9 sample analysis.
g1
= Start O=l=ts
Anslysis Escape Digic Hext

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 titulaciéon y determinar el tamafio de la muestra.

5.5.1. TAMANO DE LA MUESTRA

5.5.1.1. ENTRADA MANUAL

5.5.1.1.1. TAMANO DE LA MUESTRA POR MASA

1) Mida la masa de la muestra en una balanza o en una jeringa.

2) Retire el tapdn de muestra de la parte superior del vaso de precipitados para abrir el puerto de muestra, o inserte la aguja de la jeringa a través de él.
el tabique.

3) Aflada rapidamente la muestra a través del puerto de muestra o del septo. Tenga cuidado de no salpicar la muestra.

el electrodo o la pared del vaso de precipitados.

4) Vuelva a colocar el tapon de muestra o retire la jeringa del tabique.




5) Determine la masa de la jeringa o balsa de pesaje "vacia".

6) Calcule la masa de la muestra agregada (reste la masa de la balanza o jeringa vacia de la masa de la balanza o jeringa llena).

7) Ingrese la masa calculada de la muestra.

5.5.1.1.2. TAMANO DE LA MUESTRA POR VOLUMEN

1) Conecte una aguja larga (de aproximadamente 6 cm para un mejor control) a una jeringa de volumen de precision lo suficientemente grande como para contener
al menos un volumen de muestra completo.

2) Enjuague la jeringa y la aguja con la muestra varias veces extrayendo una pequefia porcion de muestra, extendiendo completamente el émbolo, agitando para
cubrir el interior de la jeringa y expulsando la muestra en un recipiente recolector de desechos.

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

4) Seque el exterior de la aguja con una toallita o un pafiuelo de papel que no deje pelusa.

5) Inserte la aguja a través del tabique del puerto de muestra. Empuije la jeringa a través del tabique hasta el final de la
La aguja esta aproximadamente a 1 cm de la superficie del disolvente.

6) Dispense de manera constante el volumen apropiado de muestra asegurandose de que la muestra se introduzca directamente en el solvente y no salpique ni se
esparza sobre la pared del recipiente de titulacion, el electrodo o la punta dispensadora.

7) Extraiga una pequeiia 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.

8) Retire la jeringa y la aguja del tabique teniendo cuidado de no tocar la aguja con el solvente u otros liquidos internos.
componentes celulares.

9) Ingrese el volumen de la muestra.

5.5.1.1.3. TAMANO DE LA MUESTRA POR PIEZAS

1) Retire el tapon de muestra de la parte superior del vaso de precipitados para abrir el puerto de muestra.
2) Utilice una mano enguantada, pinzas o una balanza para agregar la cantidad adecuada de piezas al recipiente de titulacion.
3) Vuelva a colocar el tapon de muestra.

4) Ingrese el numero de piezas que se agregaron al recipiente de titulacion.

5.5.1.2. ADQUISICION AUTOMATICA DE MASA A PARTIR DE ANALITICO (TAMANO DE LA MUESTRA SOLO POR MASA)

El tamario de la muestra se puede adquirir automaticamente desde la balanza cuando se conecta al titulador mediante la interfaz RS232.

Sample Weishing

Balance: Default

Tnitial Weight: 0.230Z2 g

Final Weight:  —=——=

Put weighina boat on the balance.

Press {Accept) $to update weiaht.

BEalance

Escape Setup
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METODOS DE TITULACION

5.5.2. PROCEDIMIENTO

1) Coloque la jeringa o la navecilla que contiene la muestra sobre la balanza.

2) Espere hasta que la lectura se haya estabilizado y presione | Accept

3) Agregue la muestra en el recipiente del titulador.

4) Coloque la jeringa vacia o la navecilla de pesaje sobre la balanza.

Sample Heighinag

Balance: Default

Initial Weight: 0.2302 g
Final Weight: 0.0157 g

Put empty weighing boat on the balance.

Press <fAccept? to update weight.

Balance
ACCEpRT I Escagpe I Ectup |

{ |
5) Espere a que la lectura se estabilice y presione El . Accept !

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

Add Sample

Please add the sample and enter the
sample size.

Eztimated Conc. i.000 “

SGample Size | U.2140 | 2

Optimal Limits
Low Limit:? 0.45 &
High Limit: 0.35 a2

Press <Start Analvsis> to start the
sample analysis,

Start

Delets

Escare Diait Next

F
Prensa ; Starl i para comenzar el analisis.

Laelpele:

Nota: El usuario debe asegurarse de que la balanza y el titulador estén configurados correctamente y que la funcién de balanza esté activada.

habilitado (ver Configuracion de interfaz de equilibrio).



5.5.3. ANALISIS DE MUESTRAS

14:32:121 MNowv 23, 2018 £ IPDSHE
<
Water in 0il z
>
Fre-Titration 5
Drift Analysis m
Last Dose: Standby =
10.00 plL Sample ANa3lYsls 2
Titrant Uolume: . I =
0.142 L — ams ¥ 2
Tnitial Drift: 6Z.6mL RFPH o
0.4 pssmin il |00, 900 ﬁ

Drift

ml) Pre-Titr. Uol. [uasminl

179.5 0.002 mL 0.2

Uiew Select Me thod Start Sample

Graph Me thod Options Log Analysis

start
Prensa | stop | para detener la titulacion manualmente y regresar al modo inactivo.
Prensa Stop para detener la titulacion y volver al modo de espera.

[

5.5.4. SUSPENDER LA TITULACION

J——

) . » A ) i 1
Mientras la titulacion esté en curso, puede detenerla temporalmente presionando i Suseend i a bureta dejara de dispensar.

titulante.

Para continuar con la titulacion, presione Resume

5.5.5. VISUALIZACION DE LA CURVA DE TITULACION

TP

i -
i View i 4 titulacion
1 Graph

Durante una titulacion, la curva de titulacion se puede visualizar en la pantalla Gréfico de titulacion; al presionar ID, el informe

también se muestra dentro de la ventana del grafico.

5.5.6. RESULTADOS

Cuando se alcanza el punto final la titulacion finaliza y se muestra la siguiente pantalla.

Sample Analysis Result
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2057 .4 e

Ltration Lomg

Analysis Duration: 05:54 [mmiss]
Drift Value: 1.2 pyarsmin
Sample Size: 0,2145 3
Standardized Titrant Conc.: 1.0002 masmL
Uolume Delivered: 0.443 mL
Report ID: KF_00047
Escape | poii¥, Boe e

Esta pantalla muestra informacién sobre la titulacién (duracién, valor de deriva utilizado para compensacion, tamafio de la muestra, concentracion de titulante,

volumen de titulante dispensado, ID del informe de titulacion).

{view
Presione: i para ver el informe de titulacion.
i Report iP




Review Result
KF_000D4&.RFT ml

(7}

% HI933 - Titration Report

(@)

o Method Hame: Water in 0i1l

O Time & Date:! 14132 MNow Z3, Z018

2 Titration ID: KF_00046

'_

% Mr Uolumelmll mlt Time

i 0 0.0000 S6Z.1 oo0:00:00

a 1 0.0000 SeZ.1 00:00:01

4 2 0.00410 562.0 ao:00:03

g 3 0.0030 5959. 9 00:00:05

Z el 0.0070 554.5 oo:00:08

g S 0.0450 549.9 o0:00:40
Uiew Print FPaas Pagoe
Graph Escape Report Up Down

e

5.5.7. HISTORIAL DE ANALISIS DE MUESTRAS

S
{ Average |
Presionando L Results 1 Los resultados se agregaran al Historial de andlisis de muestras para obtener un promedio de titulacion.

resultados.

Utilice el y @ teclas para desplazarse por la lista de resultados.
Iy

Usar i Select _}. para elegir las muestras que se utilizaran para promediar.

Sample Analysis History

Date Time Sample Conc.leppml

¥ Now 23, zU18 1413z c1d9. 2
¥ Now Z3, Z018 14:50 2159.3

z ¥ Nov Z3, Z018 14:05 2137.3

o

<

=]

=

~

L

3 Standardized Titrant Conc.: 11,0002 ma-mbL

Q Sample Size: 0.2145 g

2

‘g Average Sample Conc.: 2146.9 ppm
Standard Deviation: 13.6625 ppn

Unselect| Escape Delete

Nota: Cuando no hay resultados seleccionados, apareceran guiones en la Concentracion promedio de muestra y en el Estandar.

Campos de desviacion.




5.6. ESTANDARIZACION DEL TITULANTE

=
>
11:14:19 Dec 10, Z018 IPDHEA =
>
(o
Stdz Z2ma/mL w/ water Std =
Pre-Titration &
Drift Aralysis 3
Last Dose: : g
0.25 ulL Titrant Stdz. o}
A :
m
w
RFHM
Press 900, 200
Std=z. Titrant,
then add standard
Drift
k) Pre-Titr. Uol. [ugasminl
176.7 0.034 mL 2ot
Uiew Select Me thod Start Stdz.
Graph Me thod Options Log Titrant

Nota: Si el valor de deriva es cero, aparece un mensaje de advertencia para informar al usuario que el solvente puede estar sobrevalorado.

5.6.1. ANADIR EL ESTANDAR

El usuario debe agregar el estandar al vaso de precipitados e ingresar el tamafio del estandar. Las unidades del tamafio de la muestra se determinan segtin

la configuracion del método.

Add Standard

Please add the standard and enter the
standard size.

Standard Size | 1. 0000 e

Optimal Limits
Low Limit? 0.75 g
High Limit: 1.75 g
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Press <{Start Stdz.> to start the
titrant standardization.

Deletes
Digit

Start
Sids. Escape

Balance

Siga el mismo procedimiento que para agregar muestras (ver Analisis de muestras).




5.6.2. INICIAR LA ESTANDARIZACION

Q 11:152:0Z Dec 10; 2018 MDD (IFDSME
o
5 Stdz ZmgsmL w/ water Std
o
2 Pre-Titration
= Orift Analysis Fﬁl
9 Last Dose: Standby
o 0.00 uL LOZ.
=) Titrant Volume: 31?
o)} Ini%ial Drifs: 64 . 1ml EFIM
5: Z.2 puasmin : |00, <00
=
Elapsed Time: 00:40 Drift
mu 1ty ; . [ugsmind
698. 4 === mosal
Gurl::h Suspend Stop

Nota: Durante la estandarizacion del titulante, el usuario tiene las mismas opciones que en un analisis de muestra (ver Analisis de muestra).

Una vez finalizada la estandarizacion del titulante, el usuario tiene dos opciones para actualizar la concentracion del titulante:

Standardization Eesult

T

5 Ltration Lompleted

% Analvsis Duration: 04:26 [mmiss]
E Drift Value: 1.7 pasmin
= Standard Size: 229210 ¢
8 Standard Concentration: 0.9%70 w99
5 Uolume Delivered: 1.310 nL
2 Report ID: KF_00084

Escape | p2iSt. | 1fveant | Resuite




5.6.3. PROMEDIO DE LOS RESULTADOS DE ESTANDARIZACION DEL TITULANTE

£

2.Z2001

* [le U,

Presionando la ' ARV;I:&?"J Los resultados se pueden agregar al historial de analisis de la muestra para obtener un promedio del titulante.
concentracion. %
z
c
>
4 = . . -
Titrant Standardization History o
Z
2
Dates/Time TiterimasmL] =
Q
¥ Dec 10, 2018 12:40 g
. - - o S
m
%]

Standard Water Content: 0.9970 marsa
Standard Size: Z2.9210 o
Average Titer: Z2.2145 masmlL
Standard Deviation: 0.0Z04 mas/mL
Update
Unselect| Escape T trant Delete

Utilice el & y @ teclas para desplazarse por la lista de resultados de concentracion.

-
campos de desviacion.
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6. FUNCIONES AUXILIARES
6.1. BOMBA DE AIRE

La bomba de aire se utiliza para agregar o eliminar el disolvente en el vaso de valoracion sin exposicién a la humedad atmosférica.

= S
P AIr inacti
Para ingresar a la pantalla de Bomba de aire, presione E, H desde la pantalla inactiva.

6.1.1. LLENADO DEL VASO DE PRECIPITADO

Para agregar disolvente al vaso de valoracion:

=
H )
1) Presione i I?illfr:; i desde la pantalla Bomba de Aire; la bomba se pondra en marcha y se afiadira 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 cption.

Air Pump Running

Automatic Shutoff in 19 seconds ...

Stop
Fililing

i I, P T . i i .
2) Cuando el nivel de solvente dentro de la celda de titulacion alcanza la linea indicadora “Min”, si no se presiona la tecla, la bomba } FiIIin_g H apagar el aire
A,

3) EI HI933 le pedira al usuario que verifique que la celda de titulacion se haya llenado hasta la linea “Min” (aproximadamente 50 ml).

™ . .
Prensa ; Accept i para volver a la pantalla inactiva.

Estimated Cell Uolume

METODOS DE TITULACION

Confirm the cell has been filled to
the "Min" line or snter approximate
cell volume.

L oL L e

Low Limit: 0.0 oL
High Limit: Z00.0 mL

Delete

Accept Escape Disit




6.1.2. VACIADO DEL VASO DE PRECIPITADO

Para eliminar los residuos del vaso de valoracion:

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

2) Desde la pantalla Bomba de aire, presione

p—

3) PresioneéL

deje que la bomba de aire funcione hasta que se hayan eliminado todos los desechos.

%} para apagar la bomba de aire.  { Stop | . - .
Empying | Sino lo presiona,i‘_E_rggy_iﬂg_j la bomba se apagara automaticamente después de 60 segundos.

4) Devuelva el tubo de desechos a su posicion original y vuelva a apretar el conector.

6.2. BURETA
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Para acceder a la pantalla Bureta, presione desde la pantalla inactiva.

Resalte la opcién deseada y luego presione

Burette

Select a menu option.

Rinse Tip
Manual Dispense
Purge Burette

The current pump is: Pump 1
Current burette volume is 5 mlL.

Select Escape

Nota: No utilice la bureta con el disolvente por debajo del signo "Min". Esto podria salpicar el titulante sobre la tapa del vaso de precipitados o sobre

otros componentes.

6.2.1. CEBADO DE LA BURETA

Tras afadir el disolvente a la celda de titulacién, se puede cebar la bureta con titulante. El proceso de cebado consiste en varios ciclos de llenado y

vaciado de la bureta con titulante. Esto garantiza la eliminacion de cualquier aire, agua o vapor de agua presente en la bureta o en los tubos.

SIHVITIXNY SINOIONNS

En la figura siguiente se muestran dos ciclos de enjuague de la bureta. El tubo dispensador esta conectado a la derecha y el tubo de aspiracion a la

izquierda.
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Nota: Antes de iniciar esta operacién, el tubo de aspiracion debe insertarse en el frasco de titulante.

) . ) { !
Para cebar la bureta, seleccione "Cebar Bureta" en la pantalla "Bureta". Introduzca el nimero de enjuagues y pulse . ;‘ Accept JI

El nimero de enjuagues de la bureta puede configurarse entre 1y 5 (recomendamos al menos tres enjuagues para asegurar la

eliminaciéon completa de las burbujas de aire).

Total Burette Rinses

Enter the total number of burette rinses.
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A minimum of three rinses is recommended.

Delete
Accept | Escape Diagit

6.2.2. PUNTA DE ENJUAGUE

Al seleccionar esta operacion, se dispensara una dosis de 0,25 ml de titulante desde la bureta. Esta operacion eliminara cualquier
contaminacion de la punta dosificadora antidifusion.

6.2.3. DISPENSACION MANUAL

Opcion: 0,000125 a 4,750 mL (bureta de 5 mL)

La dosificacion manual permite dosificar un volumen definido de titulante. Seleccione la opcion "Dosificacion manual" y

pulse. La pantalla "Dosificacién manual de volumen" se activara y le solicitara que introduzca el volumen que desea dispensar.

Manual Uolume Dispense

Enter the wolume to be dispenszed.

METODOS DE TITULACION

1. 0uU e

Current burette volume is 5 mlL.

Delete

Accept Escape Digit




6.2.4. PURGA DE LA BURETA
Esta opcion permite vaciar la bureta antes de limpiarla y/o almacenarla.
Nota: Antes de iniciar esta operacion, retire el tubo de aspiracion del frasco de titulante.

Las figuras a continuacion muestran los pasos de una operacion de purga de bureta.
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6.3. AGITADOR

Nota: Cuando se selecciona un agitador personalizado (ver la seccion Opciones generales ), los comandos relacionados con el agitador no se muestran.

disponible.
En el modo inactivo, el agitador se puede encender y apagar -
presionando Durante el proceso de titulacion, la velocidad de agitacion se puede ajustar & y @ llaves.

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

6.4. RESULTADOS

Para acceder a la pantalla Parametros de datos, presione '

Desde la pantalla Parametros de Datos puedes acceder a las siguientes opciones:

V SINOIONNA

Data Parameters

Select 3 menu option.

. & = 3=t K& T
Review Available Reports
GLP Data

Meter Information

Setup Titration Report
Fezult History

Select Escape
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METODOS DE TITULACION

6.4.1. REVISION DEL ULTIMO INFORME

Se puede revisar el Ultimo informe de titulacion.

Review Fesult

KF_00046.RFT

Method Hame:

HI%33 - Titration Report

Water in Dil

Time & Date: 14132 Mow 23, 2018
Titration ID: KF_00046

M Uslumelml] il Time

0 0.0000 S6Z.1 0oz 00:00

- 0.0000 (sl O0O:00:041

z 0.0010 S562.0 oo:oo:nz

3 0,0030 559.9 o0:00:05

4 0.0070 554.5 oo:o0:08

= 0.0450 549.9 o0:00:40
Uiew Print Paae Pase
Graph Escape Repors Ug Down

La informacién que se ve en el informe se basa en las selecciones realizadas en la pantalla Configurar informe de titulacion.

Las siguientes teclas de opcion estan disponibles:

s
ph

"y
Revisar el grafico de titulacion.

6.4.2. REVISION DE INFORMES DISPONIBLES.

Se pueden guardar hasta 100 informes en el titulador. Para ver uno de los informes guardados, selecciénelo y presione

to see the detail

Auvailable Reports

Highlight a report B press {Uiew Report>

ed data,

Jater 1n Uil

1t K U’

Titration Reporst 14:50 Mow 23, 2018
Water in 011 IDIKF_00046
Titration Report 14: 32 Now 23, 2018
Water in 0Dil ID:KF_00045%5
Titration Report 14122 MNov 23, 2018
Water in 0i1 IDIKF_00044
Titration Report 11:13 Mowv 23, Z018
Water in 0i1 TO:KF_000D43
Titration Report 11:02 Mov 23, 2018
Drift Report ID:DR_0D0D42
02:04 Now 23, 2048
Hyedranal Comp. 5 Stdz . ID:KF_000D41
Titration Fepaort 16:29 Mow 21, 2013
iew Uisw Print Delete
Graph Escape Report Report Report

El informe contiene Gnicamente la informacién seleccionada en las pantallas Informe de configuracién de titulacion durante la generacion del informe.

Las siguientes teclas de opcion estan disponibles:

"
i Revisar el grafico seleccionado.

Revisar el informe seleccionado.



6.4.3. DATOS BPL

Opcién: Hasta 20 caracteres

<
GLP Data =
c
i >
Select a menu optich. 5
m
: &
Dperator Mame: 5
Electrode Name: Z
Field 4: 9}
Field Z: 8
Fieild 3: g
m
(7]

Select Escape

Nombre de la empresa: permite registrar el nombre de la empresa en cada informe.

Nombre del operador: permite registrar el nombre del operador en cada informe.

Nombre del electrodo: permite registrar el nombre del electrodo en cada informe.

Campos 1, 2, 3: Permite registrar cualquier informacion adicional en cada informe.

Los campos deben seleccionarse en la pantalla Informe de configuracion de titulacion (consulte Informe de configuracion de titulaciéon) para que se
muestren en el informe de titulacion.

6.4.4. INFORMACION DEL MEDIDOR

Muestra datos de configuracion del titulador.

Meter Information
HI 233 Karl Fischer Uolumetric Titrator
SERIAL NUMEBER
Titrator Serial Number: 104290016402
Analog Board Serial Humber: Z01290016102
Pump Serial Number: 4041250013401
Stirrer Serial Number: 601260103101
SOFTWARE UVERSION
Titrator Sof tware Uersion! vi.0
Base Board Sof tware Version: vi.0
Pume Sof tware Uersion: wi.0
Stirrer Sof tware Uersion! wi.0
RESOURCES UVERSION
String Resources Uersion: wl.0
Menu Resources Uersion: vi.o
Error Resources Uersion! wi.o0
Helgp Resources Wersioni vi.0
Analogs Calibration Date; Oct 418, Z0o48
l Escape ] Print | |
Numero de serie del titulador: El nimero de serie de la placa base del titulador.

Numero de serie de la placa analdgica: El nimero de serie de la placa analégica del titulador.

Numero de serie del agitador: El nimero de serie del agitador.
Version del software del agitador: La versién actual del software del agitador.
Version del software del titulador: La version actual del software instalada en el titulador.

Version del software de la placa base: La version actual del software presente en la placa base del titulador.

Fecha de calibracion analdgica: Fecha de calibracion del fabricante de la placa analdgica.

Version de recursos: La corriente de los recursos del texto.

Nota: Si ha transcurrido mas de 1 afio desde la fecha de calibracién de la placa analdgica, aparecera el mensaje Calibracion analégica debida en la

pantalla principal y se debera realizar la recalibracion de la placa analdgica.




6.4.5. CONFIGURACION DEL 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 zaved in the report.

Besult and Units
Titration Method
Standard-Sample Size
End Point Volume
Titration Duration
Date and Time
Titration Ended Bw
All Data Points
Methor ‘arame
Conpany Name
Operator Name
Electrode Hame
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Field 1
Field 2
Save Paae Page
Unselect| Escape Report Ug Down

s gremans

gramanns, s

T e-
Up {! Down

e R ¢ Masanausssssssr
6.4.6. HISTORIAL DE RESULTADOS

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

Utilice las teclas@ y @ paradesplazarse por la lista de resultados.

£ H
Usar i Select : para elegir las muestras que se utilizaran para promediar.

Sample Analysis History

DatesTime Sample Conc.lppml

# Moy ¢ 2018 14132 2149, ¢
¥ Nov Z3, Z01%8 14:50 2159.3
¥ Nov Z3, Z018 14:0S5 213z2.3

METODOS DE TITULACION

Standardized Titrant Conc.: 1.000Z2 ma- smL

Sample Size:! 0.2145 g

Average Sample Conc.: Z2146.9 ppm

Standard Deviation: 13.6675 ppn
Unselect| Escare Delete

Nota: Cuando no hay resultados seleccionados, apareceran guiones en la Concentracion promedio de muestra y en el Estandar.

Campos de desviacion.




7. MANTENIMIENTO Y PERIFERICOS

7.1. MANTENIMIENTO DE LA BURETA

La bureta de 5 mL incluida con el titulador supera el estandar ISO 8655 para la entrega precisa de liquidos mediante una bureta de pistén accionada por
motor.

7.1.1. CONJUNTO DE LA BURETA

El conjunto de bureta consta de una carcasa rigida que alberga la jeringa de vidrio, una valvula de tres vias y un tubo de titulacion. Se entrega con una

jeringa de 5 ml y todos los accesorios instalados (véase la seccion " Configuracion" ).

SINOIOONYLSNI 3A TYNNVIN

Nota: El tubo dosificador tiene dos extremos ajustados. Uno tiene una conexién para bureta y el otro, una conexion para vaso de precipitados.

7.1.1.1. CAMBIO DE LA BURETA

Retire la bureta del conjunto de la bomba deslizandola hacia adelante y luego deslice la nueva bureta en su lugar (vea la

imagen a continuacion).

7.1.1.2. DESMONTAJE DEL TUBO DISPENSADOR Y DEL TUBO DE ASPIRACION

Tanto el tubo de aspiracién como el de dispensacién cuentan con un conector y un protector. El tubo de aspiracién se montara en el lado izquierdo de la
bureta y el tubo de dispensacion en el lado derecho.

Para retirar el tubo dispensador y el tubo de aspiracion siga estos pasos:
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» Retire el protector del tubo azul (A) deslizandolo fuera del tubo de titulacion transparente.
« Retire el seguro del tubo (B) del soporte de la bureta.
« Gire el accesorio (C) en sentido contrario a las agujas del reloj para retirarlo del soporte de la bureta.

« Deslice el tubo de titulacién transparente a través del conector.




METODOS DE TITULACION
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7.1.1.3. MONTAJE DEL TUBO DISPENSADOR Y DEL TUBO DE

ASPIRACION Para acoplar el tubo dispensador y el tubo de aspiracién siga estos pasos:
Inserte el extremo plano del tubo de titulacion en la salida de la valvula (A) y apriete el conector en sentido horario. El corte mas alto de los nueve
debe quedar vertical en la posicion final.
« Doble el tubo hacia arriba en posicion vertical para ingresar al corte mas alto del accesorio (C)
« Vuelva a colocar el accesorio de bloqueo del tubo (D)
« Vuelva a colocar el protector del tubo azul (E) deslizandolo sobre el tubo de titulante transparente; el protector se asentara en el bloqueo del tubo.
adecuado

* Repita estos pasos para el tubo de aspiracion.

7.1.1.4. LIMPIEZA DE LA BURETA

Para limpiar la bureta, siga estos pasos:
« Si la bureta esté llena de titulante, retire el tubo de aspiracion de la botella de titulante y purgue la bureta (ver
Seccion de Funciones Auxiliares )
« Inserte el tubo de aspiracion en el disolvente Karl Fischer
« Cebe la bureta para llenarla con disolvente (utilice 2 enjuagues) (consulte la seccién Funciones auxiliares )
« Durante el segundo llenado de la bureta, retire el tubo de aspiracién del disolvente o la solucién de limpieza y deje que
el aire para reemplazar el liquido en la bureta.
Si este sencillo procedimiento de limpieza no es adecuado, continie con estos pasos:
« Deslice la bureta hacia afuera del conjunto de la bomba.
« Retire los tubos de dispensacion y aspiracion. Limpielos por separado o utilice tubos nuevos.
« Utilice la herramienta de extraccion de bureta HI900942 para quitar la tapa protectora de la parte inferior del conjunto de bureta.
« Utilice los dedos para desenroscar la jeringa del conjunto de la bureta.
« Extraiga el piston de la jeringa.
« Limpie tanto el pistén como la jeringa con una solucion de limpieza adecuada.

« Retire el exceso de liquido.

Nota: Enjuague los tubos, la jeringa y el piston con solvente seco (etanol, isopropanol o metanol) antes de volver a ensamblarlos para eliminar el exceso

de agua.

jAdvertencia! Evite el contacto con el titulante con las manos desnudas. Evite derramarlo. Limpie la parte externa de la jeringa y el piston para eliminar
los productos quimicos agresivos. No toque la parte blanca de PTFE del pistdn ni las paredes internas de la bureta con las manos

desnudas ni con materiales grasosos.



Consulte la MSDS del fabricante para obtener instrucciones de manipulacion segura.
« Vuelva a insertar el pistén en la jeringa.
« Utilice los dedos para enroscar la jeringa en el conjunto de la bureta.
+ Vuelva a colocar la tapa protectora en la parte inferior del conjunto de la bureta. Coloque la tapa con cuidado en la bureta.
Deslice la bureta en su soporte. Coloque el eje del piston para acoplar correctamente la bomba.

« Se recomienda cebar la bureta tres veces con titulante nuevo.

SINOIOONYLSNI 3A TYNNVIN

7.1.2. PREPARACION DE BURETA (LLENADO DE TITULADOR)

Antes de iniciar una titulacion, la bureta debe llenarse correctamente con titulante para obtener resultados precisos y repetibles. Para llenar la bureta,

siga los siguientes pasos y recomendaciones:

« Si es necesario, limpie la bureta y asegurese de que esté vacia.
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cantidad de veces que se debe enjuagar la bureta (se recomienda un minimo de tres enjuagues).

. Presionei Accept

* Inserte el tubo de aspiracion en el frasco de titulante solo cuando el pistén esté bajando y haya alcanzado aproximadamente %4
desde arriba.

« Para evitar la presencia de burbujas de aire dentro de la bureta, asegurese de tener un flujo continuo de liquido dentro de la bureta.
Es normal que haya un poco de aire justo por encima del nivel del liquido al llenarlo por primera vez. El siguiente llenado evacuara todo el aire;

no quedara aire en la valvula.

* A veces, durante este proceso, es Util golpear ligeramente los tubos con los dedos para eliminar cualquier burbuja de aire residual.

de los tubos.
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7.2. MANTENIMIENTO DE LA SONDA

El mantenimiento adecuado de la sonda es crucial para obtener mediciones fiables y prolongar su vida util. La frecuencia del mantenimiento dependera en gran

medida del tipo de muestra analizada. Podria ser necesario realizarlo si se observa alguna de las siguientes condiciones:

* Respuesta lenta o nula del electrodo

* Lecturas de mV ruidosas

» Residuos en o entre los pines del electrodo

« Recubrimiento en los pines de los electrodos
Si se observan estas sefales, es posible que las clavijas del electrodo estén sucias. Enjuague el electrodo con un disolvente adecuado para el tipo de muestra;
el metanol suele ser suficiente.
Deje que la sonda se seque completamente antes de volver a instalarla.
Si se requiere una limpieza mas profunda, sumerja el electrodo durante varias horas en la solucién limpiadora de electrodos de pH de uso general HI7061 y, a
continuacion, enjuaguelo con agua y metanol. Deje secar antes de volver a instalarlo.
Después de dejar secar la sonda, inspeccione el vidrio para detectar grietas, especialmente cerca de las clavijas del electrodo. Reemplace el electrodo si

encuentra alguna grieta.

jAdvertencial Proteja las clavijas de los electrodos contra dafios. Evite usar cepillos o abrasivos para limpiarlas. Se doblan faciimente, lo que puede causar

errores permanentes en las lecturas de mV.

7.3. PERIFERICOS

7.3.1. CONEXION A UNA IMPRESORA

Se pueden conectar una variedad de impresoras paralelas al puerto paralelo del titulador mediante un cable DB25.

-’ °

HIEN o

e parrr

jAdvertencia! El titulador y la impresora externa deben estar apagados antes de conectarlos.



7.3.2. CONEXION A UNA COMPUTADORA

El titulador se puede conectar a una computadora mediante un cable USB. Es necesario instalar la aplicacién HI900 para PC.

N

)

—i=e
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Conecte el cable al puerto USB en el panel trasero del titulador.

Conecte el cable al puerto USB del PC.
Abra el enlace USB con la pantalla de PC en el titulador (consulte la secciéon Opciones generales ).

Inicie la aplicacion HI900PC y luego seleccione el puerto USB apropiado en la PC.

USB Link with PC

Inactive
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Speed 13200

] Escape I | I

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

jAdvertencia! La conexion/desconexion del cable de alimentacion, el conjunto de la bomba, la impresora o la balanza solo debe realizarse

cuando el titulador y los dispositivos externos estén apagados.




7.3.3. CONEXION DE UN TECLADO DE PC EXTERNO

Esta conexion le permite utilizar un teclado de PC PS/2 externo ademas del teclado del titulador.
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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 funcion F-2

Tecla de funcion F-3

Tecla de funcion F-4

P4

Q

<

5 Tecla de funcion F-5 Tecla de opcion 1 (de izquierda a derecha)

=

=

LJDJ Tecla de funcion F-6 Tecla de opcion 2 (de izquierda a derecha)

(%]

8 Tecla de funcion F-7 Tecla de opcion 3 (de izquierda a derecha)

(]

&

s Tecla de funcion F-8 Tecla de opcion 4 (de izquierda a derecha)
Tecla de funcion F-9 Tecla de opcion 5 (de izquierda a derecha)

Tecla de funcion F-10

Tecla de flecha: Arriba

Tecla de flecha: Abajo

Tecla de flecha: izquierda

Tecla de flecha: derecha

Re Pag

Pagina abajo

Teclas numéricas: del 0 al 9

Ingresar

Teclas alfanuméricas Permitir entradas alfanuméricas




8. OPTIMIZACION DE METODOS
8.1. AJUSTES DE TITULACION

La configuracion predeterminada de los métodos estandar desarrollados por Hanna Instruments proporciona resultados precisos para la mayoria de
las muestras sin necesidad de intervencion del analista ni ajustes adicionales del método. Sin embargo, para adaptarse a una mayor variedad de tipos
de muestras y matrices, todos los parametros de titulacion del HI933 son personalizables. Esta seccion describe los parametros de titulacion criticos

necesarios para que un analista modifique un método estandar o desarrolle uno nuevo.

Los métodos HI933 se pueden modificar y personalizar segun los requisitos de la muestra, la matriz de muestra y la formulacion
del reactivo. Los ajustes modificables por el usuario se dividen en dos categorias: Parametros de Control, que definen funciones
criticas que determinan el curso de una titulacion y como se finalizan, y Opciones de Método, que controlan funciones menores
que no afectan directamente las mediciones y permiten principalmente a los usuarios avanzados acortar los tiempos de

titulacion.

8.2. PARAMETROS DE CONTROL

8.2.1. POTENCIAL DE PUNTO FINAL Y CORRIENTE DE POLARIZACION

El HI933 utiliza un sistema de electrodos polarizados conocido como indicacién bivoltamétrica. El titulador monitoriza el voltaje necesario para mantener

una corriente de polarizacion constante (Ipol) entre el electrodo Karl Fischer de doble punta de platino durante la titulacion.

Durante una titulacién, no hay exceso de yodo. Para mantener la corriente de polarizacién establecida, el HI933 debe aplicar un voltaje relativamente
alto a las patillas del electrodo.

Al final de una titulacion, la cantidad de yodo afiadida es igual a la cantidad de agua de la muestra. Cuando se afiade un exceso de titulante, la solucion
contiene yodo. Este exceso se reduce facilimente 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 constante la corriente de polarizacion a un potencial de electrodo mucho
menor.

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

La eleccion del potencial de punto final debe basarse principalmente en la corriente de polarizacién y, en menor medida, en la composicion 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 resultara en tiempos de titulacion prolongados y una reproducibilidad deficiente. Los
puntos finales demasiado altos son aquellos que resultan en puntos finales 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.

Ademas, la duracion de una titulacién es proporcional a la corriente de polarizacién. Por lo tanto, el tiempo de titulacién puede reducirse aumentando
la corriente de polarizacion. Si bien el valor predeterminado (Ipol) de 20 pA resulta en una titulacion mas rapida que las opciones mas pequefias de 1,
2,5,10y 15 pyA, un aumento adicional a 30 o 40 pA no acorta significativamente la titulacién. Sin embargo, la eleccién de corrientes de polarizacion

mas altas acelerara la contaminacion del electrodo y podria degradar las muestras al utilizar sistemas de disolventes especiales.

=
>
Zz
c
>
=
o]
m
z
»
g
x
<
Q
Q
o
z
m
(]

SOdOL3N 3d NQIOVZINILLO




%)
w
z
)
Q
8]
>
74
'_
%)
z
w
a
—
<
o)
4
<
=

OPTIMIZACION METODOS

8.2.1.1. PARAMETROS DE DOSIFICACION

EI HI933 predice el punto final préximo y reduce los voliumenes de titulante afiadidos hasta alcanzar el punto final.

Este es un proceso controlado por software conocido como dosificacion dinamica. La dosificacion dinamica evita la adicion de titulante
mas alla del punto final y proporciona una mayor densidad de datos cerca 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.

8.2.1.1.1. DOSIS MINIMA

Disminuir la dosis minima aumenta la precision, pero prolonga el tiempo de titulacion. La Unica excepcién es cuando se ha
seleccionado el tiempo de estabilidad como criterio de terminacién y existe una alta tasa de deriva. En estas circunstancias, la dosis
minima debe ser lo suficientemente alta como para mantener el potencial del punto final haciendo reaccionar toda el agua debido a la

tasa de deriva durante el periodo de tiempo seleccionado. Aumentar la dosis minima acorta el tiempo de titulacion, pero reduce la

precisiéon y aumenta la probabilidad de sobretitulacion.

8.2.1.1.2. DOSIS MAXIMA

El volumen maximo de la dosis debe adaptarse segun la formulacion y la concentracion del titulante. El volumen maximo de la dosis
debe establecerse lo mas alto posible sin exceder la velocidad de reaccién del sistema de reactivos. La tabla a continuacién
proporciona dosis maximas sugeridas para sistemas de reactivos comunes segun sus velocidades de reaccion relativas. La forma
mas eficaz de optimizar el volumen maximo de la dosis es considerar la duracién de la titulacion y examinar la forma de la curva de
titulacion. Si el volumen maximo de la dosis es demasiado alto, el yodo se afiadira mas rapido que la velocidad de reaccion de la
titulacion. Este exceso de yodo provocara una caida pronunciada del potencial del electrodo, que el HI933 interpretara como una
aproximacion al punto final. Esto, a su vez, hara que el algoritmo de dosificacion dindmica reduzca la dosis hasta que el exceso de
yodo haya tenido tiempo de reaccionar. La reduccion de la dosis interrumpe la titulacién y la prolonga considerablemente. De esta
forma, la titulacion se interrumpira repetidamente y el tiempo total de titulacion sera mayor, incluso si el valor del volumen maximo de
la dosis es demasiado alto. El grafico a continuacion muestra un ejemplo de una titulaciéon con una dosis maxima establecida en

grande.
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Dado que las velocidades de reaccion son mas rapidas con reactivos de dos componentes que con reactivos de un solo componente, el volumen
de dosis maxima puede ajustarse ligeramente mas alto al utilizar sistemas de dos componentes. Si la dosis maxima es demasiado baja, el tiempo

de titulacion se prolongara.

Sistema de reactivos Karl Fischer Volumen maximo de dosis
Sistemas de un solo componente 20 a 30 yL
Sistemas de un componente para aldehidos y cetonas 20a25pL
Sistemas de un componente formulados con piridina 15a20 pL
Sistemas de dos componentes 40 a 60 pL
Sistemas de dos componentes formulados con piridina 25a30 L

8.2.1.2. MODO DE DOSIFICACION MAXIMA

Si esta opcion esta habilitada, cuando el valor de mV sea mayor a 150 mV desde el punto final establecido, el algoritmo siempre dosificara el valor
maximo, reduciendo asi el tiempo de titulacion.
Si la titulacion es ruidosa, existe el riesgo de sobretitular la celda.

8.2.1.3. INCREMENTO TEMPORIZADO

Esta configuracion controla la cantidad de tiempo entre dosis sucesivas de titulante.

Es importante establecer el incremento de tiempo de manera adecuada para garantizar que el titulante tenga tiempo adecuado para mezclarse con
la muestra de modo que el electrodo mida una solucién homogénea antes de que el titulador tome la decision sobre el tamafio de la siguiente dosis
de titulante.

El valor del incremento de tiempo depende del sistema de reactivos utilizado. Si bien el valor predeterminado de 1 segundo es compatible con
cualquier sistema de reactivos, las titulaciones con sistemas de reactivos de dos componentes pueden agilizarse reduciendo el tiempo entre dosis

sucesivas.

8.2.1.4. MODO DE INICIO
El HI933 puede configurarse en modo de inicio normal o cauteloso. La funcién de inicio cauteloso esta disefiada para evitar la sobretitulacion

accidental de una muestra con un contenido de agua muy bajo. En el modo de inicio cauteloso, el HI933 inicia la titulacién utilizando la dosis minima

especificada por el usuario, en lugar de comenzar con la mitad de la dosis maxima, como en el modo de inicio normal.

8.2.1.5. PROMEDIO DE SENAL

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

8.2.1.6. CAUDAL

El ajuste del caudal especifica el volumen de titulante administrado por minuto. El caudal predeterminado debe utilizarse para la mayoria de las
titulaciones. Si el titulante es mas viscoso, se puede reducir el caudal.

8.2.2. PARAMETROS DE TERMINACION

El HI933 ofrece la posibilidad de elegir entre tres criterios mediante los cuales se puede considerar que una titulacién ha alcanzado con éxito un

punto final.
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OPTIMIZACION METODOS

8.2.2.1. TIEMPO DE ESTABILIDAD

Al seleccionar este criterio de terminacion, se considera que una titulacion 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.

Para que este criterio finalice correctamente una titulacién, el tiempo de estabilidad y la dosis minima deben establecerse de forma que, al final de la titulacion, la
dosis minima sea lo suficientemente grande como para compensar toda el agua que se filtra en la celda debido a la deriva durante el tiempo de estabilidad

establecido. Si el volumen de la dosis minima es demasiado pequefio para compensar el agua introducida por la deriva, la titulacién no se finalizara.

8.2.2.2. CRITERIOS DE TERMINACION DE LA PARADA DE DERIVA

Los criterios de terminacion basados en la deriva, o parada de deriva, finalizan las titulaciones basandose en el concepto de que al final de una titulacién, cuando
toda el agua debida a 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 (consulte la
seccién Analisis de deriva para obtener una explicacion detallada de la deriva de fondo).

Idealmente, los criterios de terminacién de la deriva finalizarian una titulacion 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 titulacién muy largos.

Para acortar los tiempos de titulacion y al mismo tiempo aprovechar los aspectos positivos de la terminacién basada en la deriva, el HI933 incorpora dos criterios

de terminacion de detencion de deriva: detencion de deriva relativa y detencién de deriva absoluta.

8.2.2.2.1. PARADA DE DERIVA RELATIVA

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

Este parametro tiene la ventaja sobre otros criterios de terminacién en que el valor de terminacion de la tasa de deriva relativa se puede establecer
independientemente de la concentracién de titulante y de la tasa de deriva inicial.

Segun este criterio, una titulacién alcanza un punto final con éxito cuando el HI933 titula toda el agua introducida con la muestra y mantiene una tasa de deriva
que es igual a la suma de la deriva inicial (tasa de deriva cuando se inicid la titulacion) y el valor de "detencién de deriva relativa" establecido (es decir, una deriva
ligeramente mas alta que la tasa de deriva inicial).

La eleccion del valor de deriva relativa influye en la duracion y reproducibilidad de la titulacion. Seleccionar valores bajos de deriva relativa (5 a 10 pg/min)
resultara en titulaciones con alta reproducibilidad y larga duracion. Establecer valores altos de deriva relativa (20 a 30 ug/min) resultara en titulaciones rapidas
con una reproducibilidad potencialmente reducida. La reproducibilidad reducida con valores altos de deriva relativa es especialmente preocupante al utilizar

reactivos con velocidades de reacciéon mas lentas (reactivos monocomponentes o de aldehido y cetona).

Es importante establecer un valor de detencion de deriva relativa apropiado cuando se trabaja con muestras insolubles o escasamente solubles.
Durante este tipo de titulaciones, las trazas finales de agua se liberan muy lentamente. Si la muestra contiene poca agua (las trazas finales representan una
fraccion considerable del agua total), el valor de parada de deriva relativa debe ser muy bajo. Si se pueden ignorar las trazas finales debido a un alto contenido

de agua en la muestra, las titulaciones pueden finalizarse con un valor de parada de deriva mas alto.

8.2.2.2.2. PARADA ABSOLUTA DE DERIVA

Segun este criterio, una titulacién alcanza un punto final con éxito cuando la deriva cae por debajo de un umbral predefinido llamado valor de parada de deriva
absoluta.
El valor absoluto de parada de deriva no tiene en cuenta la tasa de deriva inicial, pero tiene la ventaja de poder ajustarse sin tener en cuenta la concentracion del

titulante. Ademas, para que una titulacién alcance el punto final, el umbral absoluto de parada de deriva debe ser superior al valor inicial de la tasa de deriva.



La principal desventaja de los criterios de terminacion de la tasa de deriva absoluta es que debe considerarse la tasa de deriva de fondo real antes de establecer el
umbral de la tasa de deriva absoluta. Al establecer el umbral de deriva absoluta, debe lograrse un equilibrio entre la velocidad de titulacién y la precision. 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

Hg/min) resultara en titulaciones muy rapidas y una menor reproducibilidad de la titulacion.

8.2.3. OPCIONES DEL METODO

8.2.3.1. CANTIDAD PRE-DISPENSION

Es posible acortar los tiempos de titulacién agregando una fraccion grande del titulante al inicio del andlisis si se conoce el contenido de agua aproximado de la
muestra.

Al activarse, la cantidad de predispensacion se puede configurar para suministrar entre el 1 % y el 90 % del titulante necesario para alcanzar el punto final de la
titulacion. Una cantidad de predispensacion alta (alrededor del 90 %) aumenta la probabilidad de obtener resultados erréneos. Las cantidades de predispensacion
superiores al 50 % solo deben utilizarse si la reacciéon es muy rapida.

8.2.3.2. TIEMPO DE AGITACION PREVIA AL ANALISIS

Al analizar muestras solidas con solubilidad limitada o que liberan lentamente agua ligada, es necesario agitar la muestra en el disolvente seleccionado antes de

iniciar la titulacion para evitar resultados de titulacion erréneamente bajos o puntos finales inalcanzables. La opcion de tiempo de agitacion pre-andlisis garantiza

que, tras afadir la muestra, la mezcla de titulacion se agite durante un tiempo antes de afiadir el titulante a la celda. El tiempo de agitacion pre-analisis puede

ajustarse entre 0 y 1000 segundos.

8.2.3.3. VELOCIDAD DE AGITACION

La velocidad de agitacion del HI933 se puede ajustar entre 200 y 2000 RPM con una resolucion de 100 RPM. El sistema de agitacién esta equipado con un
mecanismo de retroalimentacion 6ptica para garantizar que el motor de agitacién gire a la velocidad establecida por el usuario.

La velocidad de agitacién 6ptima se obtiene cuando se observa un pequefio voértice. Si la velocidad de agitacion es demasiado baja, el titulante no reaccionara con
la muestra antes de llegar al electrodo, lo que provocara una sobretitulacién y una baja reproducibilidad de la titulacion. Si la velocidad de agitacion es demasiado

alta, se formaran burbujas en la solucién. 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 solucién de

titulacion con mayor o menor viscosidad podrian requerir un ajuste de la velocidad de agitacion.

8.2.3.4. ENTRADA DE TASA DE DERIVA DE FONDO

Esta opcién permite elegir entre la determinaciéon automatica de la tasa de deriva del HI933 y la asignacién de un valor fijo que el titulador utilizara 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 titulacion, o en situaciones de diagnéstico donde no resulta ventajoso esperar a

que el HI933 realice un analisis de la tasa de deriva.

8.3. LA MUESTRA

8.3.1. PROCEDIMIENTO DE MUESTREO ADECUADO

Un muestreo adecuado es esencial para determinar con precision el contenido de agua de los 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:

« La muestra debe ser representativa. El contenido de agua de la muestra tomada es igual al promedio de agua.

contenido del material a granel.
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« Evite exponer las muestras a los efectos contaminantes de la humedad atmosférica. Tome las muestras lo mas rapido posible.
posible y proteger la muestra durante el transporte y/o almacenamiento.

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

» Tomar muestras grandes de materiales a granel daréd como resultado una muestra mas representativa.

8.3.2. DETERMINACION DEL TAMANO OPTIMO DE LA MUESTRA

La eleccion correcta del tamafio de muestra es fundamental para obtener resultados de titulacion precisos y repetibles. Como regla general, el
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tamafo de muestra debe seleccionarse de forma que se consuma entre el 30 % y el 70 % del volumen de la bureta durante la titulacién. Esto
proporciona suficiente titulante para garantizar una buena precision, a la vez que se ahorran reactivos y se minimiza la generacién de residuos.
La siguiente tabla ilustra la relacion entre la reproducibilidad de la titulacion, el volumen de titulante consumido durante una titulacién, la cantidad

de agua contenida en una muestra, el tamafo de una muestra y el contenido de agua de una muestra.

Titrant Volume Amount of Water Water Content
Required in Sample of Sample
0.002mL| 0.005mL | 10pg ~| 10%
>5.0% Size of Sample
5 3.0%
= 0.02mL | 00SmL | 100pg | 0.01g 1%
=
g 1.0% 0lg
s
g 0.65% | 02t 0.5mL img | | 1000 ppm
it
E 10g
& 20mL | 50mL | 10mg | 100g | 100 ppm
9 <0.40%
20mL 50mL | 100mg _| - 10 ppm

5mg/mL 2 mg/mL

El tamafio ideal de la muestra se puede estimar utilizando la tabla, trazando una linea desde el contenido de agua esperado hasta la cantidad

de agua en la muestra correspondiente a la reproducibilidad de titulacion deseada (desviacién estandar relativa). El tamafio ideal de la muestra

OPTIMIZACION METODOS

se indica por la interseccion de la linea dibujada con la escala de "tamafio de la muestra".

Considere la linea de la tabla como ejemplo. Esta linea se trazé para un usuario con una muestra con aproximadamente un 1 % de agua que
requeria la maxima reproducibilidad. La interseccion de la linea roja con el tamafio de la columna de muestra indica que, para introducir los 10
mg de agua éptimos en la celda de titulacion, el usuario debe afiadir 1 g de muestra.

La cantidad de muestra necesaria para introducir 10 mg de agua en la celda de titulacion también se puede calcular directamente utilizando la

siguiente ecuacion.

Masa de la muestra (g) = %H20 en la muestra
0

8.3.3. MUESTRAS SOLIDAS

El agua de muestra debe estar disponible para reaccionar con el titulante. Esto generalmente implica que la muestra debe estar adecuadamente
disuelta en el disolvente. Esto se logra mediante la eleccion de un sistema de disolventes adecuado, la preparacion correcta de la muestra y la
optimizacion de las condiciones de reaccion. Tras asegurar la solubilidad de la muestra en el disolvente o la mezcla de disolventes elegidos, se
puede facilitar la disolucion de una muestra solida moliéndola hasta obtener un polvo fino, aumentando el tiempo de agitacion previo al anlisis

o calentando el disolvente durante la titulacién con una celda de titulacién encamisada y un circulador de agua opcionales.




Las muestras sélidas se afiaden a la celda de titulacion retirando el tapén de muestra. La cantidad de muestra solida afiadida puede introducirse en el HI933 como
masa o por nimero de piezas si, por ejemplo, se van a analizar pastillas. La forma mas precisa de determinar la masa de la muestra afiadida a la celda se logra
mediante una técnica analitica denominada pesaje inverso.
El pesaje posterior consta de los siguientes pasos:

* Medir la masa de una muestra en una balanza.

« Inicie la secuencia de titulacion en el HI933 usando la tecla "Iniciar andlisis" desde el modo de espera. Esto abrira la pantalla "Afadir muestra”.

« Deslice el tapon de muestra hacia arriba, fuera de la parte superior del recipiente, para abrir el puerto de muestra.
» Agregue rapidamente la muestra a través del puerto de muestra asegurandose de que TODA la muestra se transfiera al solvente.
Evite cualquier contacto entre la muestra y las paredes o la parte superior de la celda.
+ Vuelva a colocar el tapén de muestra en la parte superior del recipiente.
+ Determinar la masa del bote de peso “vacio”.
« Calcule la masa de la muestra agregada (reste la masa del recipiente de pesaje vacio de la masa del recipiente lleno)
barco de pesaje).
* Introduzca la masa calculada de la muestra en el HI933.
« Inicie la titulacion utilizando la tecla de opcion ‘Iniciar analisis’ desde la pantalla de agregar muestra.
Se debe procurar afiadir una muestra soélida lo mas rapido posible para minimizar el tiempo que el puerto de muestra permanece abierto. También es importante
asegurarse de que toda la muestra alcance el disolvente y no entre en contacto con las paredes internas de la tapa del recipiente ni se adhiera a ellas. Perder
incluso una pequefia fraccion de la masa de la muestra resultara en una muestra alta.
contenido de agua.
En algunos casos, las muestras sélidas pueden requerir uno de los pasos preparatorios adicionales que se enumeran en las secciones siguientes.

Se incluyen instrucciones especificas de preparacion de muestras con cada método estandar.
8.3.4. MUESTRAS LIQUIDAS

Al igual que con los sélidos, el agua contenida en las muestras liquidas debe estar disponible para reaccionar con el titulante. Es importante seleccionar un sistema
o mezcla de disolventes con el que la muestra sea miscible.
Los liquidos normalmente se agregan a través del tabique en el puerto de muestra mediante una jeringa y una aguja siguiendo los siguientes pasos:
« Conecte una aguja larga (de aproximadamente 6 cm de largo, calibre 21) a una jeringa lo suficientemente grande como para contener al menos un volumen
de muestra completo.
« Enjuague la jeringa y la aguja con la muestra varias veces extrayendo una pequefia porcion de muestra, extendiendo completamente el émbolo, agitando
para cubrir el interior de la jeringa y expulsando la muestra en un recipiente recolector de desechos.
« Extraiga suficiente muestra con la jeringa para al menos una titulacion.
« Seque el exterior de la aguja con una toallita o un pafiuelo de papel que no deje pelusa.
* Determinar la masa de la jeringa y la muestra.
« Inicie una titulacién desde el modo de espera presionando la tecla de opcién “iniciar analisis”.
« Inserte la aguja a través del tabique en el puerto de muestra. Empuije la jeringa a través del tabique hasta el final.
La aguja esta aproximadamente a 1 cm de la superficie del disolvente.
« Dispensar de manera uniforme el contenido de la jeringa asegurédndose de que la muestra se introduzca directamente en el disolvente y
No salpique ni salpique sobre la pared del electrodo del recipiente de titulacion ni sobre la punta dosificadora.
« Extraiga 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.

« Retire la jeringa y la aguja del tabique teniendo cuidado de no tocar la aguja con el solvente u otros componentes internos de la celda.
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OPTIMIZACION METODOS

« Determinar la masa de la jeringa y la aguja.

« Calcule la masa de la muestra agregada a la celda de titulacion (reste la masa de la jeringa después de haber agregado la muestra de la masa de la
jeringa antes de agregar la muestra).

« Introduzca la masa calculada de la muestra en el HI933.

{ 1
« Inicie la titulacién con la tecla de opcién. Como " i desdela pantalla de agregar muestra.

| it/ ot bal
se indico anteriormente, al afiadir una muestra liquida con una aguja y una jeringa, es importante que la muestra se introduzca directamente en el disolvente.
La muestra que se deposite en las paredes del recipiente u 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 se acumularan en la parte inferior del tabique. Esto dard como resultado resultados bajos falsos en la determinacion.
Las muestras liquidas con alta viscosidad, como la miel, se pueden agregar mediante una jeringa sin aguja a través del puerto de muestra siguiendo los pasos
descritos anteriormente.

En algunos casos, las muestras liquidas pueden requerir uno de los pasos preparatorios adicionales que se enumeran en las secciones siguientes.

Se incluyen instrucciones especificas de preparacion de muestras con cada método estandar.
8.3.5. TECNICAS DE PREPARACION DE MUESTRAS

Aunque muchas muestras pueden introducirse directamente en el recipiente de titulacion (véase la seccion "Adicion de Muestras "), otras requieren pasos

preparatorios. Es fundamental que las muestras no se contaminen con agua adicional ni pierdan agua 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 para
cada aplicacion, consulte las instrucciones incluidas con los métodos estandar aplicables.

El HI933 proporciona opciones para el calculo automatico de muestras preparadas normalmente, utilizando extraccién externa y disolucién externa.

8.3.5.1. EXTRACCIONES INTERNAS

Las extracciones internas se realizan utilizando la opcion de tipo de muestra “normal” dentro del “ment de parametros de muestra”.
Este tipo de preparacion de muestras es adecuado para muestras sélidas que liberan agua con relativa rapidez (durante el tiempo de agitacion previo al
analisis) y presentan una solubilidad limitada o nula en disolventes de Karl Fischer. Se recomienda utilizar preferentemente la extraccion interna en lugar de

las técnicas de extraccion externa, ya que el agua extraida se titula inmediatamente, lo que favorece una extraccién completa segun el principio de Le Chatlier.

A continuacion se presenta un esquema del procedimiento general:

« Agregue metanol o un solvente apropiado a la celda de titulacién y titule previamente hasta sequedad.

« Ajuste el tiempo de agitacion preanalitica para que sea lo suficientemente largo como para completar la extraccion. Los tiempos de fraguado adecuados
dependeran de la muestra y el disolvente. Consulte un método estandar o experimente aumentando el tiempo de agitacion preanalitica y titulando
las muestras hasta que el contenido de agua resultante deje de aumentar.

» Reduzca las muestras al polvo mas fino posible para garantizar que el agua de la muestra se extraiga rapidamente.

« Agregue la muestra al recipiente de titulacion utilizando el método de pesaje inverso.

8.3.5.2. DILUCIONES

Es muy dificil afiadir con precision cantidades muy pequefias de muestra al recipiente de titulacion. 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 titulacion. Las diluciones

se realizan utilizando la opcion de tipo de muestra «disolucion externax.

El metanol anhidro es el disolvente de eleccion para la dilucion 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:
 Determinar la masa de un matraz seco provisto de un tapén de septum.
« Transfiera aproximadamente 1 g de muestra al matraz y mida la masa del matraz y la muestra juntas.
+ Afiada 30 gramos de disolvente de dilucion al matraz. Vuelva a sellar y mezcle el contenido.
« Determinar el contenido de humedad del disolvente seco utilizado como diluyente en una titulacion separada.

« Agregue la muestra diluida segun las instrucciones para agregar muestras liquidas en esta seccion.

8.3.5.3. DISOLUCION EXTERNA
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Las disoluciones externas se recomiendan para titulaciones que requieren una gran cantidad de muestra soélida soluble debido a una distribucién
heterogénea del agua o a un contenido muy bajo de agua. La disolucion externa reduce el error tipico de la titulacién de sélidos con bajo contenido de
agua, ya que recoge el agua liberada por una gran cantidad de muestra solida disolviéndola en una cantidad relativamente pequefia de disolvente. Una

pequefia porcion del disolvente puede entonces inyectarse en el recipiente de titulacion.

La preparacién de la muestra y la eleccion del disolvente o la mezcla de disolventes dependen de cada muestra. Consulte el método estandar aplicable para
obtener detalles del procedimiento.

El HI933 realizara los calculos necesarios automaticamente cuando se seleccione “disolucion externa” en el menu de tipo de muestra.

8.3.5.4. EXTRACCION EXTERNA

Se recomienda la extraccion externa para muestras solidas insolubles que liberan agua lentamente.

EI HI933 realizara los calculos necesarios automaticamente cuando se seleccione “extraccion externa” en el menu de tipo de muestra.

A continuacion se presenta un esquema de un procedimiento general:
« Determinar la masa de un frasco o matraz de extracciéon equipado con un septo.
« 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 extraccién, se debe considerar cuidadosamente el
limite de saturacion de agua del posible disolvente.

* Determinar el contenido de agua del disolvente.

« Determinar la masa del disolvente que queda en el frasco de extraccion.

SOdOL3N 3d NQIOVZINILLO

+ Aflada una muestra finamente triturada al disolvente del frasco de extraccion. La cantidad de muestra afiadida debe ser suficiente para que la
cantidad de agua en la muestra sea mucho mayor que la del disolvente antes de la extraccion.

« Facilite la extraccion agitando la solucion o colocando la solucién en una placa de agitacion o en un sonicador.

« Deje que la porcion insoluble de la muestra se asiente en el fondo del frasco de extraccion.

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

8.3.5.5. HOMOGENIZACION

Se recomienda la homogeneizacion 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 hundirse en el fondo del frasco. Esto es especialmente problematico cuando el muestreo se realiza a altas temperaturas y la muestra se deja enfriar
posteriormente a temperatura ambiente antes del analisis.

Las muestras solidas suelen presentar distribuciones de agua no homogéneas, por lo que deben reducirse completamente a polvo u homogeneizarse. El

procedimiento de homogeneizacion depende de las caracteristicas de cada muestra.
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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 tipicamente externamente en un matraz seco con la
adicion de un disolvente adecuado, preferiblemente metanol.

8.3.5.6. CALEFACCION

El calentamiento de muestras se utiliza para el analisis de muestras solidas o liquidas que no se pueden extraer o que interfieren con la reaccién de Karl

Fischer. Entre ellas se incluyen plasticos, minerales, productos petroquimicos con aditivos y materias primas para productos farmacéuticos.

Las muestras se calientan en un horno especial mientras una corriente seca de gas portador pasa por la camara de muestra o, en el caso de muestras
liquidas, por la propia muestra. El gas portador se introduce en el recipiente de titulacion.
La temperatura de calentamiento es especifica de cada muestra y se encuentra en los métodos estandar aplicables. Se seleccionan las temperaturas lo

mas altas posible sin descomponer la muestra, lo cual podria contaminar el recipiente de titulacion.

8.4. 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 titulacion especificas. Los sistemas de reactivos Karl Fischer constan de un disolvente y un titulante. El disolvente es el liquido al que se afiade la

muestra en el recipiente de reaccién. El titulante es el liquido yodo-yodo que se bombea a la celda durante la titulacion.

8.4.1. CLASIFICACION DEL SISTEMA DE REACTIVOS

Los sistemas de reactivos se clasifican como monocomponentes o bicomponentes, dependiendo de si el diéxido de azufre y la base se incluyen en el
titulante o junto con el disolvente. En los sistemas monocomponentes, también conocidos como compuestos, el titulante contiene todos los reactivos
necesarios para la titulacion (yodo, diéxido de azufre y una base) disueltos en un alcohol o éter. En un sistema de reactivos bicomponente, el disolvente

ya contiene el dioxido de azufre y la base, mientras que el titulante suele ser una solucioén de yodo y metanol.

8.4.1.1. SISTEMAS DE REACTIVOS DE UN COMPONENTE

Los reactivos de un componente son menos estables que los sistemas de dos componentes, y suelen tener una vida util de solo dos afios. Sin embargo,
ofrecen varias ventajas significativas. La principal ventaja es que el titulante proporciona el diéxido de azufre y la base. El suministro constante de
componentes de reaccion del titulante permite una gran flexibilidad en cuanto a la composicién quimica del disolvente y proporciona una capacidad de
disolucién practicamente ilimitada para el agua. Los sistemas de disolventes de un componente se pueden personalizar facilmente, creando mezclas
especialmente adaptadas a las caracteristicas especificas de la muestra sin tener que preocuparse por proporcionar los niveles adecuados de dioéxido
de azufre y componentes tampdn. Las mezclas de disolventes mas comunes incluyen etanol, cloroformo, xileno, tolueno y alcoholes de cadena larga
como el hexanol y el decanol.

8.4.1.2. SISTEMAS DE REACTIVOS DE DOS COMPONENTES

Los reactivos de dos componentes presentan ventajas propias. Son mas estables y tienen una vida util mas larga que los sistemas de un solo
componente. El diéxido de azufre se premezcla en exceso con un disolvente a base de alcohol, por lo que los ésteres de sulfito reactivos necesarios
estan presentes en un gran exceso antes del inicio de la titulacion. Esto resulta en velocidades de titulacion mas rapidas y mayor precision con bajos
niveles de agua. Ademas, tener la base presente en exceso en el disolvente antes de la adiciéon de la muestra resulta en una mayor capacidad de
tampon del disolvente.

8.4.1.3. REACTIVOS PARA ALDEHIDOS Y CETONAS

La adicion de una muestra que contiene aldehidos o cetonas a un disolvente de Karl Fischer a base de metanol produce reacciones secundarias que

afectan negativamente los resultados de la titulacion. Cuando los alcoholes reaccionan con los grupos carbonilo de los aldehidos y las cetonas.



Forman acetales y cetales mediante una reaccion que libera agua. La generacion de agua durante una titulacién inflaré erroneamente los
resultados del contenido de agua y podria provocar la desaparicion de los puntos finales.

Si bien las cetonas son menos reactivas que los aldehidos, la reactividad de ambas especies es inversamente proporcional a la longitud de la
cadena carbonilica. La formacion de acetales y cetales también depende del tipo de alcohol presente en el disolvente. A medida que aumenta
la longitud de la cadena del grupo alquilo o alquilo sustituido de un alcohol, disminuye su reactividad hacia las cetonas y los aldehidos (es decir,
el metanol es el mas reactivo). La formacion de acetales o cetales puede prevenirse mediante el uso de reactivos sin metanol, especialmente
disefiados para este fin. Los reactivos para el andlisis de aldehidos y cetonas sustituyen el metanol por alcoholes superiores, éteres, alcanos
halogenados o combinaciones similares.

8.4.2. ELECCION Y MODIFICACION DE UN DISOLVENTE

El disolvente desempefia un papel importante en la titulaciéon KF. Debe reaccionar con el diéxido de azufre para formar la especie reactiva de
metilsulfito, disolver la muestra o extraer agua, y ayudar a prevenir reacciones secundarias. El disolvente mas comun es el metanol. Se pueden
afadir codisolventes para aumentar la solubilidad de la muestra en disolventes monocomponentes, siempre que la mezcla contenga al menos
un 20-30 % de metanol. En un sistema de reactivos de dos componentes, se puede utilizar una proporcion de disolvente del 50 % y un

codisolvente del 50 %. Esto garantiza que haya suficiente diéxido de azufre y base para que se produzca la reaccién de Karl Fischer.

En general, un disolvente debe elegirse de acuerdo con la composicion de la muestra.

Las grasas, los aceites y los hidrocarburos de cadena larga tienen una solubilidad limitada en metanol. Se recomienda utilizar codisolventes de
alcoholes de cadena larga (n-decanol) o cloroformo.

Los carbohidratos y las proteinas son poco solubles en metanol, por lo que se puede usar formamida como codisolvente. El andlisis de acidos o
bases puede llevar el pH fuera del rango éptimo, por lo que podria requerirse una solucion tampoén adicional. Se puede afiadir un reactivo
tampén Karl-Fischer comercial o imidazol adicional para muestras acidas y acido salicilico al disolvente para muestras basicas. Para el andlisis
de cetonas o aldehidos, el metanol se puede sustituir por reactivos especiales "K" que contienen mezclas de 2-cloroetanol, cloroformo, etanol o
1-metoxi-2-propanol.

8.4.3. NORMAS DEL AGUA

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

El estdndar de agua mas comunmente utilizado para la titulacion volumétrica Karl Fischer es el tartrato de sodio dihidratado. Disponible en polvo
altamente purificado y no higroscopico, el tartrato de sodio dihidratado tiene un contenido de agua estable del 15,66 + 0,05 %.

Sin embargo, el compuesto es poco soluble en metanol y requiere al menos 3 minutos de agitacion para su disoluciéon completa.

Si se requiere alta precision o trazabilidad NIST, también se encuentran disponibles comercialmente estandares de agua sellados en ampollas
de vidrio. Aunque son mas caros, los estandares sellados vienen preanalizados y certificados por el fabricante y estan disponibles en una amplia
gama de concentraciones.

El analista experimentado también puede utilizar volimenes muy pequefios de agua desionizada como estandar. Debido a la alta sensibilidad

al agua de una titulacion Karl Fischer, solo se requieren unos pocos miligramos de agua para una estandarizacion o verificacion del sistema
tipica. Por lo tanto, se requiere mucha habilidad para determinar la masa de agua introducida en el recipiente de titulacion a fin de obtener

resultados altamente precisos.
8.4.4. ESTANDARIZACION DEL TITULANTE
La estandarizacion del titulante, o la determinacion del titulo, es una parte rutinaria y necesaria de los andlisis Karl Fischer precisos.

El titulante debe estandarizarse diariamente para lograr la maxima precision. La estandarizacion sirve para estandarizar la combinacion de

parametros seleccionados como parte de un método especifico y sirve como verificacion del sistema. Se recomienda que el titulante sea
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Se debe reestandarizar si el método de analisis es muy diferente del utilizado inicialmente para estandarizar el titulante. El titulante puede estandarizarse
utilizando sal hidratada, estandares de agua liquida o pequefias cantidades de agua pura.
A continuacién se detalla un procedimiento general para la estandarizacion del titulante.
Configure el titulador segin el manual de instrucciones. Asegurese de que esté configurado con los mismos reactivos, disolventes, condiciones de
trabajo, temperatura y ajustes que se utilizaran en los andlisis de muestras posteriores.
« Seleccione el método de estandarizacion apropiado incluido con el HI933.
Si se utiliza un estandar de tartrato de sodio dihidrato:
« Pese entre 30 y 200 mg de sal estandar. Asegurese de que la sal sea de alta calidad y que tenga
se ha almacenado adecuadamente y existe como un polvo fino que fluye libremente.
« Repita la estandarizacion al menos tres veces y actualice la concentracién del titulante utilizando el valor del resultado promedio a través de la
pantalla de estadisticas si la variabilidad entre las estandarizaciones es pequefa.
Si utiliza un estandar de agua liquida preparada (ampolla):
Abra una ampolla de solucién estandar. Enjuague una jeringa con una pequefia cantidad de solucién estandar.
« Extraiga el resto del estandar en la jeringa, pese y titule aproximadamente un tercio del estandar en
la jeringa.
« Realice dos estandarizaciones mas con el estandar restante en la jeringa.
Revise el conjunto de resultados en la pantalla de estadisticas de "Resultados promedio". La concentracion del titulante debe actualizarse con los
resultados promedio, siempre que no haya una variabilidad excesiva entre los resultados de estandarizacion.
Si se utilizan estandares de agua pura:
« Extraiga aproximadamente 10 pL de agua pura en una jeringa de microlitro de vidrio.
« Introduzca el estandar de agua mediante pesaje retrospectivo con una balanza analitica con una resolucién de 0,01 mg. Debido al tamafio

extremadamente pequefio de la muestra, es importante seguir estrictamente el procedimiento para la adicién de muestras liquidas descrito en la

seccion "Muestras liquidas" anterior.
Revise el conjunto de resultados en la pantalla de estadisticas de "Resultados promedio”. La concentracion del titulante debe actualizarse con los

resultados promedio, siempre que no haya una variabilidad excesiva entre los resultados de estandarizacion.

OPTIMIZACION METODOS




9. ACCESORIOS

9.1. TITULANTES

9.1.4.3.1. TITULARES DE UN COMPONENTE

Honeywell®

HYDRANAL™ - Compuesto 1 (Numero de catalogo 34827)
HYDRANAL™ - Composite 2 (Nimero de catalogo 34806)
HYDRANAL™ - Composite 5 (Nimero de catalogo 34805)

HYDRANAL™ - Composite 5 K (NUmero de catalogo 34816)

GFS Chemicals® Watermark® - Solucion unica, 2 mg/ml (Nimero de catalogo 1601)

JT Baker®

Watermark® - Solucién unica no peligrosa, 2 mg/ml (Nimero de catalogo 1894)
Watermark® - Solucién unica, 5 mg/ml (Numero de catalogo 1600)
Watermark® - Solucion unica no peligrosa, 5 mg/ml (Nimero de catalogo 1893)
Watermark® - A base de metanol, 5 mg/ml (Nimero de catalogo 1616)
Hydra-Point™ - Composite 2 (Nimero de catalogo 8891)

Hydra-Point™ - Composite 5 (Nimero de catalogo 8890)

Hydra-Point™ - Composite 5K (Nimero de catalogo 8892)

9.1.4.3.2. VALORANTES DE DOS COMPONENTES

Honeywell®

HYDRANAL™ - Titulante 2 (NUmero de catalogo 34811)
HYDRANAL™ - Titulante 2 E (NUmero de catalogo 34723)
HYDRANAL™ - Titulante 5 (Numero de catalogo 34801)

HYDRANAL™ - Titulante 5 E (Nimero de catalogo 34732)

GFS Chemicals® Watermark® - Titulante no higroscoépico, 0,5 mg/ml (Numero de catalogo 1970)

JT Baker®

9.2. DISOLVENTES

Watermark® - Titulante no higroscopico, 1 mg/mL (Numero de catalogo 1602)
Watermark® - Titulante no higroscoépico, 2 mg/mL (Numero de catalogo 1603)
Watermark® - Titulante no higroscépico, 5 mg/mL (Nimero de catalogo 1604)
Hydra-Point™ - Composite 2 (Nimero de catalogo 8845)

Hydra-Point™ - Composite 5 (Nimero de catalogo 8844)

9.2.4.3.1. DISOLVENTES DE UN COMPONENTE

Honeywell®

HYDRANAL™ - Metanol seco (Numero de catalogo 34741)
HYDRANAL™ - Metanol rapido (Numero de catalogo 37817)
HYDRANAL™ - CompoSolver E (NUumero de catalogo 34734)
HYDRANAL™ - Solver (Crudo) Petréleo (Nimero de catalogo 34697)
HYDRANAL™ - LipoSolver CM (Numero de catalogo 37855)
HYDRANAL™ - LipoSolver MH (NUumero de catélogo 37856)
HYDRANAL™ - Medium K (NUmero de catalogo 34698)
HYDRANAL™ - KetoSolver (Numero de catalogo 34738)
HYDRANAL™ - Medio de trabajo K (Nimero de catalogo 34817)

HYDRANAL™ - Reactivo de Karl Fischer (Numero de catalogo 36115)
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GFS Chemicals® Watermark® - Disolvente de uso general (NUmero de catalogo 1610)
Watermark® - Disolvente de metanol (Numero de catalogo 1609)
Watermark® - Disolvente de cetona/aldehido (Numero de catalogo 5322)
Watermark® - Aceites Disolventes (Nimero de catalogo 2978)
Watermark® - Alcohol metilico - Grado KF (Numero de catalogo 3569)

JT Baker® Hydra-Point™ - Metanol seco (Nimero de catalogo 8898)

9.2.4.3.2. DISOLVENTES DE DOS COMPONENTES

Honeywell HYDRANAL™ - Disolvente (Nimero de catalogo 34800)
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HYDRANAL™ - Disolvente E (Niumero de catalogo 34730)
HYDRANAL™ - Disolvente CM (Numero de catalogo 34812)
HYDRANAL™ - Aceite solvente (NUmero de catalogo 34749)

GFS Chemicals® Watermark® - Disolvente de uso general (NUmero de catalogo 1610)
Watermark® - Disolvente sin metanol (Nimero de catalogo 1609)
Watermark® - Buffer (NUmero de catalogo 1615)

Watermark® - Disolvente KF para aceite (NUmero de catalogo 2991)

JT Baker® Hydra-Point™ - Disolvente G (NUmero de catalogo 8855)
9.3. NORMAS
Honeywell® HYDRANAL™ - Tartrato de sodio dihidratado estandar (Nimero de catalogo 34696)

HYDRANAL™ - Estandar de agua 10.0 (Nimero de catalogo 34849)

HYDRANAL™ - Estandar de agua 1.0 (NUmero de catélogo 34828)

HYDRANAL™ - Estandar de agua 0.1 (NUmero de catalogo 34847)
GFS Chemicals® Watermark® - Tartrato de sodio (Nimero de catalogo 805)

Watermark® - 10 mg/g (Nimero de catalogo 2303)

Watermark® - 5,00 mg/g (Nimero de catalogo 2304)

Watermark® - 1,00 mg/g (Numero de catalogo 2302)

ACCESORIOS

Watermark® - 0,50 mg/g (Numero de catalogo 3493)
Watermark® - 0,100 mg/g (Numero de catalogo 2301)

Watermark® - 0,050 mg/g (Numero de catalogo 2311)




9.4. COMPONENTES DEL TITULADOR

Conjunto de bomba @
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Tubo de aspiraciéon

HI900570S

0
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Tubos y accesorios de

o

Conjunto de vaso de precipitados
dispensacion
H1930520
HI900580S

Conjunto de bureta de 5 ml

HI1930505

Herramienta para tapa de bureta

Eliminacién

SOIHOS3DIV

HI900942

Bomba de aire y agitador
Punta dispensadora (2 uds.)
magnético para HI933/HI934
HI900523

HI930180

Vaso de precipitados para HI903/HI933 Tapones de puerto de disolvente (2 uds.)
HI900522 HI900528

Jeringa de 5 ml

HI900205




MANUAL DE INSTRUCCIONES
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Conjunto de tapa de botella de titulante

HI900530

Tapa de botella de disolvente/residuos

Asamblea

HI900531

Cartucho desecante para

Vaso de titulacion o titulante
Botella

HI900532

Cartucho desecante para

Botella de disolvente o desecho

HI900533

Botella de desechos

HI900534

Tubos para manipulacién de

disolventes/residuos (2 uds.)

HI900535

Tubo para bomba de aire (2 uds.)

HI900536

Juego de juntas téricas

HI900540

Tabique (5 uds.)
HI900527

Desecante, 250 g
HI900550

Adaptador de corriente (enchufe de EE. UU.)

HI900946

Adaptador de corriente (enchufe europeo)

HI1900947

Clave de calibracion

HI1900941

Cable USB

HI920013

Unidad flash USB

HI930900U

Carpeta de manuales de instrucciones

HI930803
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HIB001EN

HI8001EN 5,0 mg/mL ESTANDARIZACION DE TITLANTE CON AGUA ESTANDAR

Titulante de un componente

DESCRIPCION
Método para la estandarizacion (determinacion del titulo) de 5,0 mg/mL
de titulante Karl Fischer monocomponente utilizando un estandar de

agua liquida. Los resultados se expresan en mg/mL.

ELECTRODO
« Electrodo de pasador de platino doble HI76320

REACTIVOS

« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL

titulante

« Estandar de agua liquida de 10 mg/g

» Metanol seco

ACCESORIOS

« Jeringa de 3 ml (limpia y seca)

« Aguja de penetracion de tabique sin nucleo de calibre 22 y 6” (limpia
y seca)

« Botella de disolvente, rosca GL45

PREPARACION DEL DISPOSITIVO
« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella
de metanol de acuerdo con el manual.

* Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de

instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante volumétrico

Karl Fischer de un solo componente para estandarizar y verifique

que no haya burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es

necesario, cebe hasta que se haya eliminado completamente el

metanol de la botella de disolvente para llenar el recipiente hasta la

linea "min." (aproximadamente 50 ml).

* Presione para pretitular el disolvente y la humedad del recipiente de

titulacion. Deje que la tasa de deriva de fondo se estabilice antes

de continuar con el siguiente paso.

exacto y presione

ANALISIS

« Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.

« Pesar la jeringa, la aguja y el estandar de agua.

{ St}
i Analysis iSe le solicitara que ingrese el tamafio de

Yernnennions:

muestra
de prensa.

« Dispensar 1,00 g (aproximadamente 1 mL) de estandar en el vaso de
titulacion a través del septo con la aguja. * Procurar que la muestra

no entre en contacto con el electrodo ni con la pared del vaso. Si es
necesario, agitar suavemente el vaso de titulaciéon a mano para
retirar cualquier resto de estandar del electrodo o de la pared del

vaso.

« Limpie la aguja del patrén residual aspirando un poco de aire del

recipiente de titulacion. Si observa una gota de patrén en el

extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente.

« Retire la aguja del recipiente de titulacion y pese nuevamente la

jeringa para determinar la cantidad exacta de estandar agregado

(por diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso

para iniciar el analisis.

Al finalizar la titulacion, se muestra la pantalla "Resultados de la

estandarizacion". Los resultados se expresan en mg/mL.




PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Estandar de 5 mg/mL con estandar de agua
Revisién del método: 1.1
Tipo: Estandarizacion del titulante
Cantidad predispensada: 25%
Tiempo de agitacién previo al analisis: 5 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automéatico
Solvente: Metanol
Estandar: Liquido 10 mg/g

Tipo: Liquido por masa

Unidad de concentracion: mglg

Contenido de agua: 10.0000 mg/g
1.0000 gramos
Titulante: Compuesto 5

Tipo de titulante: monocomponente

Tamafo estandar:

Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml

Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/ml
Fecha/Hora: 02 de abril de 2019 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracion en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 0,500 uL
Dosis méaxima: 20.000 pL
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefal: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:
Duracién maxima: 1200 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 7,0 pg/min

Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Resultados Finales Unidades: mg/ml

Concentracién estandar: 10.0000 mg/g
Masa estandar: 1,0000 g [p/p]

10.0000 x 1.0000
v

mg /mL=

RESULTADOS

Nombre del método del

informe de titulacién: Estandar de 5 mg/mL con estandar de agua

Hora y fecha: 3 de april de 2019, 12:00
Tamafno estandar:

Concentracion estandar:

1.0000 gramos
10.0000 mg/g

Valor de deriva: 5,4 yg/min
Volumen del punto final: 2,0341 ml
Resultado: 4,9276 mg/ml
Duracion de la titulacion: 4:19 [mm:ss]
Volumen celular estimado: 55,88 ml

La titulacion llegé a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:

>
T
L
O
>
Q
o
z
m
n

N31008IH




HI8002EN 2,0 mg/mL ESTANDARIZACION

DESCRIPCION
Método para la estandarizacion (determinacion del titulo) de un titulante
Karl Fischer monocomponente de 2,0 mg/mL utilizando un estandar de

agua liquida. Los resultados se expresan en mg/mL.
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ELECTRODO
« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS
« Karl Fischer volumétrico de un componente de 2 mg/mL
titulante
» 1 mg/g Estandar de agua liquida
* Metanol seco
ACCESORIOS
« Jeringa de 3 ml (limpia y seca)
« Aguja de penetracion de tabique sin nucleo de calibre 22 y 6” (limpia
y seca)
« Botella de disolvente, rosca GL45

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella

de metanol de acuerdo con el manual.

« Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de

instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 2 mg/mL de titulante volumétrico

HI8002EN

Karl Fischer de un solo componente para estandarizar y verifique
que no haya burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es
necesario, cebe hasta que se haya eliminado completamente el

aire.

* Pulse

ot
od

metanol de la botella de disolvente para llenar el recipiente hasta la
linea "min." (aproximadamente 50 ml).

* Presione para pretitular el disolvente y la humedad del recipiente de
titulacion. Deje que la tasa de deriva de fondo se estabilice antes

de continuar con el siguiente paso.

DE TITLANTE CON AGUA ESTANDAR

Titulante de un componente

ANALISIS

« Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.

« Pesar la jeringa, la aguja y el estandar de agua.
TSt} L -
Analysis iSe le solicitara que ingrese el tamafio de

Mernnes

muestra '
de prensa.

« Dispensar 2,00 g (aproximadamente 2 mL) de estandar en el vaso de
titulacion a través del septo con la aguja. * Procurar que la muestra

no entre en contacto con el electrodo ni con la pared del vaso. Si es
necesario, agitar suavemente el vaso de titulaciéon a mano para
eliminar cualquier resto de estandar del electrodo o de la pared del

vaso.

« Limpie la aguja del patrén residual aspirando un poco de aire del

recipiente de titulacion. Si observa una gota de patrén en el

extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente.

« Retire la aguja del recipiente de titulacion y pese nuevamente la

jeringa para determinar la cantidad exacta de estandar agregado

(por diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso

exacto y presione para iniciar el analisis.

Al finalizar la titulacion, se muestra la pantalla "Resultados de la

estandarizacion". Los resultados se expresan en mg/mL.

E desde la pantalla principal. Use las teclas de flecha para resaltar



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Estandar de 2 mg/mL con estandar de agua
Revisién del método: 1.1
Tipo: Estandarizacion del titulante
Cantidad predispensada: 25%
Tiempo de agitacién previo al analisis: 5 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: Metanol
Estandar: Liquido 1,0 mg/g

Tipo: Liquido por masa

Unidad de concentracion: malg

Contenido de agua: 1.0000 mg/g
Tamafio estandar: 2.0000 gramos
Titulante: Compuesto 2

Tipo de titulante: monocomponente

Conc. nominal de valorante: 2,0000 mg/ml

Estandar Conc. de valorante: 2,0000 mg/m|

02 de abril de 2019 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Fecha/Hora:

Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracion en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 1.000 pL
Dosis méaxima: 20.000 pL
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefal: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:
Duracion maxima: 1200 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 7,0 pg/min

Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Resultados Finales Unidades: mg/ml

Concentracion estandar: 1,0000 mg/g
Masa estandar: 2,0000 g

1.0000 x 2.0000
v

my/mL=

RESULTADOS

Nombre del método: Estandar de 2 mg/mL con estandar de agua
Hora y fecha: 3 de april de 2019, 12:00

Tamafio estandar: 2.0000 gramos
Concentracion estandar: 1.0000 mg/g

Valor de deriva: 5,0 yg/min
Volumen del punto final: 1,0496 ml
Resultado: 1,9103 mg/ml
Duracion de la titulacion: 5:10 [mm:ss]

Volumen celular estimado: 60,11 ml

La titulacion llegé a su finalizaciéon
Nombre del operador:

Firma del analista:
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HIB003EN

HIS003EN 1,0 mg/mL ESTANDARIZACION DE TITLANTE CON ESTANDAR DE AGUA

Titulante de un componente

DESCRIPCION

Método para la estandarizacion (determinacion del titulo) de 1,0 mg/mL
de titulante Karl Fischer monocomponente utilizando un estandar de
agua liquida. Los resultados se expresan en mg/mL.
ELECTRODO

« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS

* 1 mg/mL de Karl Fischer volumétrico de un componente

titulante
« Estandar de agua liquida de 1 mg/g
* Metanol seco

ACCESORIOS
« Jeringa de 3 ml (limpia y seca)
« Aguja de penetracién de tabique sin nucleo de calibre 22 y 6” (limpia
y seca)
« Botella de disolvente, rosca GL45

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella
de metanol de acuerdo con el manual.

« Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de

instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL de titulante volumétrico

Karl Fischer para estandarizar y verifique que no haya burbujas

de aire en la bureta ni en el tubo. Si es necesario, cebe hasta que

se haya eliminado completamente el aire.

ANALISIS

« Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.

« Pesar la jeringa, la aguja y el estandar de agua.

Start |
Analysis jSe le solicitara que ingrese el tamafio de

L -

muestra
de prensa.

« Dispensar 2,00 g (aproximadamente 2 mL) de estandar en el vaso de
titulacion a través del septo con la aguja. * Procurar que la muestra

no entre en contacto con el electrodo ni con la pared del vaso. Si es
necesario, agitar suavemente el vaso de titulaciéon a mano para
eliminar cualquier resto de estandar del electrodo o de la pared del

vaso.

* Limpie la aguja del patron residual aspirando un poco de aire del

recipiente de titulacion. Si observa una gota de patrén en el

extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente.

« Retire la aguja del recipiente de titulacion y pese nuevamente la

jeringa para determinar la cantidad exacta de estandar agregado

(por diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso

exacto y presione para iniciar el andlisis.

Al finalizar la titulacion, se muestra la pantalla "Resultados de la

estandarizacion". Los resultados se expresan en mg/mL.

HI8003EN 1 mg/mL Stdz con agua estandar y pulse. « Dispense

suficiente metanof Select |-

de la botella de disolvente para llenar el recipiente hasta la linea "min."

(aproximadamente 50 ml).

* Presione para pretitular el disolvente y la humedad del recipiente de

titulacion. Deje que la tasa de deriva de fondo se estabilice antes

de continuar con el siguiente paso.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Estandar de 1 mg/mL con estandar de agua
Revisién del método: 1.1
Tipo: Estandarizacion del titulante
Cantidad predispensada: 25 %
Tiempo de agitacién previo al analisis: 5 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: Metanol
Estandar: Liquido 1,0 mg/g

Tipo: Liquido por masa

Unidad de concentracion: malg

Contenido de agua: 1.0000 mg/g
Tamafio estandar: 2.0000 gramos
Titulante: Compuesto 1

Tipo de titulante: monocomponente

Conc. nominal de valorante: 1,0000 mg/ml
Estandar Conc. de valorante: 1,0000 mg/m|

Fecha/Hora: 02 de abril de 2019 11:45
Recordatorio de la edad del titulante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo de inicio: Normal

Modo de espera: Activado

Duracion en espera: 12:00 [hh:mm]

Corriente impuesta: 20 pA

Dosis minima: 2.000 uL

Dosis méaxima: 40.000 L

Modo de dosificacion maxima Desactivado

Incremento temporizado: 1 segundo

Valor del punto final: 180,0 mV

Promedio de sefal: 3 lecturas

Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:

Duracion maxima: 1200 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 7,0 pg/min

Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Resultados Finales Unidades: mg/ml

Concentracion estandar: 1,0000 mg/g
Masa estandar: 2,0000 g

1.0000 x 2.0000
v

my/mL=

RESULTADOS

Nombre del método: 1 mg/mL Stdz con agua std
Hora y fecha: 3 de gbyil de 2019, 12:00

Tamafio estandar: 2.0000 gramos
Concentracion estandar: 1.0000 mg/g

Valor de deriva: 5,0 yg/min
Volumen del punto final: 1,8528 ml
Resultado: 1,0824 mg/ml
Duracion de la titulacion: 5:30 [mm:ss]

Volumen celular estimado: 64,20 ml

La titulacion llegé a su finalizaciéon
Nombre del operador:

Firma del analista:

>
Y
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O
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m
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DESCRIPCION

Método para la estandarizacion (determinacion del titulo) de 5,0 mg/mL

de tartrato disddico dihidratado. Los resultados se expresan en mg/mL.
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ELECTRODO
« Electrodo de pasador de platino doble HI76320

REACTIVOS
« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL
titulante
« Tartrato disédico dihidratado, 15,66 % H20 (p/p)
* Metanol seco
» Formamida seca
ACCESORIOS
« Pesar la embarcacion (limpia y seca)
* Botella de disolvente, rosca GL45

PREPARACION DE DISOLVENTES

Prepare al menos 200 ml de disolvente. Afiada metanol seco y

formamida seca (2:1) al frasco de disolvente.

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella

de disolvente de acuerdo con el manual.

HI8011EN

» Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de
instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante Karl
Fischer monocomponente para estandarizar y verifique que no
haya burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es necesario,

cebe hasta que se haya eliminado completamente el aire.

H {
tartrato y presione + | Select .
Dispense suficiente solvente de la botella de solvente para llenar el
recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).
L. Stad . . . . .
el recipientg smwp | Para pretitular el disolvente y la titulacién, presione
para humedecerlo. Deje que la velocidad de deriva de fondo se

estabilice antes de continuar con el siguiente paso.

de titulante Karl Fischer monocomponente utilizando el estandar de agua

HI8011EN 5,0 mg/mL ESTANDARIZACION DE TITLANTE CON TARTRATO DISODICO

Titulante de un componente

ANALISIS

« Agregue de 0,050 g a 0,100 g de estandar de tartrato a una balanza.

« Pesar la barquilla de pesaje y el estandar de tartrato.

i H
H iSe le solicitard que ingrese el tamafio de

muestra

de prensa.

Retire rapidamente el tapén del puerto de muestra del vaso de
precipitados, vierta el tartrato en el vaso de titulaciéon y vuelva a
colocar el tapdn. Asegurese de que la

muestra no entre en contacto con el electrodo ni con la pared del vaso
de precipitados. Si es necesario, agite suavemente el vaso de
titulacion a mano para eliminar cualquier resto de estandar del
electrodo o la pared del vaso de precipitados.

« Pese nuevamente la balanza para determinar la cantidad exacta de

estandar agregado (por diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso exacto y presione

para iniciar e'

i
« Al final de la titulacion el Resultado de Estandarizacion

S.

Se muestra la pantalla. Los resultados se expresan en mg/mL.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: 5 mg/mL Stdz con tartrato
Revisién del método: 1.1
Tipo: Estandarizacion del titulante
Cantidad predispensada: 15 %
Tiempo de agitacién previo al analisis: 30 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: Forma MeOH. 2:1
Estandar: tartrato de sodio

Tipo: Solido por masa

Unidad de concentracion: %

Contenido de agua: 15,66 %

Tamafo estandar: 0,1000 gramos
Titulante: Compuesto 5
Tipo de titulante: monocomponente
Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml
Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/m|
Fecha/Hora: 2 de april de 2019, 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracion en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 2.000 pL
Dosis maxima: 40.000 uL
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefial: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:
Duracion maxima: 1200 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 7,0 pg/min

Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Resultados Finales Unidades: mg/ml
Concentracion estandar: 15,66 %

Masa estandar: 0,1000 g [p/p]

0.1000 x 0.1566 x 1000
v

mg/mL=

RESULTADOS

Nombre del método: 5 mg/mL Stdz con tartrato
Hora y fecha: 3 de apyil de 2019, 12:00

Tamario estandar: 0,1000 gramos

Concentracién estandar: 15,66 %
Valor de deriva: 4,0 pg/min
Volumen del punto final: 3,1333 ml
Resultado: 5,0329 mg/ml
Duracién de la titulacion: 8:48 [mm:ss]
Volumen celular estimado: 69,26 ml

La titulacion llegé a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:

>
T
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O
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DESCRIPCION

Método para la determinacion de la humedad en la crema lactea.

Los resultados se expresan en % de masa y deben estar entre 70 y 80

%.

ELECTRODO
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« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS
« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL
titulante
* Metanol seco
* Cloroformo seco

» Formamida seca
ACCESORIOS
« Jeringa de 1 mL (limpia y seca)
« Aguja de penetracion de septo sin nucleo de calibre 22, 6” (limpia y
seca) * Botella de
solvente, rosca GL45

PREPARACION DE DISOLVENTES

Prepare al menos 200 ml de disolvente. Afiada 2 partes de cloroformo

seco, 2 partes de metanol seco y 1 parte de formamida seca al

frasco de disolvente.

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella

HI8101EN

de disolvente de acuerdo con el manual.

» Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de
instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante
volumétrico Karl Fischer de un componente y verifique que no
haya burbujas de aire en la bureta ni en los tubos. Si es necesario,
purgue hasta que se haya eliminado completamente el aire. En la

pantalla principal, utilice

- 3!
Sl | las flechas. « Pulse las teclas para resaltar
!
4

pptor

i
H
i
Mo rasasananas

HI8101EN

Humedad en la crema lactea.

! |
y presione | Select |-
Nemras,

HI8101EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN CREMA LACTEA

« Para determinar la concentracion exacta del titulante, siga la prueba

HIB001EN 5 mg/mL Stdz con agua estandar o HI8011EN 5 mg/
mL Stdz con tartrato.
« Dispense suficiente disolvente de la botella de disolvente para llenar
el recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).
el recipiente Para pretitular el disolvente y la titulacion, presione
para humedecerlo. 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 la muestra.

« Pesar la jeringa, la aguja y la crema.

F, "N
« Presione .: Start
1 AN

« Dispensar de 0,020 g a 0,025 g de crema de leche en el vaso de
titulacion a través del septo con la aguja. * Procurar que no caiga

muestra en el electrodo ni en la pared del vaso. Si es necesario, agitar
suavemente el vaso de titulacién a mano para retirar la muestra

del electrodo o de la pared del vaso.

« Limpie la muestra residual de la aguja aspirando un poco de aire del

recipiente de titulacion. Si observa una gota de muestra en el

extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente.

« Retire la aguja del recipiente de titulacién y pese nuevamente la

jeringa para determinar la masa de muestra agregada (por

diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso

exacto y presione para iniciar el andlisis.

Al finalizar la titulacion, se muestra la pantalla de resultados. Los

resultados se expresan en % de masa.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad en la crema lactea
Revisién del método: 11
Tipo: Andlisis de muestras

Cantidad predispensada: 30 %

Tiempo de agitacién previo al analisis: 30 segundos

Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: Disolvente en crema

Parametros de muestra:
Determinacion de la muestra: Normal
Nombre de la muestra: Crema de leche
Tipo de muestra: Masa
Tamafio de la muestra: 0,0250 gramos
Titulante: Compuesto 5
Tipo de titulante: monocomponente
Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml
Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/m|
02 de abril de 2019 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Fecha/Hora:

Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracién en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 0,500 uL
Dosis maxima: 30.000 L
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefial: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:
Duraciéon maxima: 900 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 15,0 ug/min

Unidad de resultado: %
Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Unidades de resultados finales: % Masa

Concentracion de valorante: 5,0000 mg/ml
Masa de la muestra: 0,0250 g

¥V x 5.0000

& Mags=
a88= 5. 025%10

RESULTADOS

Nombre del método: Humedad en crema lactea
Hora y fecha: 3 de abril de 2019, 12:00

Tamaiio de la muestra: 0,0241 gramos

Concentracion estandar del titulante: 5.0000 mg/ml
Valor de deriva: 4,7 ug/min
Volumen del punto final: 3,4567 ml
Resultado: 71.5481 %
Duracion de la titulacion: 8:36 [mm:ss]

Volumen celular estimado: 65,72 mi
La titulacién llegé a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:

>
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HI8102EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN LECHE

DESCRIPCION ANALISIS

Método para la determinacion de la humedad en la leche. Los * Llene la jeringa y la aguja con la muestra.

n

% resultados se expresan en % de masa y deben estar entre el 80 % y « Pesar la jeringa, la aguja y la leche.

(@) ; - . =

5 el 95 %. « Presione . Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.

<

S) ELECTRODO

—

n- .

< « Electrodo de pasador de platino doble HI76320 « Dispensar de 0,015 g a 0,020 g de leche en el vaso de titulacion a
REACTIVOS través del septo con la aguja. * Procurar que no caiga muestra

« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL en el electrodo ni en la pared del vaso. Si es necesario, agitar

titulante suavemente el vaso de titulaciéon con la mano para eliminar

« Metanol seco cualquier muestra del electrodo o de la pared del vaso.

ACCESORIOS

« Jeringa de 1 mL (limpia y seca) « Limpie la muestra residual de la aguja aspirando un poco de aire

del recipiente de titulacion. Si observa una gota de muestra en
« Aguja de penetracion de septo sin nucleo de calibre 22, 6” (limpia

y seca) » Botella el extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente.

de solvente, rosca GL45

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Retire la aguja del recipiente de titulacion y pese nuevamente la
« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella

jeringa para determinar la masa de muestra agregada (por
de metanol de acuerdo con el manual.

- . . diferencia de las dos mediciones).
» Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de

instrucciones.

. « Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante

" . » exacto y presione ﬁ para iniciar el andlisis.
volumétrico Karl Fischer de un solo componente y verifique que

pd
L « Al final de la titulacién se muestra la pantalla de Resultados. Los
S no haya burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es
-
© ) _ resultados se expresan en % de masa de
T necesario, cebe hasta que se haya eliminado completamente el
agua.
aire.
flecha « ;'Seﬁi‘] desde la pantalla principal. Use las teclas de
Method |

Presione las teclas para resaltar HI8102EN Humedad en la leche y

« Para la determinacion de la concentracion exacta del titulante, siga

HIB001EN 5mg/mL Stdz w/
agua estandar o HIB011EN 5 mg/mL estandar con tartrato.

« Dispense suficiente metanol de la botella de solvente para llenar el
recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).

* Presione para pretitular el disolvente y la humedad del recipiente
de titulacion. Deje que la tasa de deriva de fondo se estabilice

antes de continuar con el siguiente paso.




PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad en la leche
Revision del método: 1.1
Tipo: Analisis de muestras

Cantidad predispensada: 30 %

Tiempo de agitacion previo al analisis: 15 segundos

Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: Metanol
Parametros de muestra:
Determinacion de la muestra: Normal
Nombre de la muestra: Leche
Tipo de muestra: Masa
Tamafio de la muestra: 0,0200 gramos
Titulante: Compuesto 5

Tipo de titulante: monocomponente

Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml

Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/m|
Fecha/Hora: 02 de abril de 2019 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracion de espera: 12:00 [hh:mm]

Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 0,500 uL

Dosis maxima: 40.000 uL

Modo de dosificacion maxima Desactivado

Incremento temporizado: 1 segundo

Valor del punto final: 180,0 mV

Promedio de sefial: 3 lecturas

Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:

Duracién maxima: 900 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 15,0 pg/min

Unidad de resultado: %
Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Unidades de resultados finales: % Masa

Concentracion de valorante: 5,0000 mg/ml

Masa de la muestra: 0,0200 g

V x 5.0000

 Mass= 555050 x 10

RESULTADOS

Humedad en la leche

3 de abril de 2019, 12:00
0,0188 gramos

Nombre del método:
Hora y fecha:

Tamafio de la muestra:

Concentracion estandar del titulante: 5.0000 mg/ml
Valor de deriva: 4,5 ug/min
Volumen del punto final: 3,2614 ml
Resultado: 86.5886 %
Duracién de la titulacion: 6:18 [mm:ss]
Volumen celular estimado: 60,03 ml

La titulacion llegé a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:
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HI8103EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN MIEL

DESCRIPCION ANALISIS
Método para la determinacién de la humedad en la miel. Los resultados « Llene la jeringa con la muestra.
(%2]
% se expresan en porcentaje de masa y deben estar entre el 15 % y el 20 « Pesar la jeringa, la aguja y la miel.
. R n
8 %. - Presione Slﬂ"'_s i Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.
D78 st
S) ELECTRODO
—
o
< + Electrodo de pasador de platino doble HI76320 Retire el tapon del puerto de muestra y dispense de 0,050 g a 0,100 g
REACTIVOS de miel (unas 2-3 gotas pequefias) en el vaso de titulacion a través

« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL del puerto de muestra. Vuelva a colocar el tapén del puerto de

titulante muestra lo antes posible para evitar que entre humedad en el vaso
« Metanol seco de titulacién. Tenga cuidado de no dejar ninguna
ACCESORIOS muestra en el electrodo ni en la pared del vaso. Si es necesario, agite

. S suavemente el vaso de titulacion con la mano para eliminar
« Jeringa de 1 mL (limpia y seca)

+ Botella de disolvente, rosca GL45 cualquier muestra del electrodo o de la pared del vaso.

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

. . . « Pese nuevamente la jeringa para determinar la masa de muestra
« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella

agregada (por diferencia de las dos mediciones).
de metanol de acuerdo con el manual.
» Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de

instrucciones. « Utilice el teclado numérico para ingresar el peso

exacto y presione |enter| para iniciar el analisis.
« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante volumétrico

« Al final de la titulacion se muestra la pantalla de Resultados. Los

Karl Fischer de un solo componente y verifique que no haya
) . . . . resultados se expresan en % de masa de
burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es necesario, cebe
agua.
hasta que se haya eliminado completamente el aire.

Presione { Select |
othod

HI8103EN

desde la pantalla principal. Use las flechas *

las teclas para resaltar HI8103EN Humedad en la miel y

L5 |
prensa} Select i

A S A

« Para la determinacion de la concentracion exacta del titulante, siga

HI8001EN 5mg/mL Stdz w/
agua estandar o HI8011EN 5 mg/mL estandar con tartrato.

« Dispense suficiente metanol de la botella de solvente para llenar el
recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).

* Presione para pretitular el disolvente y la humedad del recipiente de
titulacion. Deje que la tasa de deriva de fondo se estabilice antes

de continuar con el siguiente paso.




PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad en la miel

Revisién del método: 11
Tipo: Andlisis de muestras
Cantidad predispensada: Ninguno
Tiempo de agitacién previo al analisis: 60 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: Metanol

Parametros de muestra:

Determinacién de la muestra: Normal
Nombre de la muestra: Miel
Tipo de muestra: Masa

Tamafio de la muestra: 0,1000 gramos
Titulante: Compuesto 5
Tipo de titulante: monocomponente

Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml
Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/m|

Fecha/Hora: 02 de abril de 2019 11:45
Recordatorio de la edad del titulante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo de inicio: Normal

Modo de espera: Activado

Duracién en espera: 12:00 [hh:mm]

Corriente impuesta: 20 pA

Dosis minima: 0,500 uL

Dosis maxima: 20.000 pL

Modo de dosificacion maxima Desactivado

Incremento temporizado: 1 segundo

Valor del punto final: 180,0 mV

Promedio de sefial: 3 lecturas

Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:

Duraciéon maxima: 900 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 10,0 pug/min

Unidad de resultado: %
Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Unidades de resultados finales: % Masa

Concentracion de valorante: 5,0000 mg/ml
Masa de la muestra: 0,1000 g

vV = 5.0000

% Mass= ———————
0.1000 = 10

RESULTADOS

Nombre del método: Humedad en la miel

Hora y fecha: 3 de abril de 2019, 12:00

Tamario de la muestra: 0,0916 gramos
Concentracion estandar del titulante: 5.0000 mg/ml

Valor de deriva: 3,8 ug/min
Volumen del punto final: 3,4523 ml
Resultado: 17,2345 %
Duracién de la titulacién: 7:06 [mm:ss]

Volumen celular estimado: 57,16 ml

La titulacién llegd a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:
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HI8104EN

HI8104EN DETERMINACION DE LA HUMEDAD SUPERFICIAL DEL AZUCAR BLANCO

DESCRIPCION

Método para la determinacion del contenido de humedad superficial del

azucar blanco. Los resultados se expresan en ppm y deben estar entre
250y 350 ppm.
ELECTRODO

« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS

* 1 mg/mL de Karl Fischer volumétrico de un componente
titulante
* Metanol seco
« Cloroformo seco
ACCESORIOS
« Pesar la embarcacion (limpia y seca)
« Botella de disolvente, rosca GL45

PREPARACION DE DISOLVENTES

Prepare al menos 200 ml de disolvente. Afiada 2 partes de cloroformo

seco y 1 parte de metanol seco al frasco de disolvente.

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella de
disolvente de acuerdo con el manual.

» Ensamble el recipiente de titulaciéon de acuerdo con el manual de

instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL de titulante volumétrico
Karl Fischer de un solo componente y verifique que no haya burbujas
de aire en la bureta ni en el tubo. Si es necesario, cebe hasta que se

haya eliminado completamente el aire.

Presione f-SeEC?} Desde la pantalla principal. Use las flechas «
Method

!
s et

las teclas para resaltar HI8104EN Humedad Superficial - Azucar y

i
presione « Para i Select

determinar la concentracion exacta del titulante, siga HISO03EN 1 mg/mL

Stdz con agua estandar.

« Dispense suficiente disolvente de la botella de disolvente para llenar el
recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).

recipiente Para pretitular el disolvente y la titulacién, presione el

para humedecerlo. Deje que la velocidad de deriva de fondo se

estabilice antes de continuar con el siguiente paso.

ANALISIS

« Llene la navecilla de pesaje con 7,5 a 10,0 g de muestra.

« Pesar la navecilla de pesaje y la muestra.

. =T "
- Presione . i Starl i Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.
LAnalysis i

« Retire el puerto de muestra y utilice la navecilla de pesaje para transferir
la muestra sdlida al recipiente de titulacion.
Vuelva a colocar el tapdn del puerto de muestra lo mas rapido posible

para evitar que entre humedad en el vaso de titulacion.

« Procure que la muestra no entre en contacto con el electrodo ni con la
pared del vaso. Si es necesario, agite suavemente el vaso de
titulacion con la mano para eliminar cualquier resto de muestra del
electrodo o la pared del vaso.

« Pesar nuevamente la balanza para determinar la masa de muestra

agregada (por diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso exacto y

presione para |enter| iniciar el analisis.

Al finalizar la titulacion, se muestra la pantalla de resultados. Los

resultados se expresan en ppm de agua.

« Reemplace el disolvente después de 2 a 3 titulaciones.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad superficial - Aztcar
Revisiéon del método: 1.1

Tipo: Analisis de muestras
Cantidad predispensada: Ninguno
Tiempo de agitacion previo al analisis: 120 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: CHCI3 MeOH 2:1
Parametros de muestra:
Determinacion de la muestra: Normal
Nombre de la muestra: Azicar
Tipo de muestra: Masa
Tamafio de la muestra: 7,5000 gramos
Titulante: Compuesto 1

Tipo de titulante: monocomponente

Conc. nominal de valorante: 1,0000 mg/ml
Estandar Conc. de valorante: 1,0000 mg/m|

Fecha/Hora: 02 de abril de 2019 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracién en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 1.000 pL
Dosis maxima: 30.000 L
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefial: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min

Parametros de terminacion:

Duraciéon maxima: 900 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 20,0 ug/min

Unidad de resultado: ppm

Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Calculos:

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Unidades de resultados finales: ppm

Concentracion de valorante: 1,0000 mg/ml

Masa de la muestra: 7,5000 gramos

V x 1.0000 x 1000
ppm = 7.500

RESULTADOS

Nombre del método: Humedad superficial-Aztcar
Hora y fecha: 3 de april de 2019, 12:00

Tamario de la muestra: 7,5231 gramos

Concentracion estandar del titulante: 1,0000 mg/ml
Valor de deriva: 5,7 ug/min
Volumen del punto final: 2,4292 ml
Resultado: 319 ppm
Duracién de la titulacién: 4:42 [mm:ss]
Volumen celular estimado: 62,4 ml

La titulacion llegé a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:

>
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DESCRIPCION

Método para la determinacién de la humedad en aceite de cocina.

Los resultados se expresan en ppm y deben estar entre 200 y 800 ppm.

ELECTRODO

o
W
4
o
O
I
S}
-
o
<

« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS
* 1 mg/mL de Karl Fischer volumétrico de un componente
titulante
* Metanol seco
* Cloroformo seco
ACCESORIOS
« Jeringa de 25 ml (limpia y seca)
» Aguja de penetracién de tabique sin nucleo de calibre 18 y 6” (limpia
y seca)
* Botella de disolvente, rosca GL45
PREPARACION DE DISOLVENTES
Prepare al menos 200 ml de disolvente. Afiada partes iguales de

cloroformo seco y metanol seco al frasco de disolvente.

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella

de disolvente de acuerdo con el manual.

HI8105EN

» Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de
instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL de titulante volumétrico
Karl Fischer de un solo componente y verifique que no haya
burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es necesario, cebe

hasta que se haya eliminado completamente el aire.

' 1
presione « | Select I

Para determinar la concentracién exacta del titulante, siga HIBO03EN 1

mg/mL Stdz con agua estandar.

« Dispense suficiente disolvente de la botella de disolvente para llenar

el recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).

HI8105EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN ACEITE DE COCINA

+ Prensa Para pretitular 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
« Llene la jeringa y la aguja con la muestra.

« Pesar la jeringa, la aguja y el aceite.

“ - . -
Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.

« Presione
Analysie
« Vierta de 3,0 g a 5,0 g de aceite de cocina en el vaso de titulacion a
través del septo con la aguja. « Tenga cuidado de no dejar ninguna
muestra en el electrodo ni en la pared del vaso. Si es necesario, agite

suavemente el vaso de titulacion con la mano para eliminar

cualquier muestra del electrodo o de la pared del vaso.

« Limpie la muestra residual de la aguja aspirando un poco de aire del

recipiente de titulacion. Si observa una gota de muestra en el

extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente.

« Retire la aguja del recipiente de titulaciéon y pese nuevamente la

jeringa para determinar la masa de muestra agregada (por

diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso

exacto y presione |enter| para iniciar el analisis.

Al finalizar la titulacion, se muestra la pantalla de resultados. Los

resultados se expresan en ppm de agua.
« Reemplace el disolvente después de 3 a 4 titulaciones o si se produce

separacion de fases.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad en el aceite de cocina
Revisién del método: 11
Tipo: Andlisis de muestras
Cantidad predispensada: Ninguno
Tiempo de agitacién previo al analisis: 15 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automético
Solvente: CHCI3 MeOH 1:1
Parametros de muestra:
Determinacion de la muestra: Normal
Nombre de la muestra: Aceite
Tipo de muestra: Masa
Tamafio de la muestra: 4.0000 gramos
Titulante: Compuesto 1

Tipo de titulante: monocomponente

Conc. nominal de valorante: 1,0000 mg/ml

Estandar Conc. de valorante: 1,0000 mg/ml

02 de abril de 2019 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Fecha/Hora:

Modo de inicio: Precavido
Modo de espera: Activado
Duracién en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 1.000 pL
Dosis maxima: 30.000 uL
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefial: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:
Duraciéon maxima: 900 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 10,0 pug/min

Unidad de resultado: ppm
Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Calculos:

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Unidades de resultados finales: ppm

Concentracién de valorante: 1,0000 mg/ml

de muestra: 4,0000 g Masa

V x 1.0000 = 1000
4.0000

ppm =
RESULTADOS

Nombre del método: Humedad en el aceite de cocina
Hora y fecha: 3 de abril de 2019, 12:00

Tamario de la muestra: 4.0296 gramos

Concentracion estandar del titulante: 1,0000 mg/ml
Valor de deriva: 3,4 pg/min
Volumen del punto final: 2,6808 ml
Resultado: 664 ppm
Duracion de la titulacion: 6:30 [mm:ss]
Volumen celular estimado: 58,11 mi

La titulacién llegé a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:
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DESCRIPCION

Método para la determinacién de la humedad en mantequilla por

disolucién externa. Los resultados se expresan en % de masa y

deben estar entre el 15 % y el 20 %.
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ELECTRODO
« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS
« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL
titulante
* Metanol seco
* Cloroformo seco
ACCESORIOS
« Jeringa de 1 mL (limpia y seca)
» Aguja de penetracion de septo sin ntcleo de calibre 22, 6” (limpia
y seca) * Botella
de solvente, rosca GL45
« Frasco de disolucion de 100 ml con tapén

« Agitador magnético y barra agitadora

PROCEDIMIENTO DE DISOLUCION EXTERNA

» Aflada una barra agitadora magnética a un frasco de disolucion

externa con tapa. Pese el frasco y registre este valor.

HI8106EN

» Agregue 15 g de metanol seco y 25 g de cloroformo seco a la

botella y revuelva durante 15 a 20 minutos.

« Siga el procedimiento HI8301EN Solvente con 5 mg/mL 1-comp.

para determinar el contenido de humedad de la mezcla de solventes.

« Introduzca la concentracion de humedad del disolvente pulsando ,

i Method }
. Opiions

disolvente externo. Utilice el teclado numérico para introducir la

! et ot
enter|,

fceept | o
Pese la botella de disolucion para determinar el peso del disolvente

luego, Parametros de muestra, Concentracion de

concentracion exacta. Pulse

Umumammmsnnped

restante (restando la masa de la botella vacia). Introduzca la

masa exacta en Parametros de la muestra, Tamano del

disolvente externo. Utilice el teclado numérico para introducir la

{ At | [enter]

Afiada de 2,0 a 4,0 g de mantequilla a la botella. Pese la botella
para determinar el peso exacto de la muestra disuelta.

Introduzca la masa exacta en Parametros de la muestra.

HI8106EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN MANTEQUILLA

Por disolucion externa

Tamafio de la muestra disuelta. Utilice el teclado numérico para

Ay
introducir la masa exacta. Pulse ‘ Accept | o .

* Vuelva a colocar la tapa y mezcle durante 20 a 30 minutos para
disolver la muestra. La solucioén resultante se utilizara para

determinar el contenido de agua.

Nota: Titule la solucién inmediatamente.
PREPARACION DEL DISPOSITIVO
+ Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella
de metanol de acuerdo con el manual.

« Ensamble el recipiente de titulacion de acuerdo con el manual de

instrucciones.
f oo ug s, 'l
1 Select .
«Prensa | Method | Desde la pantalla principal. Use las teclas de

Lasasassasenetr

flecha para resaltar HI8106EN Humedad en la mantequilla y

« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante
volumétrico Karl Fischer de un solo componente y verifique que
no haya burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es
necesario, cebe hasta que se haya eliminado completamente
el aire.

« Para determinar la concentracion exacta del titulante, siga el
procedimiento HIBO01EN 5 mg/mL Stdz con agua estandar o
HI8011EN 5 mg/mL Stdz con tartrato.

« Dispense suficiente metanol de la botella de solvente para llenar
el recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).

start
stop | Para pretitular el disolvente de titulacion y la

humedad
del recipiente de titulacion. « Presione. Deje que la velocidad de
deriva de fondo se estabilice antes de continuar con el
siguiente paso. * Deje de agitar el frasco de disolucion y permita que
materia particulada para sedimentarse.
ANALISIS
« Llene la jeringa y la aguja con sobrenadante a través del tabique

del frasco de disolucion.

« Pesar la jeringa, la aguja y el sobrenadante.

=
. i Stari | . . ~
« Presione . Analysis i Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.

« Dispensar de 0,500 g a 1,000 g de solucién de muestra en el

recipiente de titulacion a través del tabique utilizando la aguja.



« Procure que no quede muestra en el electrodo ni en la pared del
vaso de precipitados. Si es necesario, agite suavemente el
vaso de titulaciéon con la mano para retirar cualquier resto de
muestra del electrodo o la

pared del vaso. « Limpie la muestra residual de la aguja aspirando
un poco de aire del vaso de titulacién. Si observa una gota de
muestra colgando en el extremo de la aguja, sumérjala
brevemente en el disolvente.

* Retire la aguja del recipiente de titulacion y

Pesar nuevamente la jeringa para determinar

PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad en la mantequilla
Revision del método: 11
Tipo: Analisis de muestras
Cantidad predispensada: Ninguno
Tiempo de agitacion previo al analisis: 10 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: Metanol

Parametros de muestra:
Determinacion de muestra: Disolucién externa

Nombre de la muestra: Mantequilla

Tamafio de la muestra: 0,7500 gramos
Tamafio del disolvente externo: 40.0000 gramos
Concentracion externa de disolvente: 0,0100 %
Tamario de la muestra extraida: 3.0000 gramos
Titulante: Compuesto 5

Tipo de titulante: monocomponente

Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml

Estandar Conc. Titulante: 02 de 5.0000 mg/mli
Fecha/Hora: abril de 2019 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracion en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 0,500 pL
Dosis maxima: 40.000 pL
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefial: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min

Parametros de terminacion:
Duracién maxima: 720 segundos
Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL

Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 15,0 pg/min
Unidad de resultado: %

Cifras significativas XXXXX

la masa de muestra afiadida (por diferencia de las dos
mediciones).
« Utilice el teclado numérico para ingresar el
peso exacto y presione para iniciar el analisis.
« Al finalizar la titulacion se muestra la pantalla Resultado.
Los resultados se expresan en % de masa de agua.

* Reemplace el disolvente después de 10 a 12 titulaciones.

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Unidades de resultados finales: % Masa

Concentracién de valorante: 5,0000 mg/ml
Tamafio del disolvente externo: 40,0000 g 09,0100 %

Concentracion externa de disolvente:

Tamario de la muestra extraida: 3.0000 gramos
Masa de la muestra: 0,7500 gramos
40.000 5.0000 x V
. 07500 x 10_ -
toasa s = oo % ey * 100
100- 0,7500 x 10
% Masa = V x 5.0000
RESULTADOS 1.0000 x 10
Nombre del método: Humedad en la mantequilla
Hora y fecha: 3 de abril de 2019, 12:00
Tamaiio de la muestra: 0,7841 gramos
Concentracion estandar del titulante: 5.0000 mg/ml
Valor de deriva: 4,6 pg/min
Volumen del punto final: 2,4497 ml
Tamafio del disolvente externo: 38,4979 g 0,0167
Concentracion externa de disolvente: %
Tamario de la muestra extraida: 3,1222 gramos
Resultado: 19.3903 %
Duracion de la titulacion: 6:54 [mm:ss]
Volumen celular estimado: 61,0 ml

La titulacién llegé a su finalizacion
Nombre del operador:

Firma del analista:
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HI8107EN

HI8107EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN MARGARINA

Por disolucién externa

DESCRIPCION

Método para la determinacion de la humedad en margarina por

disolucion externa. Los resultados se expresan en % de masa y

deben estar entre el 15 % y el 30 %.
ELECTRODO
« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS
« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL
titulante
» Metanol seco

« Cloroformo seco

ACCESORIOS

« Jeringa de 1 mL (limpia y seca)

« Aguja de penetracion de septo sin nucleo de calibre 22, 6” (limpia
y seca) « Botella

de solvente, rosca GL45

« Frasco de disolucion de 100 ml con tapon

« Agitador magnético y barra agitadora

PROCEDIMIENTO DE DISOLUCION EXTERNA

» Aflada una barra agitadora magnética a un frasco de disolucion

externa con tapa. Pese el frasco y registre este valor.

» Agregue 20 g de metanol seco y 20 g de cloroformo seco a la

botella y revuelva durante 15 a 20 minutos.

« Siga el procedimiento HI8301EN Solvente con 5 mg/mL 1-comp.

para determinar el contenido de humedad del solvente.

mezcla.

« Introduzca la concentracién de humedad del disolvente pulsando ,

Method |

disolvente externo. Utilice el teclado numérico para introducir

jmnmsnnenann -y,
la concentracién exacta. Pulse § Accapt ;o |enter|

R

Pese la botella de disolucion para determinar el peso del disolvente
restante (restando la masa de la botella vacia). Introduzca la
masa exacta en Parametros de la muestra, Tamario del
disolvente externo. Utilice el teclado numérico para introducir

e

la masa exacta. Pulse | Accept

Niunsn sannsbit
enter|.

» Aflada de 2,0 a 4,0 g de margarina a la botella. Pésela para

o

determinar la cantidad exacta de muestra disuelta.

Peso. Ingrese la masa exacta en Parametros de la muestra,

Tamario de la muestra disuelta. Use el teclado numérico para

) P !
ingresar la masa exacta. Presione Accept | o .
H i

« Vuelva a colocar la tapa y mezcle durante 20 a 30 minutos para
disolver la muestra. La solucion resultante se utilizara para
determinar el contenido de agua.

Nota: Titule la solucién inmediatamente.
PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la

botella de metanol de acuerdo con el manual.

« Ensamble el recipiente de titulaciéon de acuerdo con el manual de

instrucciones.
* Prensa _"tht. Desde la pantalla principal. Use las flechas
i Method i ’

para resaltar HI8107EN Humedad en la margarina.

e
Select i,

y presione. :-
* Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante
volumétrico Karl Fischer monocomponente y verifique que no
haya burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es
necesario, cebe hasta que se haya eliminado completamente
el aire.
« Para determinar la concentracién exacta del titulante, siga la
prueba HIB001EN 5 mg/mL Stdz con agua estandar o
HI8011EN 5 mg/mL Stdz con tartrato.
« Dispense suficiente metanol de la botella de solvente para llenar
el recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).
start
humedad Para pretitular el disolvente de titulacién y la
del recipiente de titulacion. « Presione. Deje que la tasa de
deriva de fondo se estabilice antes de continuar con el
siguiente paso. * Deje de agitar la botella de extraccion y permita que

materia particulada para sedimentarse.

ANALISIS

* Llene la jeringa y la aguja con el sobrenadante a través del
tabique del frasco de disolucién.

« Pesar la jeringa, la aguja y el sobrenadante.

"%
H

* Presione § Analysis | Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.
i yEiS i

o

« Dispensar de 0,500 g a 1,000 g de sobrenadante en el recipiente

de titulacién a través del tabique utilizando la aguja.



« Procure que la muestra no entre en contacto con el electrodo ni con
la pared del vaso. Si es necesario, agite suavemente el vaso de
titulacién con la mano para eliminar cualquier resto de muestra

del electrodo o la pared del vaso.

« Limpie la muestra residual de la aguja aspirando un poco de aire

« Retire la aguja del recipiente de titulacién y pese nuevamente la

jeringa para determinar la masa de muestra agregada (por

diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
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del recipiente de titulacién. Si observa una gota de muestra en el

exacto y presione para iniciar el andlisis.

extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente. « Al finalizar la titulacion se muestra la pantalla Resultado.
Los resultados se expresan en % de masa de agua.

» Reemplace el disolvente después de 12 a 16 titulaciones.

PARAMETROS DEL METODO CALCULOS
Nombre: Humedad en la margarina Unidades de titulante: mg/ml
Revisiéon del método: 1.1 Volumen de titulante consumido: V (ml)
Tipo: Analisis de muestras Unidades de resultados finales: % Masa
Cantidad predispensada: Ninguno Concentracion de valorante: 5,0000 mg/ml
Tiempo de agitacién previo al analisis: 10 segundos Tamario del disolvente externo: 40,0000 g 90,0100 %
Velocidad de agitacion: 900 RPM Concentracion externa de disolvente:
Tipo de barra agitadora: Medio Tamario de la muestra extraida: 3.0000 gramos
Entrada a la deriva: Automatico Masa de la muestra: 0,7500 gramos
Solvente: Me;a(r;g(l)o oy ) 5.0000 x V
Parémetro.s de- 'muestra: oy Mapacc 40.000 6,7500 x10 - 0p108sa % = . ;)G;?(;) 0,7500 x 15(_)00(500;0\1/00 % 100

Determinacion de muestra: ccion exigEna 5.0000 x V 100- 07500%T0

Nombre de la Margd@fa  0,7500 x 10

RESULTADOS

muestra: Tamafo de la muestra: 0,7500 g
Disolvente externo Tamario: 40.0000 g

V x 5.0000 Nombre del métoc%gmg;nze%ad %’faﬁ-ﬁ&%rina

1.08QR %8 de 2019, 12:00

Concentracion externa de disolvente: 0,0100 %
Masa = Hora y fecha: 3.00008
Tamafio de la muestra extraida: 1.0000 x 1

Tamario de la muestra: 0,7402 gramos

Titulante: Compuesto 5
Concentracion estandar del titulante: 5.0000 mg/ml
Tipo de titulante: monocomponente Valor de deri T
alor de deriva: i =
Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml Vol del o final: 4’; ':gg;m | ®
Estandar Conc. Titulante: Fecha/ 5.0000 mg/ml To umfmd el ;unlo u:a ) . ’ m ﬁ
amafio del disolvente externo:
Hora: 02 de abril de 2019 11:45 39,9262 g 0,0141 =
Concentracion externa de disolvente: %

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m

Parametros de control: Tamafio de la muestra extraida:

3,1118 gramos

N 0,
Modo de inicio: Normal Resultado: 27.6339 %
. Duracion de la titulacion: 5:30 [mm:ss

Modo de espera: Activado . [ ]

. Volumen celular estimado: 64,4 ml
Duracién en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA La titulacién llegé a su finalizacion
Dosis minima: 1,00 L Nombre del operador:
Dosis maxima: 50.000 pL Firma del analista:
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefial: 3 lecturas
Caudal: 10,0 mi/min

Parametros de terminacion:
Duracién maxima:
Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio:

720 segundos

Deriva relativa

Deriva relativa: 15,0 pg/min

Unidad de resultado: %

Cifras significativas XXXXX
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HI8108EN

HI8108EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN MAYONESA

DESCRIPCION

Método para la determinacion de la humedad en mayonesa mediante

extraccion externa. Los resultados se expresan en % de masay

deben estar entre el 40 % y el 60 %.
ELECTRODO

« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS

« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL

titulante

» Metanol seco
ACCESORIOS
« Jeringa de 1 mL (limpia y seca)
« Aguja de penetracion de septo sin nucleo de calibre 22, 6” (limpia
y seca) * Botella
de solvente, rosca GL45
« Frasco de extraccion de 100 ml con septo
« Agitador magnético y barra agitadora
PROCEDIMIENTO DE EXTRACCION EXTERNA
 Afiada una barra agitadora magnética a un frasco de disolucién

externa con tapa. Pese el frasco y registre este valor.

 Afadir 40 g de metanol seco a la botella y remover durante 5

minutos.

« Siga el procedimiento HIB301EN Solvente con 5 mg/mL 1-comp.

para determinar el contenido de humedad del solvente.

mezcla.

« Introduzca la concentracion de humedad del disolvente pulsando ,

Pese la botella de disolucion para determinar el peso del disolvente
restante (restando la masa de la botella vacia). Introduzca la
masa exacta en Parametros de la muestra, Tamario del
disolvente externo. Utilice el teclado numérico para introducir
la masa exacta. Pulse ' Accept

enter|-

» Aflada de 0,8 a 1,2 g de mayonesa a la botella. Pésela para

determinar el peso exacto de la muestra disuelta. Ingrese la

masa exacta en Parametros de la muestra.

Tamafio de la muestra disuelta. Utilice el teclado numérico para

. . IR
introducir la masa exacta. Pulse { Accept | © .
Teeesenanaaaas

« Vuelva a colocar la tapa y mezcle durante 20 a 30 minutos para

y S

disolver la muestra. La solucion resultante se utilizara para
determinar el contenido de agua.
Nota: Titule la solucién inmediatamente.
PREPARACION DEL DISPOSITIVO
« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la
botella de metanol de acuerdo con el manual.

« Ensamble el recipiente de titulacion de acuerdo con el manual de

instrucciones.

* Pulse

« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante
volumétrico Karl Fischer monocomponente y verifique que no
haya burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es necesario,

cebe hasta que se haya eliminado completamente el aire.

» Para la determinacioén de la concentracion exacta del titulante,

siga HIB001EN 5mg/mL Stdz w/
agua estandar o HI8011EN 5 mg/mL estandar con tartrato.

« Dispense suficiente metanol de la botella de solvente para llenar
el recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).

* Presione para pretitular el disolvente de titulacién y la humedad
del recipiente de titulacion. Deje que la tasa de deriva de fondo
se estabilice antes de continuar con el siguiente paso.

« Deje de agitar la muestra en el frasco de extraccién y permita que
cualquier particula se asiente.

ANALISIS

« Llene la jeringa y la aguja con el sobrenadante a través del tabique

del frasco de disolucion.

« Pesar la jeringa, la aguja y el sobrenadante.

o Yy
i Stat ! I . -
s I
muestra i.&‘.‘?.'}f.%l?,.ise le solicitara que ingrese el tamafio de
de prensa.

« Dispensar de 0,500 g a 1,000 g de sobrenadante en el recipiente
de titulacion a través del tabique utilizando la aguja.
* Procure que la muestra no entre en contacto con el electrodo ni

con la pared del vaso. Si es necesario, agite el tubo de titulacion.




recipiente con cuidado con la mano para retirar cualquier muestra del

electrodo o de la pared del vaso.

« Limpie la muestra residual de la aguja aspirando un poco de

aire del recipiente de titulacion. Si observa una gota de

muestra en el extremo de la aguja, sumérjala brevemente en

el disolvente.

* Retire la aguja del recipiente de titulacion y

la masa de muestra afiadida (por diferencia de las dos
mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso exacto y

presione para iniciar el analisis.

« Al final de la titulacion se muestra la pantalla de Resultados. Los

resultados se expresan en % de masa de

agua.

* Reemplace el disolvente después de 12 a 16 titulaciones.

>
T
L
O
>
Q
o
z
m
»

Pesar nuevamente la jeringa para determinar

PARAMETROS DEL METODO CALCULOS
Nombre: Humedad en la mayonesa Unidades de titulante: mg/ml
Revision del método: 1.1 Volumen de titulante consumido: V (ml)
Tipo: Analisis de muestras Unidades de resultados finales: % Masa
Cantidad predispensada: Ninguno Concentracion de valorante: 5,0000 mg/ml
Tiempo de agitacion previo al analisis: 10 segundos Disolvente externo Tamafo: 40.0000 g
Velocidad de agitacion: 900 RPM Concentracién externa de disolvente: 0,0100 %
Tipo de barra agitadora: Medio Tamario de la muestra extraida: 1.0000 gramos
Entrada a la deriva: Automatico Masa de la muestra: 0,7500 gramos
Solvente: Metanol
5.0000 x V
Parametros de muestra: e Masa % - 40.000 ~07500x 10 -0,0100 <100
Determinacién de muestra: Extraccion externa 3.000 5.0000 x V
Nombre de la Mayonesa 100 - ,/500 %
muestra: Tamafo de la muestra: 0,7500 g
Disolvente externo Tamafio: 40.0000 g RESULTADOS
Concentracion externa de disolvente: 0,0100 % Nombre del métod% 'i\'h‘é%%déd el}/ﬁﬁ&%gg
Tamario de muestra extraida: 1,0000 g Hora y fecha: 1.6000261%e 2019, 12:00
Titulante: Compuesto 5 Tamario de la muestra: 0,7500 gramos
Tipo de titulante: monocomponente Concentracion estandar del titulante: 5.0000 mg/ml T
Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml Valor de deriva: 4,6 ug/min ey
Estandar Conc. Titulante: Fecha/ 5.0000 mg/ml Volumen del punto final: 2,2010 ml 2
Hora: 02 de abril de 2019 11:45 Tamario del disolvente externo: 40,0000 g 0,0100 g
Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m Concentracion externa de disolvente: %
Parametros de control: Tamaro de la muestra extraida: 1.0000 gramos
Modo de inicio: Normal Resultado: 58,9770 %
Modo de espera: Activado Duracion de la titulacion: 7:18 [mm:ss]
Duracion en espera: 12:00 [hh:mm] Volumen celular estimado: 60,0 ml
Corriente impuesta: 20 pA La titulacion llegé a su finalizacién
Dosis minima: 0,500 pL Nombre del operador:
Dosis méxima: 20.000 pL Firma del analista:
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefal: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:
Duracion maxima: 720 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 10,0 pg/min

Unidad de resultado: %
Cifras significativas XXXXX
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HI8201EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN CHAMPU

DESCRIPCION

Método para la determinacion de agua en champu. Los resultados

se expresan en % de masa y deben estar entre el 70 % y el 90 %.

ELECTRODO
« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS
« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL
titulante

» Metanol seco

ACCESORIOS

« Jeringa de 1 mL (limpia y seca)

 Aguja de penetracion de tabique sin nucleo de calibre 18 y 6”
(limpia y seca)

« Botella de disolvente, rosca GL45

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

» Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la
botella de metanol de acuerdo con el manual.

« Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual
de instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante
volumétrico Karl Fischer de un solo componente y verifique
que no haya burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es
necesario, cebe hasta que se haya eliminado completamente

el aire.

* Presione ;'Seﬁi‘] Desde la pantalla principal. Use las flechas
L_MEN’\OU

|
las teclas para resaltar HI8201EN Humedad en el champu
y presione ' Select I

« Para la determinacién de la concentracion exacta del titulante,
siga HIB001EN 5mg/mL Stdz w/
agua estandar o HIB011EN 5 mg/mL estandar con tartrato.

« Dispense suficiente metanol de la botella de solvente para llenar

el recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).

* Presione para pretitular el disolvente y la humedad del recipiente

de titulacion. Deje que la tasa de deriva de fondo se estabilice

antes de continuar con el siguiente paso.

ANALISIS

« Llene la jeringa y la aguja con la muestra.

« Pesar la jeringa, la aguja y el champu.
. C Eea y - . =
* Presione i Afﬁ‘“:ﬁ i Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.
H is i

« Dispensar de 0,015 g a 0,020 g de champu en el vaso de
titulacion a través del septo con la aguja. « Procurar que no

caiga muestra en el electrodo ni en la pared del vaso. Si es
necesario, agitar suavemente el vaso de titulacion con la mano
para eliminar cualquier muestra del electrodo o de la pared del

vaso.

* Limpie la muestra residual de la aguja aspirando un poco de aire

del recipiente de titulacion. Si observa una gota de muestra

en el extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el

disolvente.

« Retire la aguja del recipiente de titulaciéon y pese nuevamente la

jeringa para determinar la masa de muestra agregada (por

diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso

exacto y presione para iniciar el analisis.

« Al final de la titulacion se muestra la pantalla de Resultados. Los

resultados se expresan en % de masa de

agua.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad en el champu
Revision del método: 1.1
Tipo: Analisis de muestras

Cantidad predispensada: 40 %

Tiempo de agitacion previo al analisis: 15 segundos

Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: Metanol
Parametros de muestra:
Determinacion de la muestra: Normal
Nombre de la muestra: Champu
Tipo de muestra: Masa
Tamarfo de la muestra: 0,0200 gramos
Titulante: Compuesto 5

Tipo de titulante: monocomponente

Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml
Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/m|

Fecha/Hora: 02 de abril de 2019 11:45

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracion en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 0,500 pL
Dosis maxima: 20.000 pL
Modo de dosificacion maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefal: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:
Duracion maxima: 600 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Término. Criterio: Deriva relativa
Deriva relativa: 10,0 pg/min

Unidad de resultado: %
Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Unidades de resultados finales: % Masa

Concentracion de valorante: 5,0000 mg/ml

Masa de la muestra: 0,0200 g

Vv % 5.0000
70.020x10

% Mass=

RESULTADOS

Nombre del método: Humedad en el champu

3 de abril de 2019, 12:00
0,0200 gramos

Hora y fecha: Tamafio

de la muestra:

Concentracion estandar del titulante: 5.0000 mg/ml
Valor de deriva: 5,4 ug/min
Volumen del punto final: 3,2010 ml
Resultado: 79.8207 %
Duracién de la titulacion: 7:19 [mm:ss]
Volumen celular estimado: 106,37 ml

La titulacion llegé a su finalizacién
Nombre del operador:

Firma del analista:

>
T
L
O
>
Q
o
z
m
n

N310Z8IH




DESCRIPCION

Método para la determinacién de la humedad en crema de manos.

Los resultados se expresan en % de masa y deben estar entre 50 y 75

%.

ELECTRODO

o
W
Zz
)
O
<
S}
—
T
<

« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS
« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL
titulante
* Metanol seco
* Cloroformo seco
ACCESORIOS
« Jeringa de 1 mL (limpia y seca)
« Aguja de penetracion de tabique sin nucleo de calibre 18 y 6” (limpia
y seca)
* Botella de disolvente, rosca GL45

PREPARACION DE DISOLVENTES

« Prepare al menos 200 ml de disolvente agregando 2 partes de

cloroformo seco y 1 parte de metanol seco a la botella de disolvente.

PREPARACION DEL DISPOSITIVO

« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella

de disolvente de acuerdo con el manual.

HI8202EN

« Ensamble el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual de
instrucciones.

« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante volumétrico
Karl Fischer de un solo componente y verifique que no haya
burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es necesario, cebe

hasta que se haya eliminado completamente el aire.

y presione ¢ Select I

Para determinar la concentracion exacta del titulante, siga HIBO01EN
5 mg/mL Stdz w/
agua estandar o HI8011EN 5 mg/mL estandar con tartrato.

« Dispense suficiente disolvente de la botella de disolvente para llenar

el recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).

HI8202EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN CREMA DE MANOS

+ Prensa Para pretitular 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

« Llene la jeringa y la aguja con la muestra.

« Pesar la jeringa, la aguja y la crema de manos.

"

« Presione Se le pedira que ingrese el tamafio de la muestra.

AnElye

« Dispensar de 0,020 g a 0,025 g de crema de manos en el vaso de
titulacion a través del septo con la aguja. * Procurar que no caiga

muestra en el electrodo ni en la pared del vaso. Si es necesario, agitar

suavemente el vaso de titulacién con la mano para eliminar

cualquier muestra del electrodo o de la pared del vaso.

« Limpie la muestra residual de la aguja aspirando un poco de aire del

recipiente de titulacion. Si observa una gota de muestra en el

extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente.

« Retire la aguja del recipiente de titulacion y pese nuevamente la

jeringa para determinar la masa de muestra agregada (por

diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso

exacto y presione para iniciar el analisis.

« Al final de la titulacion se muestra la pantalla de Resultados. Los

resultados se expresan en % de masa de

agua.



PARAMETROS DEL METODO

Nombre: Humedad en la crema de manos
Revision del método: 1.1
Tipo: Analisis de muestras

Cantidad predispensada: 40 %

Tiempo de agitacion previo al analisis: 15 segundos
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo de barra agitadora: Medio
Entrada a la deriva: Automatico
Solvente: CHCI3 MeOH 2:1

Parametros de muestra:
Determinacion de la muestra: Normal

Nombre de la muestra: Crema para manos

Tipo de muestra: Masa
Tamarno de la muestra: 0,0200 gramos
Titulante: Compuesto 5
Tipo de titulante: monocomponente
Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml
Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/m|
Fecha/Hora: 02 de abril de 2019 11:45
Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m
Parametros de control:
Modo de inicio: Normal
Modo de espera: Activado
Duracion en espera: 12:00 [hh:mm]
Corriente impuesta: 20 pA
Dosis minima: 0,500 uL
Dosis méxima: 20.000 pL
Modo de dosificacién maxima Desactivado
Incremento temporizado: 1 segundo
Valor del punto final: 180,0 mV
Promedio de sefal: 3 lecturas
Caudal: 10,0 ml/min
Parametros de terminacion:
Duracion maxima: 900 segundos

Volumen Maximo de Titulante: 10.000 mL
Criterio de término: Deriva Deriva relativa

relativa: 10,0 pg/min
Unidad de resultado: %

Cifras significativas XXXXX

CALCULOS

Unidades de titulante: mg/ml
Volumen de titulante consumido: V (ml)
Unidades de resultados finales: % Masa

Concentracion de valorante: 5,0000 mg/ml

Masa de la muestra: 0,0200 g

Vv % 5.0000
"~ 0.020 x10

% Mass=

RESULTADOS

Nombre del método: Crema de manos hidratante
Hora y fecha: 3 de abril de 2019, 12:00
Tamafio de la muestra: 0,0244 g

Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/ml
Valor de deriva: 3,2915 5,4 pg/min

Volumen del punto final:mL

Resultado: 67.3125 %
Duracién de la titulacion: 6:48 [mm:ss]
Volumen celular estimado: 53,47 ml
La titulacion llegé a su finalizacién

Nombre del operador:

Firma del analista:

>
Y
C
O
p3
o
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m
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HI8301EN

HI8301EN DETERMINACION DE HUMEDAD EN DISOLVENTE CON 5 mg/mL DE VALORANTE (MONOCOMP.)

Para disolucion o extraccion externa

DESCRIPCION
Método para la determinacion de la humedad en la extraccion/

Disolvente de disolucién utilizando titulante volumétrico Karl Fischer

monocomponente de 5 mg/mL. Los resultados se expresan en % de

masa y deben ser inferiores al 0,1 %.
ELECTRODO
« Electrodo de pasador de platino doble HI76320
REACTIVOS
« Karl Fischer volumétrico de un componente de 5 mg/mL
titulante
» Metanol seco
ACCESORIOS
« Jeringa de 1 mL (limpia y seca)
 Aguja de penetracién de tabique sin nucleo de calibre 18 y 6” (limpia
y seca)
« Botella de disolvente, rosca GL45
PROCEDIMIENTO DE TITULACION
« Conecte el conjunto superior de la botella de disolvente a la botella
de metanol de acuerdo con el manual.
* Ensamble el recipiente de titulacion de acuerdo con el manual de
instrucciones.
« Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de titulante volumétrico
Karl Fischer de un solo componente y verifique que no haya
burbujas de aire en la bureta ni en el tubo. Si es necesario, cebe

hasta que se haya eliminado completamente el aire.

flecha *

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

Para determinar la concentracién exacta del titulante, siga HIBOO1EN

5mg/mL Stdz w/
agua estandar o HIB011EN 5 mg/mL estandar con tartrato.
« Dispense suficiente metanol de la botella de solvente para llenar el
recipiente hasta la linea “min.” (aproximadamente 50 ml).
- start .
recipiente stap | Para pretitular el metanol y la humedad del
de titulacion, presione. Deje que la tasa de deriva de fondo se

estabilice antes de continuar con el siguiente paso.

ANALISIS

« Deje de remover el disolvente en la extraccion/disolucion.

botella.

« Llene la jeringa y la aguja con el extractor/

disolvente de disolucion.

« Pesar la jeringa, la aguja y el disolvente.

i Analysis

muestra de prensa.
« Dispensar de 0,750 g a 1,000 g de disolvente en el vaso de titulacion
a través del septo con la aguja. * Procurar que el disolvente no
entre en contacto con el electrodo ni con la pared del vaso. Si es
necesario, agitar suavemente el vaso de titulaciéon a mano para

eliminar cualquier muestra del electrodo o de la pared del vaso.

Limpie el disolvente residual de la aguja aspirando un poco de aire del

recipiente de titulacion. Si observa una gota de disolvente en el

extremo de la aguja, sumérjala brevemente en el disolvente de

titulacion.

« Retire la aguja del recipiente de titulacion y pese nuevamente la

jeringa para determinar la masa de muestra agregada (por

diferencia de las dos mediciones).

« Utilice el teclado numérico para ingresar el peso exacto

y presione para iniciar el analisis.

Al finalizar la titulacién, se muestra la pantalla de resultados. Los

resultados se expresan en % de masa de agua. Registre este valor

como "Concentracion de disolvente externo".



CALCULOS 3

PARAMETROS DEL METODO

5.0000 x V

Nombre: Disolvente con 5 mg/mL 1 comp. Masa = 1U{‘idadé‘é0d9893nte§<°° 017500 x 10 - 0’01 Qrg/mlx 100
Revision del método: VolumerBd@D@alorante consumido: 5.0000 x V V. (ml) >
Tipo: Analisis de muestras Unidades de resultados finallgo - 0’7500 x 1‘9 Masa p
Cantidad predispensada: Ninguno Concentracioén de valorante: 5,0000 mg/ml §
Tiempo de agitacién previo al analisis: 0 segundos Masa de la muestra: 1,0000 g o
Velocidad de agitacion: 900 RPM V x 5.0000 %
Tipo de barra agitadora: Medio % Masa = 10000 %10 o
Entrada a la deriva: Automatico ’
Solvente: Metanol RESULTADOS
Parametros de muestra:

Determinacion de la muestra: Normal Nombre del método: Disolvente con 5 mg/ml 1 comp.

Nombre de la muestra: Solvente Hora y fecha: 3 de apyril de 2019, 12:00

Tipo de muestra: Masa Tamafio de la muestra: 0,9580 g

Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/m|

Tamafio de la muestra: 1.0000 gramos

Titulante: Compuesto 5 Valor de deriva: 4,0 pg/min
Tipo de titulante: monocomponente Volumen del punto final: 0,157 ml
Conc. nominal de valorante: 5,0000 mg/ml Resultado: 0,0595 %
Estandar Conc. de valorante: 5,0000 mg/ml Duracion de la titulacion: 2:06 [mm:ss]
Fecha/Hora: 02 de abril de 2019 11:45 Volumen celular estimado: 57,5 ml

Recordatorio de edad del valorante: 2d:00h:00m La titulacion llegé a su finalizacién

Parametros de control: Nombre del operador:

Modo de inicio: Precavido Firma del analista:
Modo de espera: Activado

Duracion en espera: 12:00 [hh:mm]

Corriente impuesta: 20 pA

Dosis minima: 0,250 uL

Dosis maxima: 5.000 uL

Modo de dosificacion maxima Desactivado

Incremento temporizado: 1 segundo

Valor del punto final: 180,0 mV

Promedio de sefal: 3 lecturas

Caudal: 10,0 ml/min

Parametros de terminacion: T
Duracion maxima: 600 segundos g
Volumen maximo de titulante: 5.000 ml I?'I
Término. Criterio: Deriva relativa =z
Deriva relativa: 10,0 pg/min

Unidad de resultado: %

Cifras significativas XXXXX
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TEORIA DE LA TITULACION
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1. TEORIA DE LA TITULACION

1.1. INTRODUCCION A LAS TITRACIONES

La titulacion es un procedimiento cuantitativo y volumétrico utilizado en quimica analitica para determinar la concentracién de un analito (la especie que se
mide) en una solucién. La concentracion del analito se determina afiadiendo lentamente un titulante (reactivo) a la solucion. A medida que se afiade el
titulante, se produce una reaccion quimica entre este y el analito.

Las reacciones de titulacion son relativamente rapidas y sencillas, y pueden expresarse mediante una ecuacién quimica. La reaccion de titulacion contintia a

medida que se afnade el titulante hasta que se consume todo el analito y este reacciona completa y cuantitativamente con el titulante.

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 acomparia de un cambio fisico abrupto en la solucion, que define claramente el punto final de la reaccion. El 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 permiten determinar la cantidad de todos los analitos. La reaccion quimica entre el titulante y el analito debe cumplir cuatro requisitos:

« La reaccion debe ser rapida y ocurrir aproximadamente un segundo después de que se haya agregado el titulante.
« La reaccion debe llegar hasta su finalizacion.
« La reaccioén 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 TITRACIONES

Las titulaciones se pueden utilizar en muchas aplicaciones, entre ellas:
« Contenido &cido de efluentes de plantas, alimentos (por ejemplo, queso y vino), bafios de enchapado y grabado, productos derivados del petréleo, medicamentos.
« Contenido base de fertilizante (que contiene amoniaco), lejia, minerales.
* Dureza del agua
« Contenido metalico de aleaciones, minerales, menas, arcillas, aguas, bafios de galvanoplastia, pinturas, papel, materiales vegetales, fluidos bioldgicos,
productos derivados del petréleo.
«» Contenido de humedad en productos alimenticios, petroquimicos, 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 alta 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, la precision de la
La medicién es de hasta 0,1%
» Métodos simples, costos de capital razonables y capacitacion facil.
« Adecuacion para medir los componentes principales de una mezcla o producto
« La automatizacion puede reducir el tiempo y el trabajo dedicados a cada analisis.
Algunas desventajas de las titulaciones son:
« El tiempo que lleva preparar estandares y titulantes
« Se requiere una buena técnica para lograr resultados precisos (se requiere entrenamiento y practica)
* No es adecuado para determinar trazas o componentes menores de una mezcla o producto.

« Rango dinamico limitado, puede requerir preparaciones de muestra adicionales (dilucion) y analisis repetidos



2. TIPOS DE TITULACIONES
2.1. TITULACIONES SEGUN EL METODO DE MEDICION

2.1.1. TITRACIONES AMPEROMETRICAS

Una titulacion amperométrica se realiza colocando dos electrodos (generalmente un electrodo selectivo de iones metdlicos 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 generar 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 reaccion 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 amperométrica se ven como dos lineas rectas que se intersecan en
el punto de equivalencia; esto se debe al cambio en la electroactividad de la solucion.

Muchos iones metalicos pueden titularse amperométricamente mediante una reaccién de precipitacion, complexacion o redox. Algunos
iones y especies metdlicas 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 el grafico A, el analito es electroactivo y genera corriente,
pero la especie reaccionada no. En el grafico B, el reactivo no es activo, pero el titulante si. En el grafico C, tanto el analito como el titulante
son activos y ambos generan corriente. El grafico D muestra la misma situacion que en el grafico B; sin embargo, la corriente tiene signo

opuesto (el titulante se reduce).

Current

o= Current

=

e..p. e.:p.
Volume of Titrant

Current
Current o

{—]

Volume of Titrant Volume of Titrant

Figura 1

2.1.2. Titulaciones potenciométricas

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 titulacion.

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 concentracion de un componente de la solucién 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 que se satisfaga la condicién de equilibrio.

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

2.1.3. TITULACIONES ESPECTROFOTOMETRICAS
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El nombre proviene del método empleado para detectar el punto final de la titulacion, no su composicion quimica. Existen indicadores de color
intenso que cambian de color durante el transcurso de la titulacién para muchas titulaciones. 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 absorcién de luz. La absorcién de luz, ya sea 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 el grafico A se monitoriza la absorciéon de un complejo metal-indicador. La absorcion es
constante mientras el metal forma complejo con el titulante EDTA. EI complejo metal-indicador se desprendio, lo que provocé una ruptura brusca
en la curva de titulacién. El punto donde todo el metal forma complejo y se desprendié del indicador es el punto de equivalencia. Este punto

estd marcado con "ep" en el grafico.

En la segunda curva de titulacion (grafica B), se mide el complejo metalico durante la titulacion con EDTA. El nuevo complejo que se forma no

presenta color ni absorbe la luz. La interseccion extrapolada de las dos lineas determina el punto de equivalencia.
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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 composicion quimica proporciona
una excelente especificidad para la determinacion de agua. El método puede utilizarse para determinar el 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 presenta
el mayor rango de concentracion detectable, desde 1 ppm hasta el 100 %.

La determinacion del contenido de agua es uno de los métodos mas practicados en los laboratorios de todo el mundo.

El conocimiento del contenido de agua es fundamental para comprender las propiedades quimicas y fisicas de los materiales y determinar la
calidad del producto. La determinacién del contenido de agua se realiza en diversos tipos de muestras, como 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. Por
consiguiente, la titulacion Karl Fischer es el método estandar para el andlisis de agua en una gran variedad de muestras, segun lo especificado

por numerosas organizaciones, como la Asociaciéon de Quimicos Analiticos Oficiales, las Farmacopeas de Estados Unidos y Europea, ASTM,

el Instituto Americano del Petréleo, las Normas Britanicas y DIN.




2.2.1.1. HISTORIA DE LAS TITRACIONES DE KARL FISCHER

La determinacion de agua por titulacion de Karl Fischer se basa en la reaccion descrita por Bunsen en 1853 en la que el diéxido de azufre es oxidado
por yodo en presencia de agua.

12+ SO2 + 2 H20 — 2 HI + H2S04
En su articulo de 1935, "Un nuevo procedimiento para la titulacion del agua”, Karl Fischer presenté una versién 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

dioxido de azufre y piridina para neutralizar los productos acidos de la reaccion y acelerar su finalizacion.

2 H20 + S02 « (C5H5N)2 + 12 + 2 C5H5N — (C5H5N)2 « H2SO4 + 2 C5H5N « HI
Desde entonces, dos avances clave han dado lugar a la descripcién actualmente aceptada de la reaccion de Karl Fischer. En primer lugar, la piridina
actla como tampén de pH y no participa directamente en la reaccion. 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 diéxido de azufre, sino el ion monometilsulfito resultante de la reaccion entre el didxido
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 reaccién generalizada, en la que las especiesH O, ,SO yRN
reaccionan en una estequiometria de 1:1:1:3.

ROH + SO2 + RN — (RNH)*SO3R

(RNH)*SO3R + 12 + H20 — (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 reaccion disminuye y el punto final de la titulaciéon 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, alterando la estequiometria
de la titulacion.
Aunque los disolventes que no contienen alcoholes pueden utilizarse para el andlisis de Karl Fischer, también afectan a la estequiometria de la reaccion.
En ausencia de alcoholes, la reacciéon se asemeja a la estequiometria de la reaccion de Bunsen, donde la proporcion de consumo de agua a yodo es de
2:1. En disolventes que contienen alcoholes superiores, pueden observarse proporciones desiguales debido a la capacidad relativa de estos para formar
el éster de sulfito que reacciona con el agua. Los problemas derivados de la variacion de la estequiometria inducida por el disolvente no suelen
presentarse durante el analisis de rutina por dos razones. En primer lugar, la estandarizacion del titulante y el analisis de la muestra se llevan a cabo en
el mismo medio de titulacion y en las mismas condiciones, lo que compensa eficazmente cualquier variacién en el comportamiento de la reaccion. En

segundo lugar, la mayoria de los sistemas de reactivos de Karl Fischer estan formulados para soportar la estequiometria de la reaccion de KF estandar.

2.2.1.2. INDICACION VISUAL DE LAS TITULACIONES DE KARL FISCHER

Los métodos visuales, originalmente utilizados por Karl Fischer, tienen una aplicacion limitada, requieren un alto grado de habilidad y han quedado
obsoletos debido a la indicacion electrométrica. Para una indicacion visual eficaz, las muestras de titulacion deben ser incoloras.

Ademas, la coloracion de la solucién varia entre medios de titulacion polares y no polares.

Tras el punto de equivalencia de titulacion, toda el agua de la solucién de titulacion ha reaccionado. La siguiente gota de
titulante, afiadida a la solucion después del punto de equivalencia, contiene yodo que permanecera en la solucién de
titulacion. Posteriormente, la concentracién de yodo en la solucién de titulacién aumenta y esta adquiere un color amarillo, y

finalmente marrén. Es dificil, incluso para un analista experimentado, generar una coloracién reproducible del punto final entre

titulaciones sucesivas.
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2.2.1.3. INDICACION ELECTROMETRICA DE LAS TITULACIONES DE KARL FISCHER

La indicacién biamperométrica y la bivoltamétrica son los dos tipos de métodos de deteccion electrométrica cominmente 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 solucion de titulacion. Tras el punto de equivalencia de titulacién, toda el agua de la solucién de titulacion ha

reaccionado. La siguiente dosis de titulante afiadida a la solucién contiene yodo, que reacciona en el electrodo segun las reacciones que

se indican a continuacion.
En el catodo: 12 + 2e- — 2I-

En el anodo: 2l- — 12 + 2e-

El exceso de yodo se reduce faciimente en el catodo y el yoduro resultante se oxida en el anodo.

Ambos métodos electrométricos de indicacion se basan en el transporte de electrones (corriente) a través de una solucién de titulacion
mediante las reacciones de oxidacién-reduccion descritas anteriormente. La indicaciéon biamperométrica consiste en monitorizar el flujo de
corriente a través de la solucion de titulacién mientras se aplica un voltaje constante a los elementos de platino del electrodo. Cuando hay
agua en la solucién de titulacién 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 pA.

La indicacién bivoltamétrica consiste en medir el voltaje necesario para mantener un flujo de corriente constante entre los electrodos. Se
aplica una pequefia corriente continua o alterna, denominada corriente de polarizacion (lpol), 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 para ambos métodos trazando la corriente o el voltaje del electrodo contra el volumen de

titulante agregado durante la titulacién.

Karl Fisher Titration, Bivoltametric Indication vs Titrant Volume
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Figura 3

Los métodos electrométricos resultan en una sobretitulacion o titulacién que supera el punto de equivalencia, donde hay un exceso de
yodo en la solucién de titulacién. La titulacién 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 exactamente igual, y un ligero exceso de yodo resulta
en titulaciones altamente reproducibles. En segundo lugar, la precision de las titulaciones indicadas electrométricamente no se ve afectada

por la sobretitulacién, 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 titulacion. Se basan en una reaccién 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 o una base
fuerte como titulante. El punto final de una titulacién realizada con un acido o una base débil seria dificil de detectar debido a un pequefio
cambio de pH en el punto de equivalencia.

Los indicadores quimicos se utilizan a menudo para determinar el punto final. El indicador cambiara de color para indicar que se ha
alcanzado el final de la titulacion. Al elegir el indicador adecuado, debe seleccionar uno con un pKa lo mas cercano posible al punto final
de la titulacién. La regién de cambio de color del indicador suele estar + 1 unidad de pH alrededor del pKa.

La curva de titulacion tedrica es util para ilustrar cémo cambiara la solucion durante la titulacion real y permite la seleccién adecuada de
un punto final o un indicador.

La Figura 4 muestra una curva de titulacion tradicional. Esta curva se obtiene graficando el valor de pH en funcion del volumen de NaOH

afadido.
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Figura 4
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2.2.3. Titulaciones argentométricas

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 cominmente para titular y determinar la concentracién de bromuro, cloruro, cianuro, yoduro y
sulfuro.

Las titulaciones argentométricas pueden realizarse con el indicador de Mohr. Tras la reaccion de todo el cloruro, se forma un precipitado rojo de

cromato de plata, o bien, la titulaciéon puede seguirse facilmente con un ISE de plata (o un ISE de cloruro para titulaciones de cloruro) y un

electrodo de referencia.

| | | | ! |
0 10 20 30 40 50 60 70
Volume of AgNO,, mL

Figura 5
La Figura 5 muestra la titulacion de 50 mL de NaCl 0,1 N con AgNO 0,1 N. La sefial potenciométrica proviene de un ISE de cloruro y se

representa graficamente como pCl (- log [CI  ]).
2.2.4. TITULACIONES COMPLEXOMETRICAS

Un complejo es una especie donde un ion metalico central esta unido covalentemente a uno o mas grupos donantes de electrones llamados
ligandos. En una titulacién 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 metalicos. La
reaccion de complejacion debe ser rapida para ser Util en la titulacion directa. Algunos iones metalicos reaccionan con demasiada lentitud con el
EDTA para una titulacién directa.

Se puede utilizar un electrodo indicador que responde al ion metalico para monitorizar el progreso de la titulacion. La curva de titulacion tendra un
aspecto similar al de una titulacién potenciométrica habitual. Los indicadores de complexacién cambian de color al final del ensayo, ya que el
titulante consume o compleja todos los iones metalicos.

La curva de titulacion parecera similar a una titulacién potenciométrica, cuando se utiliza un electrodo indicador que responde al ion metélico (ver

Figura 6).
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2.2.5. Titulaciones selectivas de iones

La titulacién selectiva de iones mas popular es la titulacién acido-base. La concentracion de iones de hidrégeno se mide y monitoriza
especificamente durante el proceso de titulacion para localizar el punto de equivalencia. Utilizando un electrodo selectivo de iones (ISE) como
electrodo indicador, la sefial potenciométrica (en mV) se utiliza para seguir directamente la concentracion (o actividad) de un ion especifico.
Algunos ejemplos de valoraciones ISE incluyen la valoracién de fluoruro con un valorante de aluminio utilizando un ISE de fluoruro, de cloruro

con nitrato de plata utilizando 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 valorante afiadido.

2.2.6. TITULACIONES ACIDO-BASE CON DISOLVENTES NO ACUOSOS

Se deben utilizar disolventes no acuosos para valorar acidos y bases muy débiles debido al efecto nivelador inherente que el agua ejerce sobre
todos los &cidos y bases disueltos en ella. Una amplia variedad de acidos y bases débiles se pueden valorar utilizando disolventes no acuosos.
Las mezclas de acidos o bases a menudo se pueden analizar individualmente en una Unica titulaciéon secuencial.

2.2.6.1. TITULACION DE ACIDOS

Los &cidos débiles con pKa de hasta aproximadamente 11 pueden titularse en disolventes no acuosos. Estos incluyen acidos carboxilicos, enoles,
fenoles, imidas, acidos sulfénicos y acidos inorganicos. El agua o los alcoholes inferiores son adecuados para la titulacion de acidos medios a
fuertes (pKa inferior a 5). La titulacion de un acido mas débil con un valorante 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 acidos titulados y la

limpia curva de titulacién potenciométrica obtenida (ver Figura 7).
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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 basicos de nitrégeno, sales de metales alcalinos y aminas de acidos, y muchos
otros compuestos basicos organicos. La titulacién de una base débil con un valorante acido fuerte requiere un disolvente basico que sea lo
mas débil posible. El agua y los alcoholes permiten la titulacion de bases de fuerza media como las aminas alifaticas (pKb = 4 a 5), pero no la
titulacion de bases mas débiles como la piridina (pKb = 8,8). El acido acético glacial funciona bien 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 suele determinarse potenciométricamente utilizando un electrodo de pH de vidrio, un electrodo de
calomelanos modificado o un electrodo de referencia de doble unién con una unién 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.

2.2.7. TITULACIONES DE PRECIPITACION

Las titulaciones por precipitacion permiten un analisis mas rapido en comparacion con el antiguo andlisis 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 este método pueda analizarse. Cuando la reaccion 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 solucién estandar de otro reactivo.

2.2.8. Titulaciones redox

Existen diversas reacciones de oxido-reducciéon 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 titulacion.

El término “rapido” significa que cada adicion de titulante reacciona completamente y el electrodo sensor es capaz de 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 oxidante/reductor. El potencial del electrodo se determina mediante

la ecuacién de Nernst y se controla mediante la relacion oxidante-reductor.
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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 permanganato de potasio, cromato de potasio o yodo. Entre
los reductores mas comunes que se utilizan como titulantes se encuentran el tiosulfato de sodio y el sulfato ferroso de amonio.

Al igual que con las valoraciones acido-base, el potencial cambia drasticamente en el punto de equivalencia.

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

Las titulaciones por retroceso se utilizan generalmente cuando una reaccion es demasiado lenta para completarse directamente durante una
titulacion directa, donde la reaccion se completa en pocos segundos. En una titulacion por retroceso, se afiade un exceso considerable de reactivo
a la solucion de muestra, lo que facilita que una reaccion lenta se complete. 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 titulacién es la cantidad de reactivo

necesaria para completar la primera reaccion.
2.3.2. TITULACIONES DE PUNTO FINAL MULTIPLE

En determinadas condiciones, algunas titulaciones pueden presentar mas de un punto de equivalencia y ser titulables a los puntos finales
individuales para determinar la concentracion 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 distinto; 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).

La Figura 9 muestra tres tipos diferentes de titulaciones de punto final multiple. El grafico A muestra la titulacion de un &cido poliprético. Se pueden
determinar las diferentes intensidades acidas del primer y segundo proton. El gréfico B ilustra una mezcla de dos especies metalicas redox
diferentes, donde los diferentes potenciales redox permiten separarlas. El grafico C es la titulacién de una solucién que contiene acidos fuertes,

débiles y muy débiles.
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3. PROCEDIMIENTO DE TITULACION

3.1. TITULACION MANUAL

Los aparatos necesarios para la titulacion manual incluyen:
« Bureta volumétrica, para una entrega controlada con precision de titulante al recipiente de reaccion
« Un matraz Erlenmeyer o similar que facilita la mezcla o agitacién constante necesaria para garantizar la homogeneidad de la solucion.

« Pipetas volumétricas para la adicion precisa de muestras y soluciones indicadoras
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« Soluciones titulantes de concentracién conocida

« Un indicador visual o instrumental para detectar la finalizacién de la reaccion.
Una titulacién manual tipica consta de los siguientes pasos:
1) Normalmente se utiliza una pipeta volumétrica para agregar un volumen conocido de muestra al matraz.
2) Se afade una solucion indicadora o una sonda de instrumento al matraz.
3) Se utiliza una bureta para medir la adicion de titulante al matraz y dispensarlo de manera controlada.
4) Se afiade el titulante a través de la bureta hasta que la indicaciéon del método indique el punto final de la reaccion.
5) La concentracion de analito se calcula en funcién de la concentracion y el volumen de titulante necesarios para alcanzar la

punto final.

Envuelva los dedos alrededor del grifo,

— / manteniendo la presién para evitar que el grifo se salga.

Agitar el matraz constantemente
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3.2. TITULACION AUTOMATICA

Los tituladores automaticos son instrumentos analiticos de alta precisiéon que administran el titulador, monitorizan el cambio fisico asociado a la reaccion de
titulacion, se detienen automaticamente al final del proceso y calculan la concentracion del analito. Son ideales para titulaciones repetitivas y analisis de alta
precision.

Un titulador automatico debe contar con un sistema preciso de dispensacion de liquidos. En sistemas de alta precisiéon, como los tituladores de la serie HI900, el
sistema de dispensacion de liquidos consta de una bureta de jeringa de pistén accionada por un motor paso a paso, capaz de dispensar volimenes muy pequefios
de titulante con precision, un sistema de valvulas para conmutar entre la entrada y la salida del titulante, 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 flexion minima del sello del
piston, un diametro interior rectificado con precision de la jeringa de vidrio, una valvula de bajo volumen muerto, una evaporacién/permeacién minima y tubos

resistentes a los productos quimicos.




Los aparatos necesarios para la titulacion automatica incluyen:
« Un titulador automatico, equipado con una bureta « Un vaso de
precipitados
« Un sistema de agitacion electrénico, 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 se puede utilizar para determinar el punto final de la titulacién Una titulacién automatica tipica
consta de los siguientes pasos: 1) Configure el titulador automatico de acuerdo
con las instrucciones del fabricante.
2) Normalmente se utiliza una pipeta volumétrica para agregar un volumen conocido de muestra al vaso de precipitados.
3) Sumerja el agitador de hélice o agregue la barra agitadora al vaso de precipitados y enciéndalo.
4) Inicie la titulacion, el titulador se detendra automaticamente en el punto final y determinara la concentracion del

analito.
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4. RESULTADOS DE LA TITULACION

4.1. PRECISION

Los factores mas criticos para lograr resultados precisos con los sistemas de titulacion HI900 son la concentracion de la muestra, el
tamafio de la muestra y tener un conjunto optimizado de parametros del método.

4.2. REPETIBILIDAD

La repetibilidad, o la concordancia entre determinaciones replicadas, se expresa cuantitativamente como la desviacion estandar relativa

=z
i)
Q
<
-
=)
=
=
<
-
w
(=)
=
4
o
m
i

(RSD).

4.3. FUENTES DE ERROR

Una de las ventajas del andlisis volumétrico es su excelente exactitud y precision. Las fuentes de error pueden agruparse en muestreo,

titulantes y estandares, reacciones quimicas, determinacién del punto final y célculos.
4.3.1. ERRORES DE MUESTREO

« Seleccion de una muestra no homogénea o no representativa * La muestra

se modificéd o se contaminé durante la recoleccion, el almacenamiento o las transferencias
« 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

Preparacion incorrecta debido a:
« Mala técnica al pesar la sal o al transferirla a cristaleria volumétrica * Baja pureza de las sales
o del agua usada para hacer el titulante y el estandar ¢ Cristaleria sucia o
humeda « AlImacenamiento
inadecuado del titulante o estandar que permite la ganancia, evaporacion o deterioro de agua * No estandarizar
con frecuencia para ajustar el cambio en el titulante + No enjuagar los tubos
del titulador con un volumen de titulante antes de estandarizar « Errores de volumen de las
pipetas y matraces volumétricos (se requiere cristaleria de grado A) « Errores de balanza al pesar
las sales (calibre y verifique la balanza regularmente)

4.3.3. ERRORES DE DISPENSACION

Dispensacion incorrecta debido
a: » Volumen de valvula muerta y valvula con
fugas « Inexactitud en el accionamiento del motor y juego/
contragolpe de engranajes
Sello deficiente de la bureta/piston « Didametro no uniforme
del cilindro de vidrio de la bureta « Incompatibilidad quimica con los tubos o
generacion de burbujas « Cambios de densidad/

temperatura en el titulante * Volumen inadecuado para cubrir el electrodo




4.3.4. ERRORES DE REACCION QUIMICA

« Disolvente o muestra inadecuados, lo que puede provocar reacciones secundarias
» Mala mezcla del titulante y el disolvente o la muestra en el recipiente de titulacion
« La reaccion entre el titulante y la muestra no es rapida.

« La reaccion no llega a su fin

« La reaccion tiene reacciones secundarias.

4.3.5. ERRORES DE DETERMINACION DEL PUNTO FINAL
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La mayoria de las titulaciones manuales utilizan un indicador visual para indicar cuando se alcanza el punto final y cudndo debe detenerse la titulacion. Los
tituladores automaticos utilizan métodos instrumentales para determinar el final de una titulacién y el punto de equivalencia.

Hay dos métodos predominantes utilizados para determinar el punto de equivalencia: la primera derivada y la segunda derivada.

El punto de inflexion de la curva de titulacién (mV vs. Volumen) se suele considerar el punto de equivalencia. La primera derivada se utiliza a menudo para
determinar este punto. El valor maximo de la primera derivada (AmV vs. AV) corresponde al punto de equivalencia tedrico. Durante una titulacion, es raro
encontrar un punto de datos exactamente en el maximo de la primera derivada; este valor maximo se determina interpolando los puntos de datos de la primera
derivada.

La segunda derivada (AmV  vs. AV ) también puede utilizarse para determinar el punto de equivalencia y ofrece ventajas sobre el método de la primera
derivada. Las segundas derivadas presentan mayor sensibilidad a puntos de inflexién mas pequefios y facilitan la evaluacion numérica del punto de equivalencia
real. El valor donde la segunda derivada es igual a cero es el punto de equivalencia. La segunda derivada requiere menos puntos ubicados cerca del punto de

equivalencia, donde los datos a menudo no se obtienen o no son tan fiables.

Los errores en la determinacién del punto final pueden deberse a:
« Sefiales incorrectas del sensor
* Deriva del sensor
« El sensor o instrumento tiene una respuesta lenta (se recomienda mantener los sensores en buen estado)

« Configuracion inadecuada en el titulador




5. CALCULOS

5.1. ECUACIONES UTILIZADAS EN LAS TITRACIONES VOLUMETRICAS DE KARL FISCHER

z
O
2 5.1.1. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA COMO % DE MASA A PARTIR DE MUESTRAS MEDIDAS EN MASA
5
=
[= .
3 menl Titer
a mple
< Mygngle X (1000 mg/g)
[e]
|
[=
Ejemplo Concentracion de la muestra (% p/p)
Viitrante Volumen de titulante (mL)
Titulo

Titulo del titulante (mg/mL)

mmuestra Masa de la muestra (g)

5.1.2. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA COMO % DE MASA DE MUESTRAS MEDIDAS POR VOLUMEN

erunl Titer

Esumpla B Vsnmple X dsumple X (] 000 mg/g) Bk

Ejemplo Concentracion de la muestra (% p/p)
Vitrante Volumen de titulante (mL)

Titulo Titulo del titulante (mg/mL)

Vsample Volumen de muestra (mL)

dsample Densidad de la muestra (g/mL)

5.1.3. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA COMO % DE VOLUMEN A PARTIR DE MUESTRAS MEDIDAS POR VOLUMEN

B Vi X Tier %100
Cample = Varmple X Gyter X (1000 mg /g)

Ejemplo Concentracion de la muestra (% p/p)

Viitrante Volumen de titulante (mL)

Titulo Titulo del titulante (mg/mL)

Muestra Volumen de muestra (mL)

de agua Densidad del agua a la temperatura de analisis (g/mL)

5.1.4. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA COMO % DE MASA RESTANDO LA TASA DE DERRIVA DE FONDO

(Virgnr X Titer)-[ Drift > 3¢ (1 mg/1000 pg) ] "

T g X (000 e/ -

Ejemplo Concentracién de la muestra (% p/p)
Viitrante Volumen de titulante (mL)

Titulo Titulo del titulante (mg/mL)

Deriva Tasa de deriva de fondo (ug/min)

e Duracién de la titulacién (min)

mmuestra Masa de la muestra (g)




5.1.5. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA EN MUESTRAS DE DISOLUCION EXTERNA

| Msplvent X ([sulurion 'Csulvem) C %100 _

Csurrlp]ra == + Lglution m

msumple 2

>

o

m

Csample Concentracion de la muestra (% p/p) 5

3

3

msolvente Masa de disolvente (g) c

3

Gsolution Contenido de agua de la muestra disuelta (p/p) g
Muestra Contenido de agua del disolvente (p/p)

de disolvente Masa de la muestra (g)

5.1.6. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA EN MUESTRAS DE EXTRACCION EXTERNA

o Mjtrgnt X (csupemuluﬂl'csoluam)
Coh= x 100
Msplyent X (.| '[supemumnt)

Csample Concentracion de la muestra (% p/p)
msolvente Masa de disolvente (g)

Contenido de agua sobrenadante de la muestra disuelta (p/p)

Disolvente Contenido de agua del disolvente (p/p)

mmuestra Masa de la muestra (g)
5.1.7. CALCULO DEL CONTENIDO DE AGUA EN MUESTRAS GASEOSAS
El contenido de agua de los gases normalmente se informa en unidades de pg/L o mg/L.

Viiont X Titer
Flow Rate x Flow Duration

somple —

Ejemplo Concentracion de la muestra (mg/mL)
Viitrante Volumen de titulante (mL)
Titulo

Titulo del titulante (mg/mL)
Caudal de muestra Caudal (L/min)

Duracién del flujo Tiempo de extraccion de muestra (min)

Para calcular el contenido de agua en % p/p, se debe conocer la masa del gas introducido en el recipiente de titulacion. 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

- Mample X (mmma
cﬁhun‘r -

Vlirmn!
Titulacion Titulo del titulante (mg/mL)

mmuestra Masa de la muestra (g)

Ctartrato

Contenido de agua de tartrato (156,6 mg/g)

Vitrante Volumen de titulante (mL)




5.1.9. CALCULO DEL TITULO (EQUIVALENTE EN AGUA DEL TITULANTE) UTILIZANDO ESTANDARES DE AGUA

C - Msgmple X Csmndnrd

5 fitront — v
Q fitrant
-
=)
[=
= Titular Titulo del titulante (mg/mL)
3
"'D" mmuestra Masa de la muestra (g)
<
é Cestandar Contenido de agua del estandar (mg/g)
e

Viitrante Volumen de titulante (mL)

5.2. ECUACIONES UTILIZADAS EN LAS TITRACIONES

Las principales variables utilizadas para calcular el resultado de una titulacién son el volumen de 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 nimero de equivalentes de analito y titulante.

5.2.1. CALCULO DE MUESTRA POR MASA

vﬁtmnr X ch’imnr X Ratio X Fw{lnu['ﬁe ¢

100

sample —
msumple
Ejemplo Concentracion de la muestra (g/100 g)
Viitrante Volumen de titulante
Titular Concentracion de titulante (eq/L)
Relacion

Relacion de equivalencia analito/titrante (mol analito/eq titulante)
Muestra de Peso formula del analito (g/mol)

FWanalyte Masa de la muestra (g)

5.2.2. CALCULO DE MUESTRA POR VOLUMEN

[sumple - ernnr x Cn‘trctnr X Ratio X Fwﬂnn[vre %100

Vsumpla
Ejemplo Concentracion de la muestra (g/100 g)
Vtitrante Volumen de titulante
Titular Concentracion de titulante (eq/L)
Relacion

Relacién de equivalencia analito/titrante (mol analito/eq titulante)
FWanalyte Peso férmula del analito (g/mol)

Vmuestra Volumen de muestra (mL)




5.2.3. ESTANDARIZAR EL TITULANTE POR MASA

La estandarizacion del titulante es el segundo célculo mas importante en las titulaciones. Se titula un estandar primario para determinar la

concentracion del titulante. Se trata, en esencia, de una titulacion tipica calculada en sentido inverso, donde se conoce la concentracion de la

solucion y se desconoce el titulante.

C . Mjondord X< Ratio
L Fwsiundmd X Vlﬂmnr
Titular Concentracion de titulante (N)
estandar Masa del estandar (g)
Relacion Relacion de equivalencia valorante/estandar (eq valorante/mol estandar)

Foérmula estandar FW Peso del estandar (g/mol)

Vtitrante Volumen de titulante (L)

5.2.4. ESTANDARIZAR EL TITULADOR POR VOLUMEN

Vstnndurd X (] I-/ 1000 ITID X csmndurd

fitrant —

Vlirmm
Titular Concentracion de titulante (N)
Vestandar Volumen del estandar (mL)
Cestandar Concentracion del estandar (eq/L)
Vtitrante Volumen de titulante (L)

5.2.5. TITULACION EN BLANCO

En una titulacién en blanco, se realiza una pretitulacién, generalmente con el disolvente utilizado para la titulacion 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 solucion de titulacién. La ecuacion basica de titulacion puede utilizarse para una titulacién en blanco, con la

unica modificacién de que el volumen de titulante utilizado en la titulacion en blanco debe restarse del volumen de titulante de la titulacion regular.

Corort X (Vg rge- Vi) ¢ Ratio s FW, .
(sumpie: - ( e k) i 100

Msample
Ejemplo Concentracion de la muestra (g/100 g)
Titular Concentracion de titulante (eq/L)
Vmuestra Volumen de titulante requerido para la muestra (L)
Vblank Volumen de titulante necesario para el blanco (L)
Relacion Relacién de equivalencia analito/titrante (mol analito/eq titulante)
Muestra de Peso férmula del analito (g/mol)

FWanalyte Masa de la muestra (g)
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5.2.6. TITULACION DE PUNTO FINAL MULTIPLE

Algunas titulaciones tienen dos o mas puntos finales, cada uno correspondiente al punto de equivalencia de una reaccién especifica. Las
titulaciones con multiples puntos finales son similares a una titulacion en blanco, ya 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.

VI|'Ircml 1 X [mmm X Ratio X qunnlwel

csumplel == x 100
Meample
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[sumpng _ (VﬁlmnIZ -mem]) x Crilrrum X Ratiox qunulﬂe?f %100

Magmpls

(V1i|l0ﬂ|3 'memg) X Eﬁtmnr X Ratio x qunulﬂeS %100

(sumple3 =

msumpla
Ejemplo1 Concentracion de la muestra 1 (g/100 g)
Ejemplo2 Concentracion de la muestra 2 (g/100 g)
Ejemplo 3 Concentracion de la muestra 3 (g/100 g)
Titular 1 Volumen de titulante necesario para alcanzar el primer punto final (L)
Titulacion 2 Volumen de titulante necesario para alcanzar el segundo punto final (L)
Titulacién 3 Volumen de titulante necesario para alcanzar el tercer punto final (L)
Titular Concentracion de titulante (N)
Relacion Relacion de equivalencia analito/valorante (mol analito/eq valorante)
FWanalyte 1 Peso formula del analito 1 (g/mol)
FWanalyte 2 Peso férmula del analito 2 (g/mol)

Muestra de 3 ms Peso formula del analito 3 (g/mol)

de Fwanalyte Masa de la muestra (g)
5.2.7. TITULACION POR RETROCESO

La ecuacion utilizada en los calculos de titulacién por retroceso también es similar a la ecuacion para una titulacién 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 de segundo titulante

necesaria para reaccionar con el exceso de titulante afiadido en la primera titulacion. La diferencia entre ambas cantidades es la cantidad de

titulante necesaria para alcanzar el primer punto de equivalencia.

(Clim]nﬂ X Vﬁtmnﬂ 'Critrum? X Vﬁimm’Z) X Ratio X qunull,rte
csumple = %100

V&umple
Ejernplo Concentracién de la muestra (g/100 ml)
Titular 1 Concentracion de valorante 1 (N)
Titular 1 Volumen de titulante 1 (L)
Titular 2 Concentracién de valorante 2 (N)
Titulacién 2 Volumen de titulante 2 (L)
Relacion Relacion de equivalencia analito/valorante (mol analito/eq valorante)
FWanalyte Férmula Peso del analito (g/mol)

Vmuestra Volumen de muestra (mL)




6. GLOSARIO

Acido Especie quimica que puede donar uno o mas protones (iones de hidrégeno).

Titulacion acido-base
Titulaciones de neutralizacion estequiométrica, basadas en la reaccién que ocurre entre un acido y una base.

Actividad.
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Propiedad fisica que corresponde a la concentracion de todos los iones en una solucién. Los electrodos responden a la actividad.

Titulacion amperométrica

Titulaciones en las que se utiliza el flujo de corriente entre dos electrodos (a menudo un electrodo metalico y un electrodo de referencia) 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 suelen ser de precipitacion.

Titulador Automatico.

Un instrumento disefiado para realizar una titulaciéon automaticamente. Afiade la cantidad adecuada de titulante, determina el punto final y
calcula los resultados.

Titulacion por

retroceso Un tipo de titulacion en la que se afiade una cantidad excesiva de titulante a una muestra, lo que fuerza una reaccion lenta a completarse.

Luego, el exceso de reactivo se titula nuevamente con un segundo titulante.

Base

Especie quimica que puede aceptar uno o mas protones (iones de hidrégeno).

Indicacién biamperométrica Utiliza
un electrodo de doble clavija de platino para medir el flujo de corriente a través de una solucion de titulacion.

Indicacién bivoltamétrica Utiliza

un electrodo de doble clavija de platino para medir el voltaje necesario para mantener un flujo de corriente constante a través de una solucion
de titulacién mientras se aplica un voltaje constante a través de los elementos de platino del electrodo.

Bureta
Pieza cilindrica graduada de vidrio de laboratorio que se utiliza para dispensar cantidades precisas de solucion.

16n complejo

Una especie en la que un ion metalico central estd unido covalentemente a uno o mas grupos donadores de electrones llamados ligandos.
Titulaciones complexométricas.

Los iones metalicos se titulan utilizando un titulante que se une fuertemente a ellos. Los titulantes suelen contener acido etilendiaminotetraacético

(EDTA) o acido ciclohexilendinitrilotetraacético (CDTA).

Punto final
El punto en el que se detiene una titulacién porque un cambio fisico en la solucién ha indicado una titulacién completada.
Los puntos finales de 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 la titulacion esta completa.
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Punto de equivalencia
El punto donde la cantidad de titulante es estequiométricamente igual a la cantidad de analito.

Formal

El 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 concentracién indicada puede no ser del todo correcta.

Andlisis gravimétrico

Una determinacion cuantitativa de un analito basada en la masa del sélido.

Electrodo indicador

Un 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 titulaciones manuales. Los indicadores quimicos han sido sustituidos por indicadores
electrométricos, que se utilizan con tituladores automaticos.

Punto de inflexién
El punto de una curva de titulacién en el que la curva de la segunda derivada cambia de signo.

Electrodo selectivo de iones (ISE)
Un electrodo que responde a un ion especifico, el potencial del electrodo es proporcional a la concentracién o actividad de ese ion en la solucién
que se mide.

Titulacién de Karl Fischer

Una titulacion que utiliza una reaccion quimica especifica para determinar el agua.

Titulacién manual

Una titulacion que se realiza a mano, el analista debe agregar la cantidad adecuada de titulante, determinar el punto final
y calcular los resultados.

Molar

La concentracién de un soluto en una solucion.

Mol (mol)
Cantidad de una especie quimica. El peso molecular de una sustancia en gramos equivale a la masa de un mol de dicha sustancia. Un mol
equivale a 6,022 x 10 ' 4tomos o moléculas.

Monocromador

Un dispositivo que permite que sélo pase un rango estrecho de longitudes de onda separando la luz en diferentes longitudes de onda.

Titulacién de puntos finales multiples
Una titulacion que hace reaccionar multiples especies en solucién, secuencialmente, utilizando el mismo titulante. La concentracion de cada analito

puede determinarse a partir de sus respectivos puntos finales.

Ecuacion de Nernst
La ecuacion fundamental que relaciona el voltaje de la celda con la concentracion de una solucion.
Neutralizacion

Una reaccion quimica en la que un acido y una base reaccionan para formar una sal neutra y agua.



No acuoso Una

solucion 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 asi eliminar el efecto nivelador del agua sobre
todos los acidos y bases disueltos en ella.

Normal

La concentracién de una solucion que tiene en cuenta cualquier diferencia estequiométrica entre las distintas especies de una solucion.

Potencial de oxidacion/reduccion (ORP)

Voltaje generado en una solucién, resultado de la relacion entre las especies oxidadas y reducidas. Generalmente se mide potenciométricamente con
un sensor de ORP.

Oxidante

La especie que acepta electrones en una reaccion redox.

Pipeta

Aparato cientifico que se utiliza para suministrar volimenes precisos de liquidos.

Acido Poliprético

Acidos que son capaces de donar mas de un protén por molécula de &cido.

Titulaciéon potenciométrica Una

titulacion en la que el punto final se determina monitoreando el voltaje de la solucién usando 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

La sustancia quimica afiadida en una titulacion que provoca que se produzca la reaccion dada.

Reaccién de reduccién-oxidacion (redox)
Reaccién quimica en la que se modifica el nimero de oxidacion de los atomos que intervienen. La reduccién es la ganancia de electrones, lo que

disminuye el nimero de oxidacion. La oxidacion es la pérdida de electrones, lo que aumenta el nimero de oxidacion.

Reductores El

donante de electrones en una reaccioén redox.
Electrodo de referencia.

Electrodo que proporciona un potencial constante. Se utiliza en combinacién con un electrodo indicador, lo que permite medir dicho potencial.

Desviacién estandar relativa (RSD)

Medida de la variacion relativa en un conjunto de datos. Se calcula dividiendo la desviacion estandar entre la media: RSD = (Desviacion estandar de X)
*100 / (Media de X)

Repetibilidad La

variacién en las mediciones de muestras tomadas por una sola persona o instrumento en las mismas condiciones.

Titulacion espectrofotométrica Titulacion

en la que el punto final estd marcado por un cambio en el color y/o la intensidad del color.
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Estequiometria
La relacion cuantitativa de los reactivos y productos en una reaccién quimica.

Titulante

La sustancia quimica afiadida en una titulacién que provoca que se produzca la reaccion dada.

Valoracion

Procedimiento cuantitativo y volumétrico utilizado en quimica analitica para determinar la concentracion de un analito en solucion. La concentracion del

analito se determina afiadiendo lentamente un titulante a la solucion. A medida que se afiade el titulante, se produce una reaccion quimica entre este y el
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analito.

Curva de titulacién

Una grafica que contiene los datos fisicos obtenidos para una titulacion. Los datos representados suelen ser una variable independiente (volumen de

titulante) frente a una variable dependiente (pH de la solucién). A partir de la curva de titulacion, se puede determinar el punto de equivalencia o punto final.
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Certificacion Todos los instrumentos Hanna cumplen con las directivas europeas CE.

Recomendaciones

para los usuarios|

Garantia

c € compliant
Eliminacién 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
electrénicos, lo que contribuira a la conservacion de los recursos naturales.
Garantizar la correcta eliminacién del producto y la bateria previene posibles consecuencias negativas

para el medio ambiente y la salud humana. Para mas informacién, contacte con su ciudad, su servicio

local de recogida de residuos domésticos, el punto de compra o visite www.hannainst.com.

Antes de utilizar este producto, asegurese de que sea totalmente adecuado para su aplicacién especifica
y para el entorno en el que se utiliza. Cualquier variacion introducida por el usuario en el suministro es

El equipo puede degradar el rendimiento de los medidores. Por su seguridad y la del medidor, no lo

utilice ni lo guarde en entornos peligrosos.

El HI933 tiene dos afios de garantia contra defectos de fabricacién y 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, manipulacién o falta del mantenimiento prescrito.

Si necesita servicio, contacte con su oficina local de Hanna Instruments. Si esta en garantia, indique
el numero de modelo, la fecha de compra, el numero de serie y la naturaleza del problema. Si la
reparacion no esta cubierta por la garantia, se le notificaran los cargos.

Si necesita devolver el instrumento a Hanna Instruments, primero obtenga un nimero de Autorizacion
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.
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