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GUIA INICIO RAPIDO

Estimado cliente,

Felicitaciones por haber elegido un producto de Hanna Instruments.

Esta guia ha sido escrita para el Titulador Volumétrico Karl Fischer HI 903.

Por favor lea cuidadosamente esta guia de inicio rapido antes de utilizar el instrumento. Esta
guia le proporcionara la informacidon necesaria para el correcto uso del instrumento.

El propdsito de esta guia es presentar una vision rapida para configurar y utilizar el
instrumento.

Para informacion detallada ilustrando las amplias capacidades de su titulador, refiérase al
Manual de Instrucciones.

© 2010 Hanna Instruments

Todos los derechos reservados. Esta prohibida la reproduccion total o parcial sin el consentimiento por escrito del
propietario del derecho de autor, Hanna Instruments Inc., 584 Park East Drive, Woonsocket, Rhode Island, 02895,
USA.
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INTRODUCCION

El Titulador Volumétrico HI 903 Karl Fischer es extremadamente flexible, capaz de realizar una
amplia variedad de métodos de titulacion de contenidos de agua altamente precisos y exactos.
El HI 903 encuentra una titulacién de punto final utilizando un electrodo polarizado y un
algoritmo de deteccion avanzada. Un flujo constante de corriente es mantenido entre las dos
puntas de platino del electrodo titulador. Cuando la solucién en el vaso de titulacion contiene
agua, es requerido un voltaje relativamente alto para mantener el flujo de corriente entre las
puntas. A medida que procede la titulacion, el agua en la muestra es consumida por el
titulador. En el punto final, toda el agua ha sido reaccionada y la celda contiene exceso de
yodo. La presencia de exceso de yodo dentro de los resultados de la celda de titulacion en
una reduccion en la cantidad de voltaje requerido para mantener la corriente constante entre
las puntas del electrodo. El algoritmo de deteccidon del punto final incorporado en el 903 HI
analiza ambas la respuesta del electrodo a adiciones individuales del titulador y la forma de la
curva total de titulacion de modo de determinar el punto final de la valoracién. Los reportes y
métodos de titulacion pueden ser transferidos a un PC a través de una interfaz USB,
almacenado en una unidad flash USB o directamente impresos desde el titulador. Para mayor
conveniencia pueden ser agregados un teclado y un monitor externo.

Como puedo encontrar cierta informacion?

1. Esta Guia de Inicio Rapido ayudara al usuario a comprender como opera el
titulador dentro de un corto periodo de tiempo. El primer analisis se realizara con la ayuda de
los métodos almacenados de fabrica.

2. El Manual de instrucciones proporciona una descripcion completa de los
principios de operacidn (interfaz de usuario, opciones generales, métodos, modo de
valoracién, mantenimiento, etc.).

3. Las pantallas de ayuda contextual contienen explicaciones detalladas acerca de
qué tipo de datos se pueden establecer o ser vistos en cada pantalla desplegada.

4. El folleto de la Teoria de Titulacion describe los conceptos basicos de titulacion.
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MEDIDAS DE SEGURIDAD

Deben ser seguidas las siguientes medidas de seguridad:
1. Asegurese que el cable de alimentacién esta conectado a un enchufe eléctrico.
2. Nunca conecte o desconecte los conjuntos de bomba con el titulador encendido.
3. Verifique que la bureta y el tubo conectado son como se describe en esta guia.

4. Siempre chequee que el titulador, solvente y botellas de residuo, asi como el vaso
de precipitado de valoracidon apropiadamente ensamblado.

5. Siempre limpie los derrames vy las salpicaduras.

6. Evite las siguientes condiciones ambientales de trabajo:
e Vibraciones severas
e La luz solar directa
» Humedad atmosférica sobre 80% sin condensacion
e Las temperaturas ambiente inferiores a 10 °C y por encima de 40 °C.
» Cerca de fuentes calefaccion o refrigeracion.
* Riesgos de explosion

7. Tener el Titulador solamente reparado por personal de servicio calificado.

8. Evitar la inhalacion de vapores de solventes para tituladores. Evite el contacto con
productos quimicos.
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CONEXIONES TITULADOR
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INTERFACE USUARIO

Teclado
Los Tituladores tienen su propio teclado con 29 teclas agrupadas en cuatro categorias, como

sigue:

Teclas Flechas

S——
.!\rnﬁ

CNCNC)

ONONONONO!
ONONONO,

0

e’
—
e —

1,0 000,

Option Keys Function Keys Numeric Koys

Pantalla
Los tituladores grafica color retro iluminada de 5.7”. En la pantalla a continuaciéon es mostrado

el Modo Standby.

Estado proceso

Horay Fecha To7:99:1% Har 249, 2011 IS
Nombre Método Stdr Smambk w” Tartrate
Fre-Titratlion N Estado bureta
Etapa Proceso Drift Analvslis |
Last Doses
0.12 ulL Titrant tda.
‘/ " 1
Ultimo volumen \ =0.0nL ¢ arr4"  Velocidad agitacion
Dosificacion Pras: BT e 300 300
'ess i' o o
Gtdz, Titrant, \ ’f
/“‘ en add standard %..i-7 Volumen titulacién/Pre
Recordatorios o A titulacion
advertencias Driée
all FPra=-Titr. Usl. lpgsnen N V; . i
alor dispersion
4180.8 0.0000 wl 2.8 P
Valor mV Uy Celecs Method start Stdz.
Grash Ne chod Depotons Lo Titrant

con explicaciones cortas.
La interface de usuario contiene varias pantallas. En cada pantalla, se presentan al mismo
tiempo muchos campos de informacion. La informacién es desplegada de una manera
facilmente comprensible, utilizando textos de diferentes tamafios.
Las teclas virtuales de opcion describen la funcion desarrollada cuando la correspondiente

tecla suave es presionada.

Teclas opciones virtuales
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COMO SELECCIONAR SU IDIOMA

Set Lansuscs

Para cambiar el idioma, presione
desde la pantalla principal. Destaque la

Ly . . ¥ o =P 301
opcion lenguaje y luego presmne‘ S ——

. Utilizando las teclasﬁ\y \/'seleccionando el
idioma desde las opciones listadas en la
pantalla Set Language

y presione . [ e |

Reinicie el titulador de modo de aplicar el Sasact [ cucare | |
Nuevo ajuste de lenguaje.

Cxlect the Tensumms

COMO USAR AYUDA CONTEXTUAL

Cualquier informacion relacionada con el titulador puede ser facilmente accedida por medio de

. ? | . .
presionar ) . La ayuda contextual puede ser accedida en cualquier momento y
proporcionar informacion Util relacionada con la pantalla actual.

METODOS

El Titulador Karl Fischer HI 903 puede almacenar hasta 100 métodos: Estos incluyen hasta 90
métodos estandar.

Métodos estandar

Cada titulador viene con un paquete personalizado de métodos estandar. Los envases de
método estandar estan desarrollados en los laboratorios de Hanna Instruments para cumplir
con los requerimientos de analisis de industrias especificas.

Métodos definidos por el usuario

Los métodos definidos por el usuario permiten al usuario crear y guardar sus propios métodos.
Cada nuevo método normalmente se basa en un método existente que es modificado para
adaptarse a una aplicacion especifica.
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ANTES DE REALIZAR LA PRIMERA TITULACION
Ajustes del Titulador

e Asegurese que todos los accesorios del titulador estén correctamente instalados (ver Manual
de Instruccion, seccidon Setup).

» Aseglrese que todos los sistemas de vasos precipitados este apropiadamente sellados para
la humedad atmosférica (que los conectores y tuberias estén correctamente montados).

¢ Que el desecante haya sido apropiadamente secado.

Obtencion de los Reactivos

e |los reactivos (titulante y solvente) deben ser adecuados para los requerimientos de los
analisis (ver Manual de Instruccion, Apéndice 2 para lista de solventes vy titulantes
recomendados).

Purga de la Bureta

e Remueva el tubo dispensador desde el vaso de titulacion (desatornille el conector y remueva

el tubo) e insértelo en la botella de desecho o contenedor de desecho separado.

Serete |,

e Desde la pantalla Iddle (standby) presione.

o

e Destaque la opcidn primera bureta y luego presione.
e ingrese el numero de lavados de la bureta. Son recomendados a lo menos 3 lavados con la

solucion utilizada para la titulacion (permita que las burbujas de aire sean evacuadas).

Al

e Presione para iniciar.

e Sera desplegado el mensaje “Executing...”.

Nota: Asegures que usted tiene un fluido continuo en el interior de la bureta. No utilice

Sop
Durwtt

durante el llenado normal de la bureta si usted no esta seguro que todas las
burbUJas han sido completamente evacuadas. Para resultados exactos, el tubo de
aspiracion, el tubo de dispensado y la jeringa deben estar libres de burbujas.

e Cuidadosamente lave el extreme del tubo dispensador para remover el titulante.

e Inserte el dispensador de tubo en el correspondiente agujero del vaso titulador y

atornille para sellar el vaso.

10
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COMO REALIZAR LA PRIMERA TITULACION

Método de Seleccion

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

Para seleccionar este método:

> - .
e Presione desde la pantalla Idle. Utilice las teclas/ y \/ para destacar el método
Solvente HI8301EN con 5mg/ml 1-componente Titulante.

¢ Presione.

Luego de completar esta operacion, seran desplegados los nombres de los métodos en la
parte superior de la pantalla.

Establecer Parametros Metodos

Para desplegar los parametros de métodos, presione—===- La pantalla View/Modify
Method sera desplegada.

Solo pueden ser cambiados ciertos parametros desde los métodos estandar.

Para esta titulacion, solo el valor de concentracion KF y el tamano de la muestra de solvente
Necesita ser ingresado como el pantalla mostrada a continuacion.

Para lograr esto:

e Destaque la opcion Titulante desde la pantalla View/Modify Method y luego presione.

e La pantalla Titulante Karl Fischer sera desplegada.

. & .
o Pre5|one .

« Destaque “Standardized Titrant Concentration (Concentracion Titulante Estandarizado)”

e

y presione

. ' Acopt
e Ingrese el valor correcto, luego presione [

. Presione‘ tres veces para volver a la pantalla Idle.
Reporte Ajuste de Titulacion

Los usuarios pueden seleccionar la informacion que se almacena para cada valoracion que se
realiza. Para obtener informacion apropiada al final de la valoracion, realice las siguientes
operaciones:

¢ Desde la pantalla principal, presione |g y sera desplegada la pantalla Data

Parameters.

11
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» Destaque la opcion Setup Titration Report y presione [ ]

e Marque los campos a ser incluidos con el simbolo “*”utilizando las teclas /\ y \/ y

Scect
presione para alternar la seleccion.

Gave Sstape

R . - -
ik y luego presione para volver a la pantalla principal.

¢ Presione

Llene el Vaso de Precipitado con Solvente
El vaso de titulacion debe ser llenado con 1-componente hasta la marca MIN (alrededor de 50
mL de solvente):

St
Ar g |*°

e Desde la pantalla Idle, presione
* Presione y sostenga el botdn FILL localizado en el extremo superior de la bomba de aire.

e Espere hasta que el vaso este llenado hasta la marca MIN con solvente.

S[op
Ar Pump

» Detenga la bomba por medio de presionar y luego confirme la cantidad

aproximada del solvente en el vaso de precipitado.

Prepare el Solvente para las Muestras
Antes de comenzar una titulacién, la humedad residual dentro del vaso de titulacion y el
solvente debe ser reaccionada:

:yr\'

sop

e Desde la pantalla Idle, presione . El titulador podra ingresar al modo de Pre-Titulacion,
inicie el agitador magnético, y comience la dosificacion de la titulacion dentro del vaso
precipitado de titulacion. Si no se ve titulante moviéndose a través de la punta de anti difusion
luego de varias dosis, presione - y verifiqgue que no haya derrame de titulante desde el
alojamiento de la bureta o desde los conectores del tubo dispensador.

e Una vez que la humedad residual ha sido reaccionada (es alcanzado el punto final
potencial), el titulador podra ingresar al modo Analisis de Dispersidon (asumiendo que este
seleccionado Ingreso Automatico de Dispersion). El titulador calcula la tasa de humedad
atmosférica infiltrandose dentro del vaso de precipitado del titulador por el siguiente minute y
despliega el resultado en la esquina izquierda de la pantalla.

« Si la tasa de Dispersion es estable y el punto final potencial es mantenido, el titulador podra
ingresar al modo Standby. El titulador continta para mantener el punto final potencial y
actualiza la tasa de dispersion.

Preparacion e Introduccion de la Muestra
Preparacion Masa de la Muestra
Medir el tamafio de la muestra en masa mediante una balanza analitica, dara los resultados

mas reproducibles.

12
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Muestras Solidas:

e Muestras Solidas con grandes pedazos pueden requerir ser pulverizadas o molidas en
un molino analitico. Estas muestras pueden ser agregadas con una navecilla de pesaje por
medio de remover el enchufe conector de la muestra.

e Las muestras semi solidas con contenido de agua no homogéneo puede requerir ser
homogenizadas antes de su adiccidon. La muestra puede ser agregada utilizando una jeringa
sin aguja por medio de remover el tapdn del enchufe conector.

Muestras Liquidas:

» Muestras con baja viscosidad podran ser agregadas utilizando una jeringa con su aguja
(inyeccidn a través del septum).

Pese la jeringa antes y después de la inyeccién de manera de aumentar su precision.

Preparacion Volumen Muestra

Muestras liquidas con baja viscosidad pueden ser agregadas por volumen.

Las muestras deben ser agregadas utilizando una pipeta clase A.

Nota: Al agregar muestras con la navecilla de pesaje, pipeta o jeringa sin aguja, el
septum debe ser removido. Por lo tanto, la operacion de adicidn se debe realizar
rapidamente para evitar la exposicion prolongada del vaso a la humedad atmosférica.

Realizar una Titulacion

et
e Desde la pantalla principal presione para analizar una muestra o para la

estandarizacion del titulador. Se le solicitara ingresar el tamafio a analizar. Agregue una
muestra preparada de acuerdo a un método de preparacion a continuacion descrito.

S
Shair,

Ingrese el tamano a analizar y luego presione 0 ‘ El titulador
comenzara el analisis de acuerdo al método seleccionado.
« Al final de la titulacion, aparecera el mensaje “Titration Completed (titulacion
completada)” en el estado de la titulacion, junto con la concentracion final de la humedad en
la muestra, el volumen de punto final, y otra informacién relevante. El titulador vuelve a

ingresar al modo Standby (se esta activo) en el fondo.

A9:24:47 Fab 16, 2040 (e <d ]
[itrmmt Stardsrdi oot ion

[ PrETTWRITSn ] »

Or3ifs Analys =]

- . s EAYIDWY |

00 ul | e, |

[lwated Water: - Wiz 03 >
D.0DCO wg _— 1
v 7 e

[y 3 )
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Comprendiendo la Informacion Desplegada
Durante una titulacién, es desplegada la siguiente pantalla:
Ver Graficos durante Titulacion

Ve

Presione L===_lpara desplegar el grafico de titulacién en tiempo real.
La curva desplegada es un ploteo de Electrodo Potencial vs. Volumen de Titulante.

Una linea de segmento horizontal representa el punto final potencial seleccionado usuario
Stendardization Result [EEER Graph of Titration Dats

 a—Potential
=00

1.7925... .

Sele

fralvete Ourstiont 06230 lanize |
Drlfr Untua: 2.4 ugmmin 1
CANCAro Size; 0317 &
Erandard Concantratiaon: 10. 00 LN
lume Dalivered! 1 L wl

Ferore DI _0MIs

P View e s e e dad - View Save s
I Escare I Rep oy I‘A’“m,l“,,u‘:' l hrEs [ Feport CIRAST

Termino Titulacion

Cuando termine, presione para volver al modo de espera (standby) (si esta activo).

La titulacién se termina cuando se cumplan las condiciones de los Criterios de Termino.

El Criterio de Termino por defecto es un valor de mV, en el cual la titulacion es terminada
luego que el valor de mV permanece por debajo del punto final potencial para el tiempo de
estabilidad seleccionado.

Cuando ha terminado la titulacion, el titulador mostrara la concentracion final de la humedad
junto con la informacién basica de titulacion.

Para ver el reporte personalizado o grafico de titulacion, presione [ ]-
Para ver estadisticas de analisis multiples, presione (==

Para estandarizaciones del titulador, presione para actualizar el titulador activo con el
resultado de la estandarizacion desplegado.

Cuando este realizado, presione’ =3 para volver al modo de espera (si esta activo).

Resultados PTETTRITIE:
Los resultados obtenidos de la titulacién son S s epnt
almacenados en un archivo de reportes que Eevinssed Dott atene: o i A

Tiwation want 1 Compieclion

puede ser desplegado, transferido a un Gpar ator Hame:
dispositivo de almacenamiento USB o un PC o Anstyet Sigrataa:
imprimirse.

Ver ultimos datos de titulacion

e Presione (mientras no se realiza ninguna

titulacion).
e La pantalla Parametros de Datos serd Ty, | e | P | B | B
desplegada.

14
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» Desde la pantalla Parametros de Datos destaque la

Opcidn revisar Reporte Ultima Titulacion y presione .
e Sera desplegada la pantalla Revision de Resultados.

agn
e Utilice las teclas us [
titulacion.
Ver reporte de titulacion en pagina 15.
Imprimir reporte de titulacion
Conecte una impresora DOS / Windows compatible directamente al conector DB 25 (puerta
paralela) localizado en la parte posterior del titulador.
Nota: para conectar la impresora, por favor apague el titulador y la impresora.
Impresion de un reporte:

] |para desplegar la informacion relacionada con la Gltima

e Desde la pantalla Revision de Reporte presione[.
e Durante la trasferencia de informacién a la impresora, sera desplegado el mensaje “Printing”
en la pantalla.

. Laragm e
e Presione para volver a las pantallas Parametros de Datos.

Pecape

e Presione nuevamente para volver a la pantalla principal.

Almacenando la informacion en un dispositivo ‘ot of Files on Titrator
UsSB Use arrow Keys to sclect file type.
Esta caracteristica permite almacenar los resultados B

de las titulaciones o sesiones de registros derivadas
en un dispositivo de almacenamiento USB.

e Inserte el dispositivo de almacenamiento USB
dentro del conector USB.

¢ Desde la pantalla Idle (espera), presione ,
Sera desplegada la pantalla Opciones Generales i -
e Destaque la opcion Grabar Archivos a Dispositivo Eacere | ¥PE | O | RISS® | ST

de Almacenamiento USB utilizando las teclas £ y

V.

. Presione| . Sera desplegada la pantalla Lista de Archivos en el Titulador.
e Utilice la teclas < o ~para seleccionar el tipo de archivo: “report files (reporte archivos)”.

Lo
. Presione- para transferir todos los archivos disponibles al dispositivo de
almacenamiento USB, o destaque el nombre del reporte a ser transferido y presione

15
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Copy
H

* Al transferir un archive de reporte automaticamente se transferira el archive de registro
correspondiente y el archivo BMP grafico de titulacion (si es disponible).

Ferme

¢ Presione

Fecape

e Presione
Reporte de titulacion

, para volver a la pantalla Opciones Generales.

nuevamente para volver a la pantalla Idle (espera).

| Tocr |

Mientras se desplaza con las teclas “—= ‘yl Done ”, los campos a continuacién podran ser
vistos en la pantalla o ser impresos. La misma informacion esta disponible en el archivo de
reporte grabado (KF_00003.rpt en este ejemplo, con todos los campos de reporte

seleccionados).
HI903 - Titration Report (reporte titulacion)

Method Name (nombre método): Moisture (humedad en

aceite) in Oil

Hora y Fecha:

ID Titulacion:
Nombre Compafiia:
Nombre operador:
Nombre Electrodo:
Campo 1:

Campo 2:

Campo 3:

Titulador

Version Software Placa Base:
Version Software Bomba:
Numero de Serie Titulador:
Numero de Serie Placa Analoga:
Numero de Serie Bomba:

Fecha Calibracion Analoga:

Nombre:
Method Revision:
Tipo:

Tasa de Predispensado
Tiempo Agitado Pre analisis:

Velocidad Agitacion:

Tipo Barra agitadora:
Dispersion de Entrada:

Solvente:

Determ. Muestra:
Nombre Muestra:
Tipo de Muestra:
Tamafio Muestra:
Titulante:

Tipo Titulante:

12:00 Jan 01, 2011
KF_00003
Hanna Instruments
KF Technician
Sonda 1
Cualquier texto
Cualquier texto
Cualquier texto
Software Version: v1.0
v2.6
vl.4
12345678
12345678
12345678
Aug 22, 2010
Method Parameter (Parametros Método)
Humedad en aceite
1.0
Andlisis muestra
None
0 Segundos
900 RPM
Medium
Automatica
KF Solvent
Parametros Muestra (Parametros muestra)
Normal
Aceite
Masa
0.5000 g
Titulante KF
Un Componente

Conc. Titulante Nominal:
Conc. Titulante Estand.:
Fecha / Hora:

2.0000 mg/mL
2.0000 mg/mL
Jan 01, 2011 12:00

Recordador edad titulante: 2d:00h:00m
Parametros Control
Modo Inicio: Normal
Modo Standby: Habilitado
16
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Duracién Standby: 720 minutos

Tension Impuesta: 20 uA
Dosis minima: 0.5000 uL



Dosis maxima: 30.0000 uL

Aumento tiempo: 1 segundo
Valor punto final: 180.0 mV
Promedio sefal: 3 Lecturas
Tasa flujo: 10.0 mL/min
Parametros Termino:
Duracion Maxima: 3600 segundos
Volumen Maximo Titulante: 20.0000 mL
Criterio de Termino: mV Punto final
mV Punto final: 4 sec
Unidad resultados: %
Nr Volume[ml] mV Time
0 0.0000 403.6 00:00:00
1 0.0000 403.5 00:00:01
2 0.0028 403.1 00:00:03
3 0.0078 402.3 00:00:05
4 0.0128 402.6 00:00:06
5 0.0178 403.0 00:00:08
6 0.0228 402.5 00:00:09
7 0.0278 402.4 00:00:11
8 0.0328 402.7 00:00:12
9 0.0378 402.5 00:00:14
10 0.0428 402.9 00:00:16
256 0.9904 169.7 00:06:45
257 0.9904 177.4 00:06:47
258 0.9904 173.7 00:06:48
259 0.9904 171.1 00:06:50
260 0.9904 173.4 00:06:52
261 0.9904 181.1 00:06:53
262 0.9904 175.5 00:06:55
263 0.9904 178.2 00:06:56
264 0.9904 177.6 00:06:58
Resultados Titulacion
Nombre Método: Moisture in Oil (humedad en aceit
Hora y Fecha: 12:00 Ene 01, 2011
Tamafo Muestra: 0.5291 g
Conc. titulante: 2.0000 mg/mL
Valor Dispersion: 1.0 ug/min
Volumen Punto Final: 0.9904 mL
Resultado: 0.3730 %
Duracion Titulante: 06:58 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 50.8 mL
Titulacion a Complecion
Nombre Operador: Cualquier texto

Firma Analista:
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INTRODUCCION

1 INTRODUCION

El HI 903 es un titulador volumétrico Karl Fischer automatico de alta precision, gran flexibilidad y
repetibilidad.

El Titulador esta disefado para realizar titulaciones de una variedad de tipos de muestra.

Son los principales atributos de este titulador:



Flexibilidad

Alta precision

Repetibilidad

Rapidos resultados

Reporte completo

Historial resultados
Caracteristicas GLP

Fase acondicionamiento
Sistema sellado
solvente

Auto diagnostico
ayuda integrada

Gran pantalla grafica

Soporta hasta 100 métodos de titulacion (estandar y definidos por el usuario).
Titulacion definida por el usuario y base de datos estandar.

Sistema de dosificacion preciso, capaz de suministrar tan poco como 0.125 pL de titulante
en una dosis individual. Medicién mV precisa y control de corriente (pA).

Integrado con poderosos algoritmos para criterios de termino basados en
punto final mV dispersion relativa/absoluta.

Metodos de titulacion pre definidos.
Caracteristicas de pre dispensado.
Caracteristicas de dosificacion dinamica.
Interface balanza para pesaje automatico.

Los resultados son desplegados directamente en las unidades seleccionadas junto con la
Informacion de titulacion. El grafico de titulacion puede ser desplegado en el LCD y grabado
como BMP. Los reportes ajustables de la titulacion y reportes de analisis de dispersion
pueden ser impresos, grabados a un dispositivo de almac. USB o transferidos a un PC via la
interface USB.

Resultados promedio estandarizac. titulante y analisis muestra.

Recordatorio edad titulante.

Campos para anotaciones especificas.

Pre titulacion automatica para secar el solvente y vaso de titulacién.

Resultados de titulacién ajustada analisis dispersion para mejorar la exactitud.

Permite una operacion completa en un sistema totalmente sellado, minimiza la entrada

Pantallas de ayuda disponibles.

Caracteristicas de auto diagndstico para periféricos incluida bomba, valvula, bureta y
agitador.

Administracion de error con mensajes de error y advertencia.

5.7" (320 x 240 pixeles) pantalla grafica color retro iluminada.

Graficos y textos faciles de visualizar.

Interface amigable usuario.

Este manual le proporciona informacién sobre la instalacién y la funcionalidad del titulador y
sugerencias de operacion refinadas.

Antes de usar el titulador se recomienda familiarizarse con sus varias caracteristicas y

funcionalidad.
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CONFIGURACION

2 CONFIGURACION

2.1 Desempaque



El titulador y los accesorios son empacados en una caja individual que contiene:

ITEM CANTIDAD
L 1 = o o PPN 1 pcs.
2 Conjunto Bomba Dosificadora ........ccoevevviiviiiinnieinicnieenineennn, 1 pcs.
3 ConjuNLO BUreta ..cvvieeiiiiicee e 1 pcs.

e Bureta (con jeringa de 5 mL)

e Tubo de Aspiracién con Conexiones y Tubo de Proteccion
e Tubo Dispensado con Punta Anti difusora, Conexiones,

y Tubo de Proteccion

e Seguros para Tubo

e Herramienta para Remocion Tapa Bureta

e Pantalla Proteccién Luz

4 Conjunto bomba de Aire .....cecvvviviiiiiiic e, 1 pcs.
5 Conjunto AGItador ......eeeiiieeiiieceee e 1 pcs.
e Vaso de Vidrio
e Anillo Vaso
e Tapa Vaso

* Barra Agitacion

e Desecante

¢ Cartucho Desecante
e Conexiones, O-rings

6 SOPOME VASO ...viieviiiiiiiiirin i r e e e 1 pcs.
7 Tornillos Fijacion Bomba con Cabeza Plastica .................. 2 pcs.
8 Conjunto Botella Tituladora ........ccoovvviiiiiiiiiiieinreeveean, 1 pcs.

e Tapa Botella
e Desecante
e Cartucho Desecante
e Conexiones, O-rings
9 Conjunto Botella Solvente ........ccoovviviiviiviiiiivieeen e, 1 pcs.
e Tapa Botella
e Desecante
e Cartucho Desecante
e Conexiones, O-rings
e Tubos (Tubos Silicona y Teflon)
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10 Conjunto Botella de Desecho .........cceevvveeviiiiieeininnnnes 1 pcs.
e Tapa Botella
e Desecante
e Cartucho Desecante
e Conexiones, O-rings
e Tubos (Tubos de Silicona y Teflén)
11 Tecla de Calibracion ........ccccee e, 1 pieza.



12 Cable AlImentacion .........cuvveveeiieiiiieiiiiiieiis e 1 pieza.

13 Cable USB......ccviiiiiiiiiiete s s a e 1 pieza.
14 Carpeta manual INStruCCiON ....cooeveeeeeeervrviiiiineeeeeeeeeenns 1 pieza.
15 Dispositivo Almacenamiento USB .........cccceevvviiinniennnnns 1 pieza.
16 Aplicacion PC HI 900 (Kit Instalacién Pend drive USB..... 1 pieza.
17 Certificado de Calidad ........c.oeiiieerniiiiieiiiee e 1 pieza.
18 ISO 8655 Reporte Cumplimiento Bureta ..........ccveeeeeees 1 pieza.
19 Electrodo Pasador de Platino Doble Karl Fischer............ 1 pieza.

Ver Apéndice 3 seccion A 3 componentes Titulador para fotos.

Si cualquiera de los items que faltan o estan danados, comuniquese con su representante de
ventas.

Nota: Guarde todos los materiales de embalaje hasta que esté seguro que el instrumento
opera correctamente.

Los elementos dafiados o defectuosos deberan ser devueltos en su embalaje original junto
con los accesorios suministrados.

2.2 Medidas de Seguridad

Deben ser seguidas las siguientes medidas de seguridad:
1. Asegurese que el cable de alimentacidn esté conectado a un enchufe eléctrico.
2. Nunca conecte o desconecte el conjunto de la bomba con el titulador encendido.

3. Verifique que la bureta y el tubo conectado estan montados correctamente (ver seccion 8.1
Mantencion Bureta para mas detalles).

4. Verifique siempre que el titulante, solvente, botellas de residuos y el vaso de precipitados
de titulacién estén correctamente ensamblados.

5. Siempre limpie inmediatamente los derrames y las salpicaduras.
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6. Evite las siguientes condiciones ambientales de operacion:
e Vibraciones severas
e Luz directa del sol
e Humedad atmosférica relativa sobre el 95% no-condensada

e Temperaturas ambientales bajo 10°C y sobre 40°C



e Peligros de explosion

7. Mantenga el titulador solo atendido por personal calificado.

2.3 Instalacion

2.3.1 Vista Superior Titulador

Conjunto Conjunto
Botella Botella
A Titulante Solvente

Botella

Titulante Botella

Solvente

Tubo
Aspiracion
Conjunto
Botella
Residuos
Tubo
Dispensado
Conjunto Botella
Bureta ‘s oeaw ¥ "  Desecho

Conjunto
Vaso

Bomba
Aire
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2.3.2 Vista Posterior Titulador

Desecante Conectores
Vaso ay

Tornillos
Cierre
Conector USB
Interface PC

Conector
Interface
Balanza



2.3.3 Vista Lateral Izquierda Titulador

Conector USB
Dispositivo
Almacenamiento
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2.3.4 Ensamblaje Titulador

Nota: Las operaciones de ensamblado deben ser completadas antes de conector el
titulador a la fuente de poder!

2.3.4.1 Conexion de las Bombas



Bomba Dosificadora:

La bomba dosificadora es impulsada por un motor de pasos, que proporciona 40.000
pasos para un solo volumen de bureta.

La carcasa de la bomba también sostiene el motor, lo que posiciona automaticamente
la valvula de llenado

y dispensado del titulador. Los sensores integrados de la bomba dosificadora
reconocen electronicamente el
volumen de cualquier sistema de jeringa de bureta intercambiable Clip-lockTM.

Conecte la bomba dosificadora con las siguientes etapas (ver figura 1.): (1) Recupere
el cable de la bomba (BOMBA 1) desde la bahia izquierda. Conecte el cable a la bomba como
se muestra en la Figura 1. El conector de la bomba esta localizado en la parte inferior de la
bomba , cerca del motor.

(2) Baje la bomba al interior del titulador, luego deslice hacia el frente del chasis del
titulador hasta que este firmemente asegurada.

(3) Asegure la bomba con el tornillo de bloqueo.

Figura 1l

Bomba de Aire:
El sistema de bomba de aire de diafragma esta disefiado para trabajar con los conjunto de

botella superior especialmente disefados. Esto permite que el solvente en el recipiente de
titulacién sea removido y / o reemplazado sin abrir el vaso de titulacion y exponer el interior
del vaso a la humedad atmosférica ambiente.

CONFIGURACION

Conecte la bomba de aire con las siguientes etapas (ver Figura 2.):

(1) Recupere el cable de la bomba de aire (BOMBA 2) desde el interior de la bahia
derecha. Conecte el cable a la bomba de aire en la Figura 2. El conector de la bomba de aire
esta localizado en el lado derecho del motor.

(2) Baje la bomba hacia el interior del titulador, luego deslice hacia el frente del chasis
del titulador hasta que este firmemente asegurada.

(3) Asegure la bomba con el tornillo de bloqueo.



Conjunto Bomba
De Aire
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2.3.4.2 Colocacion de la Bureta

La jeringa de vidrio de 5 mL presenta un didmetro interior muy preciso, que ha sido
individualmente verificado para producir dosificacion de titulante consistente de acuerdo con
el estandar ISO 8655. Todas las jeringas, impregnadas no de material de vidrio y
componentes de la valvula, incluyendo los hombros y la tapa del émbolo, son construidas a



partir de PTFE para garantizar la resistencia a ambos la degradaciéon debido a titulador Karl
Fisher y la permeabilidad al vapor de agua.
Aseglrese que la marca de la tapa accionadora de la valvula y el cuerpo de la bureta estén

alineadas como se muestra en la figura 3. Aseglrese que la valvula de posicionamiento de la
rueda de la bomba de la bureta este orientada en la posicién correcta como se muestra en la

Figura 3

figura 5.

Mientras se asegura el correcto acoplamiento entre el émbolo de la jeringa (A) y el piston de
la bomba (B) (ver figura 4), deslice la bureta dentro del soporte en la la bomba de la bureta
(ver figura 5).

—~

Figura 4 Figura 5
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2.3.4.3 Colocacion de Vaso y Punta Dosificadora

La reaccion de la titulacion toma lugar en un vaso de vidrio cerrado, conico, a veces llamado
vaso de titulacidn, vaso de reaccion, celda de titulacion o celda de reaccion.
Las caracteristicas de disefio principal del vaso de titulacion HI 903 incluyen las siguientes:
e Durabilidad, facil de usar, limpiar y mantener.
e Vaso Cuerpo Conico, vidrio el cual proporciona mezclas fuertes y repetitivas para los
volimenes de reaccion entre 50 y 150 mL.



e Cubierta PTFE herméticamente sellada con baja permeabilidad de vapor de agua y
alta resistencia quimica a los reactivos Karl Fischer.

¢ Un puerto de muestra que puede tanto ser rapidamente retirado y reemplazado al
agregar muestras solidas e incorpora un septum a través del cual se pueden inyectar
muestras liquidas.

e Un cartucho desecante que contiene tamices moleculares y / o gel de silice para secar
el aire ambiente que entra en la célula como disolvente, el titulador y la muestra son
agregados a o son removidos desde el recipiente.

* Las conexiones son elaboradas de un material altamente quimicamente resistente
llamado PEEK que, en conjunto con los O’rings, crean juntas ajustadas entre la parte superior
del recipiente y la punta del electrodo, solventes y tubos de residuos, puerto de la muestra y
del cartucho desecante.

Para fijar el conjunto de vaso, ver la figura 6 y siga los pasos siguientes:

» Alinear el soporte del vaso (D) con la placa base y fijelo girandolo en el sentido de los
punteros del reloj.

Figura 6
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¢ Coloque el anillo del vaso (C) en el soporte del vaso de precipitados con las muescas en la
parte superior (ver figura 6).

e Inserte el vaso de vidrio (B) en el anillo del vaso (C).

e Agregar la barra de agitacién en el vaso de vidrio (B).

e Cuidadosamente coloque la parte superior del vaso de precipitados en el vaso (B). Asegure
en su lugar presionando la parte superior del vaso a través del anillo del vaso (C) con las 4




ranuras del anillo del vaso alineadas con los 4 pasadores de acero de la parte superior del
vaso (A).

e Gire el anillo del vaso (C) hacia la izquierda para bloquear la parte superior en su lugar.
2.3.4.3.1 Parte superior del vaso

Advertencia: No sobre apriete las conexiones! Esto puede causar dafos permanentes a los
O'rings!

Para ensamblar las cinco partes de la parte superior del vaso, ver Figura 7 y siga las etapas a
continuacion:

Desde conjunto
Bureta (Tubo
dispensado)

Figura 7

Punta Dispensadora Anti-difusion

El HI903 junto con la punta dispensadora (A) y el O'ring (B) instalado. Para el ajuste inicial,
vaya a la tercera etapa:

* Presione la punta dispensadora (A) a través del O'ring de la punta dispensadora (B) hasta
que el Oring este en el labio de la punta dispensadora.

e Inserte la punta a través del puerto apropiado. Oriente la punta de forma que la porcidn en
angulo esta dirigida hacia el centro del conjunto.

e Apriete el tubo dispensador desde el conjunto de la bureta al Puerto de la punta
dispensadora, utilizando el accesorio para la punta dispensadora (C). Asegurese que la punta
permanezca orientada hacia el centro del vaso de precipitado.
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Electrodo Karl Fischer

El electrodo Karl Fischer consiste de dos pasadores paralelos, de platino sellados dentro
de un cuerpo de vidrio con un diametro de 10 mm. Dos pasadores de acero conectan los
elementos de platino a un conector BNC estandar, el cual permite la facil colocacién al HI 903.



Fije a la parte superior del vaso como sigue:
¢ Introduzca cuidadosamente el electrodo a través de una conexioén de 10 mm (E) y un
anillo O-ring de 10 mm (F).
e Insertar el electrodo a través de un puerto adecuado en la parte superior del vaso
(véase figura 7).
¢ Mientras orienta el electrodo con pasadores alineados al centro del vaso, apriete el
conector de 10 mm (E) a la parte superior del vaso. El electrodo por encima de la barra
de agitacion debe estar lo mas abajo como sea posible en el vaso.
¢ Conecte el conector del electrodo al conector BNC en la parte posterior del
instrumento.
Sistema de Manejo Solvente
El HI903 viene con conectores blancos (G) en los puertos de solventes. Para conectar
tubos de botella de solvente o tubos de la botella de residuos, siga estos pasos:
* Afloje la conexion de 5 mm (H) en el solvente y / o puerto de residuo.
e Retire el pasador / pasadores (G) deseados.
* Inserte el tubo de tefldn azul desde el conjunto de solvente y / o botella de residuos a
través de las conexiones de 5 mm (H) y anillos O' ring de 5 mm (I) hasta que
aproximadamente 1 cm de la tuberia sea visible dentro del vaso.
e Apriete las conexiones de 5 mm (H). Esto hara que los anillos O' ring de silicona roja
(I) sellen alrededor de los tubos.
Puerta Conector Muestra
El HI903 se suministra con el conector de puerto de muestra ensamblado e instalado.
Para volver a armarlo, siga las siguientes etapas:
e Inserte un septum de goma roja (J) en el sostenedor del septum (K).
e Apriete con una conexion de 10 mm (E).
¢ Coloque el O'ring del conector de puerto de muestra (L) en la ranura del sostenedor
del septum (K).
e Inserte el conector de puerto de muestra en el puerto dedicado de la parte superior
del vaso.
Cartucho Desecante
e Introduzca el vastago de un cartucho de desecante (M) con una tapa plana (N) a
través de un conector de 10 mm (E) y el anillo O'ring de 10 mm (F).
e Inserte en el puerto correcto de la parte superior del vaso.
e Apriete a la parte superior con el conector de 10 mm.
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2.3.4.4 Conexiones Eléctricas
¢ Conecte el electrodo KF al conector BNC (C).
e Conecte el cable de la fuente de poder al enchufe conector (B).

- TN %_f‘\
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Funcion

Interruptor

Fuente de poder (115/230 VAC, 50-60 Hz)
Cheque en panel posterior titulador (K)
Sonda KF

Agitador magnético externo

Conector para dispositivo expansion
Teclado PC externo

Interface balanza analitica (RS232)
Interface (USB) PC

Pantalla externa

Impresora paralela

Tipo de Conector

Cable conector energia IEC

Enchufe BNC

Mini DIN 4-pines

Enchufe DIN 8-pines

Mini-DIN (Standard PS2) 6-pines
Enchufe estandar DB 9 pines
Enchufe USB

Enchufe estandar pant. VGA 15-pines
Enchufe DB 25—pines

CONFIGURACION
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2.3.5 Titulante, Solvente, Conjunto Botella de Residuos

El conjunto superior de la botella estd equipado con cartuchos desecantes que contienen gel
de silice el cual asegura que se haya secado el aire que pasa por el sistema de manejo de
solvente.



El desecante tiene una capacidad limitada para absorber humedad y normalmente se agota
luego de dos a cuatro semanas. El gel de silice, indicando o no, puede ser regenerado a 150 °
C.

Los extremos superiores de la botella estan construidos de PTFE y han sido disefiados para
acomodar las botellas de reactivo

con tapas roscadas tipo GL-45.

Los conjuntos de residuos y botella de solvente superiores incluyen tubo azul de PTFE para el
manejo del solvente liquido Karl Fischer y un tubo base flexible de silicona transparente para
usar con la bomba de aire.

2.3.5.1 Conjunto Botella Tituladora (HI 900530)

Precaucion: los titulantes Karl Fischer emiten vapores nocivos. ' geSdte C‘;“j;”m
Consulte la MSDS del fabricante para las guias de manejo seguro. a:;;.er:c.(onu) °
Para montar la botella del titulador, ver la figura 9 y siga las )
siguientes etapas: @

e Insertar el extremo superior de teflon (J) dentro de una tapa ©

roscada GL 45 (E).

e Inserte un cartucho desecante (B) sin tapa dentada de la @
manguera (A) a través de una conexion de 10 mm (F) y un anillo
O'ring de 10 mm (G).

e Inserte y atornille el conjunto cartucho desecante en el agujero
correspondiente en la parte superior blanca de teflon (J). Apriete con
un conector de 10 mm (F).

e Aseglrese que el protector del tubo (C) esté instalado en tuberia

de aspiracion (D).
e Inserte el tubo de aspiracion de la bureta (D) en el ®

correspondiente conector de 3 mm (H) y fije el anillo O' ring de 3
mm (I).

e Inserte y atornille el tubo de aspiracion en el correspondiente
agujero.

e Empuije el tubo de aspiracion completamente en la botella del | S
titulador hasta el tubo protector (C) sea visible fuera de la botella de

titulador (K). Figura 9

e Atornille la tapa GL 45 (E) con el conjunto completo en la botella

del titulante (A).

8

ec @
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2.3.5.2 Conjunto Botella Solvente / Desecho (HI 900531)



Precaucion: La mayoria de los solventes Karl Fischer emiten  Hacia bomba de

vapores nocivos. aire.

Consulte la MSDS del fabricante para las guias de manejo
seguro.

Para ensamblar la botella de solvente o residuos, ver la figura
10 y siga las siguientes etapas:

e Inserte un extremo superior de teflon (J) en una tapa GL 45
(E).

¢ Atornille de la tapa del desecante con la tapa conectora (F);
e Inserte un cartucho desecante (B) con la tapa conectora (A)
a través de una conexion de 10 mm (F) y un anillo O'ring de
10 mm (G);

e Inserte y atornille el desecante en el correspondiente
agujero. Apriete el conjunto de cartucho desecante al extremo
superior de teflon (J)

con ajuste de 10 mm (F);

« Inserte el tubo de residuos de solvente (D) en la conexién de
5 mm (H) y coloque el anillo O'ring (I);

e Inserte y atornille el conector del tubo en el agujero
correspondiente.

e Atornille la tapa GL 45 (E) con el conjunto completo en la
botella del titulador.

e Agregue el tubo de aire (C) a la tapa del desecante (A) y
conéctelo en la posicion correspondiente de la bomba de aire.
La posicion de "Fill (llenado)" conecta al conjunto de la botella

de solvente. La posicién "Empty (vacio)" conecta al conjunto de

la botella de residuos.

© Hacia conjunto
~ superior vaso.

®om,./

® llo

®

(5] | Key

o+t ®
@
®

Figura 10
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3.1 Inicio
Una vez que el instrumento esta ensamblado e instalado, siga las etapas a continuacion para
iniciar el titulador:
e Conecte el instrumento a un enchufe equipado con un cable a tierra. Asegurese que el
voltaje de la corriente principal coincida con el especificado por el titulador.
e Encienda el titulador con el interruptor situado en la parte posterior del instrumento.

» Espere hasta que el titulador termine el proceso de inicializacion.

) enter .
e Presione cuando se consulte o espere unos pocos segundos para iniciar el
titulador.

HI 203 HKarl Faischer Uolurnetric Tatrator

JEARR S

Insfruments

Arnaitcos Board Karl Flacher
Funp Derecied
Fileas¢ press Enter ..o B

Nota: Todos los procesos de inicializacion realizados deben ser completados con éxito. Si uno
de ellos termina con un mensaje de "Error" y, a continuacion, reiniciar la jeringuilla con el

interruptor.
Si el problema persiste, pongase en contacto con su distribuidor.
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Este capitulo describe los principios basicos de la navegacion a través de la interfaz de
usuario, seleccionar campos y los valores de entrada desde el teclado. Este capitulo describe
los principios basicos de la navegacion a través de la interfaz de usuario, seleccionar campos y
los valores de entrada desde el teclado.

Teclas de
flecha
A — —_
T . u: Lo N T e - I I [ e ] @ @ @
™OTIY Y
| e ¥ (]| ® ® ®
[ - - I -
' =] Kolcolo
o T e Bl B = ® E]l
T ,_1__—-—
Teclas de opcion Teclas de funcion  Teclas numéricas
3.2.1 Teclado

El teclado del titulador esta agrupado en cinco categorias, como sigue:

3.2.1.1 Teclas de Funcion

Si una de estas teclas es presionada, la funcidn asociada es realizada inmediatamente.
Algunas de las teclas son solo activas en pantallas especificas:

& Inicia o detiene la secuencia de titulacion

= Enciende o apaga ON y OFF el agitador (solo modo Idle (reposo))
3 Reservado

(o] Acceso al menu de resultado

= Despliega la ayuda contextual

(7]

3.2.1.2 Teclas de Opcion

Estas teclas son asignadas a las teclas virtuales en la pantalla. Sus funciones son listadas en
las cajas por encima de los botones y varian dependiendo de la pantalla desplegada.

oy
Una tecla virtual subrayada puede ser activada por medio de presionar

3-4

INTERFASE USUARIO




3.2.1.3 Teclas de flecha
Estas teclas tienen las siguientes funciones:
e Mueve el cursor en la pantalla.
e Aumenta y disminuye la velocidad del agitador y otros ajustes.
« En la pantalla alfanumérica, para seleccionar un caracter.
* Para navegar a través del menu de opciones.

3.2.1.4 Teclas Numéricas

Teclas (@ para @) Utilizada para entradas numéricas.
,(9 Alterna entre valores negativos y positivos.
4 Puntos decimales.
/ Inicia entrada de exponentes para anotaciones cientificas.

®

3.2.1.5 Tecla Enter
Ambas , teclas desarrollan la misma funcion:
* Acepta teclas de entrada alfanumérica.
* Ejecuta la tecla de opcion virtual (subrayada).

3.2.2 Pantalla
El titulador tiene una gran pantalla grafica en color. A continuacién se muestra la pantalla en

modo standby con breves explicaciones de los segmentos de la pantalla.

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

Hora y fecha Estado proceso
TN7:59:15 Har 24, 2014 JF0EE
Nombre Método  _ o " » [~
otdz Dma“mbL w” Tartrate
Etapa de Proceso Fre—tliratlon Estado bureta
Orift Analvusis \ﬁﬁ_-
. Last Dose: E Eandl
Ultimo volumen ':J 13 J-I‘L Titramt .‘i’tid;.
dosificado ’-
) Fif
rPrLA~ Velocidad agitador
Press 200, 900
Stdz. Titrans 3 R Volumen pre titulacién /
Recordatorios o /len add standard :\ . ;/ b titulacion
advertencias p
Drifs
ni) Fre-Titr, Upy, lilﬁf'\llr‘T\N‘
valormv 1 80.8 aJ.0000 wL 2.B Valor deriva
T Selmct He thod Start Stdz,
Graph He thod Oprions Log Titrant

Teclas de opcidn virtuales
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3.2.3 Pantalla Idle (reposo)
Luego de la partida e inicializacion, la primera pantalla desplegada es la pantalla Idle (reposo).

13:47: 02 &pr 29, 2040

lJater tn Hutter

Titranc: Conposite 5
Last Standardization: Rer 29, Z010 13745
General Select Hethod - N Start
Detions | Pethod lilpnc-uﬁs Burette | o Puws
Campos pantalla Idle:
Nombre método: Despliega el nombre del método seleccionado.
Hora y fecha: Despliega la fecha y hora actual.

Informacion agitador: La velocidad Actual / Ajustes del agitador es desplegada en RPM.

Cuando el agitador esta apagado, la informacion del agitador no
es desplegada.

Titulante: Despliega el nombre y el titulante actual.
Ultima estandarizacion: Despliega la fecha / hora de la estandarizacion del titulante.
Recordatorios: Indica cuando una tarea necesita ser realizada y despliega

mensajes de error y advertencia.
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3.2.4 Pantalla de Proceso
Cuando el usuario presiona mientras esta en la pantalla idle (reposo), son iniciados todos los

procesos de titulacion.

El titulador despliega la Pantalla de Procesos.

O7:59:1% Har 24, 2011 TFEEE
Std: SmesmL ws Tartrate
_rrc‘-l'i.f':’»::-n H
Orisr Brnalysis
Last Dose: T
0.13% ul Tisrant SEds.
I "
FEADY f-'w
\ S0.D0nl ¢ EFH
A —;7—1—;7' W0 9S00
Stdx. Tlrrant, o oo
then add standard N ”
Drifr
il Pre=-TlLtr. Ual. [ug-minl
160.86 0.0000 mL 8
Uiew Select Nethod Start Stdz.
Graph Nethod Options Loa TLtrant

Campos de pantalla de procesos:

Nombre Método:
Fecha y Hora:

Campo etapa proceso:

Estado proceso:
Lectura mV:
Titulante dispensado:
Ultima dosificacion:
Valor dispersion:

Informacion agitador:

Estado bureta:

Recordatorios:

Despliega el nombre del método seleccionado.

Despliega la fecha y hora actual

Despliega el proceso actual (Pre-titulacion, Analisis de dispersion,
Standby, Analisis Muestra / Estandarizacion Titulante).

Despliega el estado de proceso con un dibujo descriptivo.
Despliega el potencial del electrodo KF.

Despliega el volumen total de titulante dispensado.

Despliega el volumen de dosificacién de la ultima titulacion.
Despliega el valor de dispersion (cuando esta disponible).

La velocidad actual / Ajustada del agitador es desplegada en RPM.
Es desplegado un dibujo descriptivo que indica si la bureta esta activa y
no puede ser removida.

Indica cuando una tarea necesita ser realizada y despliega
mensajes de error y advertencia.
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3.3 Menu navegacion

o |

3.3.1 Seleccionar una Opcion

Para seleccionar una opcién, simplemente presione la
tecla de opcién a continuacion la tecla virtual. Por
eiemplo, para acceder a la pantalla Opciones de
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3.3.4 Almacenando Modificacion
La pantalla Saving Method (almacenando método)
permite grabar las modificaciones. Para salir de la

RALE WITROUT AMUIrg PeTENE

Tarnpe
pantalla Saving Method sin grabar presione o}
destaque la opcién Exit Without

e Saving Method (salir sin grabar método) y luego

| Ananas I — I [ I . o v . .
presione . Para grabar las modificaciones
%' . . . destaque la opcion Grabar Método y luego presione

b $8 .

-?
Nota: Para acceder al menu de ayuda contextual, presione - en cualquier momento. La
2

. i Fscogw .
ayuda es relacionada con la pantalla desplegada. Presione O presione

nuevamente para volver a la pantalla previa.
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La pantalla General Options (opciones generales) da acceso a las opciones que no estan
directamente relacionada con el proceso de titulacion. Para acceder a esta pantalla, presione
Cerel]
2 ldesde la pantalla principal mientras esta en el modo idle (reposo). En el proceso de
Pre titulacidn, Andlisis de dispersion, Standby o Titulacién, las Opciones Generales pueden ser
accedidas por medio de presionar la tecla <<Home>> en un teclado PS/2.

Los menus disponibles son descritos a continuacion:

G=ner=] Option=

Select the option 1o be wodified.

jace ang 3
Dit2glay Sestines

Beeper: OFF
seirrers: Internal
Lansuage: Ernsitish
Eacinmated Cell Unlune: S0,0 wl

TLerant Databas=e

Standard Database

Save Filles to USHE Szorase Device
Reatore Fi1lesa Fron USB Storaae Device
USE Link vich FC

Calitbration Cherce

Setus Balance Interface

Frinter Node: Ans1

Sslest [ Escape [ I l

4.1 Ajustes Fecha y Hora
Esta pantalla permite al usuario ajustar la fecha y la hora.

Dat= and Tim= S=ttins

Enter the dase.

- s 2010
dav wanth vear

Ernter the tine,

11 41 i an
-

hour ¥ Iinute seco

Fress NMexct tao novse to the nect sntry,

ﬁli.{r’..’;[ Esceape [ Dnekjf‘": I Hext [ 24-hour

Utilice las teclas &y V/ 0 las teclas numéricas para modificar la fecha y la hora.

. hew L
Presione para mover el cursor al siguiente campo.

. ‘f. | P\ N | .
Presione 0 ‘- para cambiar el formato de la hora.
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4.2 Ajustes de Pantalla
Esta pantalla permite al usuario modificar las caracteristicas de visualizacién de la pantalla.

Hisplav Settin

u\
T

e Up Uavn Fevs ta adiust Hackliaht,

Backlight: 3

Eacrtright ON for: 19 nlnutes

Tlrne

D.C"..I.

Tine

NMErssanss

Eacars

Teclas Opcion:
Aumenta el intervalo de tiempo de ahorro de la retroiluminacion
Disminuye el intervalo de tiempo de ahorro de la retroiluminacién
-‘Ivc
Ty ey

La intensidad de la retroiluminacion puede ser ajustada utilizando las teclas Ay V_
Existen ocho niveles de intensidad de retroalimentacion, rango desde 0 a 7.

Una paleta de colores es desplegada en el centro de la pantalla, lo que permite una facil
seleccion de la intensidad apropiada de la retroiluminacion.

La opcion de ahorro de retroiluminacion protege la pantalla durante los periodos de espera,
cuando no han sido presionadas teclas durante un tiempo establecido.

Si la retroiluminacion esta apagada, la pulsacion de cualquier tecla reactivara la
retroiluminacion sin realizar ninguna accion.

El rango de intervalo de ahorro de la retroiluminacién es entre 1 y 60 minutos. Para
deshabilitar la retroiluminacion aumente el ahorro de tiempo al maximo permitido. La
indicaciéon "Off" aparecera.
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4.3 Beeper

Esta pantalla permite al usuario habilitar (on) o deshabilitar (off) el Beeper.

E:B Prer

S¢1ecy the aprlon.

Besper On

SRISSE Escare X I

El beeper sonara una vez completada una titulacion, cuando se presiona una tecla invalida o

cuando se produce un error grave durante la titulacion.
4.4 Agitador

Esta pantalla permite al usuario seleccionar el agitador magnético interno, un agitador
magnético externo o un agitador controlado por el usuario no controlado por el titulador

(personalizado).

Stirrer

Select the agzion,

External
Cuztan

Sulectk Excapw I }

El agitador externo es detectado automaticamente detectado cuando es conectado.

Nota: Cuando el agitador externo no esta conectada la tecla

Sfact

la opcién agitador “externo”.

no esta disponible para

OPCIONES GENERALES
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Seleccione un idioma disponible.

Set Langus

0

e

select the lansuase.

R
Esrancl
Fortuaugse

Siu}cp t Encupw

4.6 Volumen Estimado Celda
Esta pantalla permite al usuario ingresar el volumen estimado de solucion en el vaso titulador.

Estitmated C=]l]l Unlume

Erter the ssntainated cxll valuns.

Low Lintes 0.0 sl
High Lintts 00,0 sl
b .
BRESPL Escare UU"‘;] :

4.7 Base de datos Titulante

Esta pantalla permite al usuario almacenar informacion acerca de todos los reactivos
disponibles para su uso, incluyendo el nombre del titulador e informacion de estandarizacion.
El titulador para el método actual seleccionado no se puede modificar desde esta pantalla.
Para detalles de la funcionalidad completa de la base de datos, consulte la seccién 5.5.12
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Titrant Datsba==

Seiect the KF ticrant ta be nodlfFied.

LONEOn L Te
Congpostte 2
Conpostte 1

Tizrant Tyee: One-covponens
Montrnal Titrans Conc, s 5, 0000 wa nl
standardized Tisrant Conc,.: 55,0000 wa nl
Daze/Tiwnes jan 01, 2011 00:00
Tisrant Age Repinder: Disablead
Exceapw Eciut TL’;;:"\' Delute

4.8 Base de datos Estandar

Esta pantalla permite al usuario almacenar informacion acerca de todos los estandares
disponibles para su uso, incluyendo el nombre del estandar y la concentracion.

El estandar para el método seleccionado no se puede modificar desde esta pantalla. Para
detalles de la funcionalidad completa de la base de datos, consulte la seccion 5.5.11.

Standard Databsss=

S¢iect the KF srandard 0 be nodiflied.

Vaser Contans: 10.Q9000
concentration Unlo: TR
Type: Liquld by mass
Standard Dansisvi 1.000 s-nL

Hew
1 Excepe ] Edit lSt;fG-':I

4.9 Grabar Archivos a Dispositivo de Almacenamiento USB
Esta opcion permite al usuario grabar archivos desde el titulador a un dispositivo de
almacenamiento USB.
En el titulador, los archivos disponibles son:
Archivos métodos Estandar - HIxxxxyy.MTD (ej. HIS001EN.MTD, HI8101EN.MTD)
Archivos métodos Usuario - USERxxxx.MTD (ej. USER0001.MTD)
Archivos Reportes Dispersion /Titulacion - DR_xxxxx.RPT, KF_xxxxx.RPT
(ej. DR_00001.RPT, KF_00001.RPT)
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Inserte el Dispositivo de Almacenamiento USB dentro del puerto USB en el lado izquierdo del
titulador.

ays -~ . . ’ .
Utilice las teclas \|y> para conmutar entre los tres tipos de archivos. El numero de archivos
de cada nombre de archivo en el titulador sera desplegado.

Utilice las teclasA yv para deslizarse a través de la lista.

List of Files on Titrator
Usg <=s=0 Irrov Reys TO sQlect Flie tvpa.
34 report fFlies

L
OR_00002.RPT
oe

aooLas RPT
DR_O0045.RPT
OR_000Z1 .RPT
OR_000Z4 . RPT
OR_000ZS.RPT
DR_O00SD.RPT
KF_OQ0001.RFPT
KF_O0003.RPT
EF_00004.RPT
KF_Q0003.RPT

EF_0000E.RPT

EF_00007  RPT

. Cogy Lopy Delete Oalece
Escape flie A11 Flie AlL

Las teclas de opcidn permiten las siguientes operaciones:
Volver a la pantalla General Options (opciones generales)

waz

_ Copia el archivo destacado desde el titulador al disp. de almacenamiento USB
e Copia todos los archivos actualmente desplegados desde el titulador al

Cagy

dispositivo de almacenamiento USB

Borra los archivos destacados.

"

Borra todos los archivos actualmente desplegados.

El estado de transferencia (“satisfactorio” / "no satisfactorio”) y el nombre del archivo
actualmente procesado son desplegados durante la copia o el borrado.

Nota: Los archivos grabados seran almacenados en el pen drive USB en la carpeta HI 903,
como sigue:

- Metodos: Unidad USB: \ HI 903 \ Metodos \ *.mtd

- Reportes: Unidad USB: \ HI 903 \ Reportes \ *.rpt
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4.10 Restaurar Archivos desde Dispositivo de Alimacenamiento USB
Esta pantalla permite al usuario transferir archivos desde el dispositivo de almacenamiento
USB al titulador.

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

Li=t of Files on USE Li=t af File= on USE

Usg <=r/=2 arrov Kevs TO aeLlect flie Type. Ume =/ -7 arrow Kevs oo =alect fLLe Tver.
¢ repers flisa

F_OO00O3. EFY .

KF_00007 . RPY Copy suCCRISFUl KF_00008, RPT
(a7 D S Copy aucceaaful KF_D0008. LOG

e ang Capy Lapy Deletw E-I-'- .= Copy Copy Deigre Deigre
Escape I File I Al) I File I Escare Fillg H11 Flie 13

Los tipos de archivos que pueden ser transferidos son:
Archivos métodos Estandar - HIxxxxyy.MTD (ej. HIS001EN.MTD, HI8101EN.MTD)
Archivos métodos Usuarios - USERxxxx.MTD (ej. USER0001.MTD)
Archivos reportes Dispersion/Titulacion - DR_0ooxxx.RPT, KF_oxxxx.RPT
(ej. DR_00001.RPT, KF_00001.RPT)

Utilice las teclas < y ’>para seleccionar el tipo de archivo.

Utilice las teclasA yv para desplazarse a través de la lista.

El nimero y el nombre de cada archivo encontrado en el dispositivo de almacenamiento USB
es desplegado en la pantalla.

Las teclas de opcidn permiten las siguientes operaciones:

Volver a la pantalla General Options (opciones generales)

Copia los archivos destacados desde el dispositivo almac. USB al titulador
Copia todos los archivos desplegados actuales desde el disp. de almac. USB
al titulador.

Borra los archivos destacados desde el disp. de almacenamiento USB.

Borra todos los archivos desplegados actuales desde el disp. de almac. USB

94 G

Nota: De modo de restaurar los archivos desde el pen drive USB, asegurese por favor que
todos los métodos y / o reportes que usted desea transferir al titulador estéen en la carpeta
correcta:

- Métodos: USB: | Unidad | HI 903 | Methods | *.mtd

- Reportes: USB: | Unidad | HI 903 | Reports | *.rpt
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La caracteristica de enlace USB es Util para transferir métodos / reportes directamente a
desde un PC. Para utilizar esta caracteristica, conecte el cable USB en el conector etiquetado
en la parte trasera del titulador y conecte a un PC con la aplicacién instalada HI900PC. El
Titulador automaticamente intentara conectarse al PC en esta pantalla.

ISB Link with PC

Ineactive

Seeed 49200

RaCIrRK

Inactivo: El titulador no esta conectado con la aplicacion PC HI 900.
Activo: El titulador esta conectado con la aplicacién PC HI 900.
Preparado: El titulador esta preparado para comandos.

Transmitir: Muestra el progreso de la transferencia actual.
Velocidad: Muestra la tasa de bauds para la puerta de comunicacion.

4.12 Chequeo de Calibracion
Esta pantalla permite al usuario verificar la calibraciéon de la placa analoga.

m“uR Calibration Checkins
Caonnect calibration Key to BHC connector.
Us¢ accurate nulslegser to check the

WWAUR accuracy.

29
Hesnurwd:? ccd -ﬂ mU

Prescrlbed: 15 wA

Use e and “"Dovn o nodify the
currento

N

Pueden ser verificados dos parametros, mV de entrada del electrodo y la corriente de

polarizacion del electrodo.
Ambos parametros pueden ser medidos en el mismo conector BNC utilizando la tecla de

calibracion y un multimetro mV/pA (no incluido).

4-10

OPCIONES GENERALES




Desconecte el electrodo KF y, a continuacion, conecte la llave de calibracién HI900941 al
electrodo de entrada (conector BNC).

Dependiendo de los parametros que desea comprobar, siga las indicaciones siguientes:
Comprobacién de la exactitud de entrada de mV:

Coloque el multimetro en modo mV.

Si es necesario, cambie el boton de calibracion a modo mV presionando el botodn rojo.
Conecte los conectores de llave de banana de calibracién a la entrada mV del multimetro.

Seleccione el valor de la corriente utilizando las tecIasA‘ y V (desde la lista pre definida).
Chequee que la indicacion de millivolts esta de acuerdo con el valor desplegado en la pantalla
del titulador (dentro del 2% exactitud).

Chequee la exactitud de la salida de pA:

Ajuste el multimetro en el modo pA.

Si es necesario, coloque la llave de calibracion en el modo pA por medio de presionar el botdn
rojo.

Conecte los conectores de llave de banana de calibracién a la entrada mA del multimetro.
Chequee que la indicacion del multimetro este de acuerdo con el valor de pA prescrito del
titulador.

4.13 Ajuste Interface Balanza

Esta pantalla permite al usuario configurar una balanza analitico para la adquisiciéon automatica de la masa
de la muestra previo a la titulacién o estandarizacion.

Se=tup Balance Interface
S¢1ecy vhe balance 0 be acrlvarad.

Enable | | Hay
£ - di ¢
Edlance ARl RRR Edlance Edi

La balanza esta conectada al titulador via la interface RS 232.

LTy
Presione [para agregar una Nueva balanza a la lista.
Presione para habilitar la caracteristica de interface de balanza.

. T . i L "
Presione para deshabilitar la caracteristica de balanza (la adquisicion automatica de la
masa no estar disponible).

. L s . 7 . .7 .7
Presione ... para modificar los parametros de comunicacion. Se abrira la pantalla
Configuracién de Balanza.

(=)

Presione'——) para remover la balanza destacada. Nota: A lo menos una balanza debe estar
en la lista
OPCIONES GENERALES 4-11

Configurar las opciones en el menu de configuracion de Balanza del Titulador para que
coincida con la configuracion de sus ajustes particulares (bauds, bits de datos, paridad,



numero de bit de parada, sintaxis de comando de solicitud). Puede ser necesario cambiar la
configuracién en su balanza. Los usuarios deben consultar su manual de instrucciones de

balanza.

Antes de salir de esta pantalla, compruebe que la conexidn con la balanza esta funcionando

ley

Nofpres

apropiadamente presionando la tecla

Halance Configuration

select the opston To be sodified,

Baud Rate Se00
Oste Bits 3 Bots
FParity Hoe FParlty
stoe Brt i b1z
Edit Reagquest Cosnand 5]

IS EIS: I Escare [ ] Balance

4.14 Modo Impresora
Esta pantalla permite al usuario seleccionar el modo de impresion: ANSI (por defecto), ASCII y

modo de texto.

Printer Mode=

select the oetion,

T
Azt
Twxt

Modo ANSI:
Utilice este modo cuando su impresora este ajustada en ANSI. En este caso todos los

caracteres/simbolos disponible en el titulador seran impresos por su impresora.

Modo ASCII:
Utilice este modo cuando su impresora este ajustada en ASCII. En este caso solo algunos de

los caracteres / simbolos acentuados disponibles en el titulador seran impresos.

Modo Texto:
Utilicelo cuando no necesite imprimir los caracteres acentuados.
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4.15 Resetear Ajustes por Defecto

Esta opcidn restaura los ajustes de fabrica.

Nota: Por favor sea cuidadoso!!! Esto podra también borrar todos los métodos creados por el
usuario, reportes y ajustes de fabrica tales como la configuracion del titulador, parametros de

métodos estandar, etc..

Confirm=tion of Fes=t

Arg Yyou sured Yyou mant Lo reset the
CLUrasor to manufFacTurer sertlngs?

This will dele=te a1] us=r nethods
Aand regorts,

T | |

4.16 Actualizacion Software

Esta pantalla permite al usuario actualizar el software del titulador desde el dispositivo de
almacenamiento USB que contiene el kit de actualizacion del software.

edater Saftunre

Current vsrsion! HIS0D3 wi.0

Hew verston: HIZ03 <i.1i

Arg Yyou sure Yyou mant o update the
CUrrant softvare sith the fnev version?

RoCepr Escape Fafrash
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5 METODOS

Todos los parametros requeridos para completar un analisis son agrupados en un método.

El Titulador es suministrado con un conjunto de métodos estandar.

Los métodos estandar y los métodos del usuario se pueden actualizar, almacenar o eliminar
conectando el Titulador a un PC por medio de la aplicacién de HI900PC o un dispositivo de

almacenamiento USB.

5.1 Métodos de Seleccion

Para seleccionar un método, presione la tecla L2 | (cuando esté disponible). Sera

Sabect

desplegada una lista de métodos disponibles.

Titration Methods IET

Cwluct the nethod to be sctiuveted.

HISO0O01EN Stdx Swmg.m
HIBOOZEN Stdz £
HISODOIEN Stdz
HISOLi1EN Stoz
HISZO0LEN Shanpoo
HISIOZEN Hand Crean

S Water Sod
S water Std
./ water Std
s Tartrate

USERODODZ Nater in Osiry Crean
USERODO3 Vater in Povdered HilK
USEROQDQ4 Vater 1n Homey
USERQDOT Vater In Havornalse
USERODOS Vater in Oi1t

USEROQDO? Surface Uster an Suaar

Haw

. Faac Faac
Me thod Delere

e Dawn

En la pantalla de Métodos de Titulacion, usted podra ver la lista de todos los métodos
disponibles (métodos estandar y de usuario si estan disponibles).

P S
Para seleccionar un método, destaque el método y presione
seleccionado sera desplegado en la pantalla.
19:23:1% nov 11, 2010
Uater in Butter
Titranc: Conposite I
Lest Standardization: Mou L1, 2040 111448
D5 50ms | hethod | Oetions | EBUrate | o Ee

- METODOS

.. El nombre del método
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Los métodos estandar fueron desarrollados para los tipos mas comunes de analisis. También,
los métodos estandar pueden ser utilizados como modelo para crear nuevos métodos de
usuario.

Parametros de método especifico slo pueden ser modificados por el usuario (ver Seccion 5.5,
Seccidn de Opciones de Método).

5.2.1 Actualizacion Métodos Estandar

Para actualizar el titulador con los nuevos métodos estandar, siga las etapas a continuacion:
Desde el Dispositivo de Almacenamiento USB:

« Inserte el dispositivo de almacenamiento USB dentro de la puerta USB, localizada en el lado
izquierdo del titulador.

» Acceder a la pantalla de Opciones Generales.

« Utilizando las teclas A yv, destaque la opcidn Restaurar Archivos desde Dispositivo de
PN

Almacenamiento USB y seleccione
« utilizando las teclas <]y D, navegue a través de los archivos para encontrar “archivos de
métodos estandar”. Sera desplegada la lista con los métodos estandar disponibles en el
dispositivo de almacenamiento.

Logry
* Presione las tecIaslI‘ o para actualizar el titulador con los métodos estandar.

ax

« Presione para volver a la pantalla Opciones Generales.

Nota: Ver seccion 4.8 Restaurar Archivos desde el Dispositivo de Almacenamiento USB.
Desde el PC:

Usted puede actualizar el titulador con métodos estandar desde un PC con la aplicacién de PC
HI 900 (ver Seccién 4.9, conexién USB con el PC).

5.2.2 Borrar Metodos Estandar

Los métodos estandar no necesarios pueden ser removidos desde el titulador por medio de
seguir el siguiente procedimiento a continuacion:

Desde la pantalla de Opciones Generales:

« Acceder a la pantalla de Opciones Generales.

« Utilizando las teclas £ y V', destaque la opcion grabar Archivos a Dispositivo de

Almacenamiento USB y presione ;

« Utilizando las teclas <|yf>, navegue a través de los archivos para encontrar “archivos de
métodos estandar”. Sera desplegada la lista con los métodos estandar disponibles en el
dispositivo de almacenamiento.

* Presione las teclas o‘I] para remover los métodos estandar no necesarios.

* Presione para volver a la pantalla de Opciones Generales.

Desde el PC:

Los Métodos Estandar no Necesarios pueden ser removidos desde el titulador por medio de
utilizar la aplicacion HI 900 PC (ver Seccion 4.9, Enlace USB con PC).
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5.2.3 Restaurar los Métodos Estandar a los Ajustes de Fabrica



Usted puede restaurar los métodos estandar a los ajustes de fabrica por medio de destacar un

Fro 1
método estandar y presionar Lo==2

Titration HMethods Confirmation of RFeset MHethod

Select the pethod to be schiusted,

HISOO1EN Stdx Swmg.onl wr vater Std

HISOO3IEN Stdz Lfwg il »/ water Std
1 Stdz Sme/nl n/ Tartrate

Shanpoo

Hand Crean

1 Vater in Buttepr

Water in Datry Crean

Are Jou surs gou sent to resst ssliscted
nethod to defsult?

USERODO3 Vater in Povdered HilK
USERODO4 Water 1n Homay
USERODOS Vater in NMavornatse
USERCDOS WVater In OLL

USEROQDO? Surface Vater in Sugar

Haw Fesst to Fags Faogs "
Method | Default e lown J| -===-"-=

Seiscs I

5.3 Métodos de Usuario

Estos métodos son definidos por el usuario (normalmente por medio de la modificacion de un
método estandar).

Los métodos de usuario pueden ser desarrollados de acuerdo a los requerimientos del usuario.
Todos los parametros de método pueden ser modificados por el usuario.

5.3.1 Creando Métodos de Usuario

Para crear un nuevo método de usuario comience desde un estandar o método de usuario, y
siga las siguientes etapas:

s
Vetror

e Presione desde la pantalla principal.

e Utilizando las teclas Ay vl, destaque un método existente desde la lista de
métodos.

R
Mathod

¢ Presione

.
Sera generado un Nuevo metodo de usuario.

: Salect . . .
. PreS|one para activar el Nuevo método de usuario creado.

Titration Methods 19:34:26 How 11, 2010

Select the pethod to be schiusted,

HISOO1EN Srdx Twgonl =7 water Scod -
HISOO2EN Stdx 2 al =/ vater Std copy of Shampoo
HISOO03EN Stdz ol v water Std
HIGOLLEN Stdz Swesnl ws Tartrate
Shanpoo
Hand Crean
Vater in Butter

5 Z Nater in Datry Crean
USERQDO2 Vatar 1n Povdered Hi1lK _ o
USERODO4 Vater in Honay Last Standardization: Mov 11, 2010 11:44
USERODOS Vater in Navornatse
USERODQE Water In OLL
USEROQDO? Surface Vater in Sugar

Tirtranc: Conposite 3

I Haw 2 1&Ca Fage Fags General Seiect He thod - - Starc
Bale e 2 2 G k a r
=818CS | Me thod [ Daieve l IES Dawr letsons | Method | Detians [ BY"S75€ [ oie Byne

METODOS >

Nota: Solo puede ser generado un numero limitado de métodos de usuario. El titulador
puede soportar hasta cien métodos (estandar y usuario). Cuando este es alcanzado, es
desplegado un mensaje de advertencia.




5.3.2 Borrando Métodos de Usuario

Para remover un método de usuario, presione | (cuando esté disponible). Destaque el

I

método de usuario que usted necesita borrar y presione . Aparecera una pantalla de

modo de confirmar el borrado.

. e . . - .
Pre5|one nuevamente para confirmar o presione para cancelar la operacion.

Confirmation of Method Delettion

Are You 2ure You ¥ant to delete the
sclecred method?

copy of Nater 1n Butter

PrisIs Escape

5.4 Ver/ Modificar Método

Matted
Para modificar los parametros de métodos, presione desde la pantalla principal. Sera
desplegada una lista de todos los parametros para el método seleccionado. Presione las teclas
.y . . . she |
A‘y vpara destacar la opcion que usted necesita modificar y presione

Jimw 7~ MHodify Hethod HEEEE
Id: USEROODL Modifired: Feb 01, 2011 09105

S«lwct the cptiaon to be nodified.

He thod Reuistion? 1.0
Tyee=: Sanple ANnslyvs)s
Predispensing Arount: 40 =
Pre-Analvsia Stir Tine: 15 Sec
Stirrinag Seeed: 300 RPN
STirbar Typel Hedium
Drift Entryi HUtowmarTic
solvent: Nathanol
Sanple Paranerers:

Titwranc: Conpasive 3
Control Paraneiers:

Tersination Parsnsters?

Pesult Unie:

PFrant
Nethaod

Twlmct Enc.p-
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Grabar Método:

Luego de realizar las modificaciones destaque Grabar Método y presione

Har:

Luego de realizar las modificaciones, presione
mantener los cambios.

y seleccione Grabar Método para

Savutng [MNethed

Select & nenu aptian.

Exit Yichout Saving Nechod

'‘Escapae” = @xivs mnithout savling nethod.

SRISSE Escape

5.5 Opciones Métodos

5.5.1 Nombrando el Método del Usuario

Esta opcidn le permite ingresar un nombre para el Nuevo método (hasta 24 caracteres).

. , . ome
Utilice las teclas de fleche para navegar a traves de la tabla de caracteres. Presione
para agregar el caracter destacado para el nombre del método.

the arrow Kevs then eress
Selact the ewpzv Flald Far

geE
Ho
Pl
]
K
0

a

QoD
WM HO DY N U
N UL
=DM an

-

| ~WOoCHL QGO0

.
e
In&\rn~rmm
-
-

JdoNMmewrste

Method Mame

select the hishlishsed lester by usins
‘Enter,

S

Press Accept to 2aue the antire nawe,

¥

[

A
e
u

Teace,

-

H
I

' N

L)

+Wr OL L
1 3

ﬁc:cp! I El:-p- E:lz;: l

Cursor Cursor
Laef e Fishe

METODOS
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Esta opcidn le permite introducir una cadena que representa la revision del método actual. El
formato de cadena de revisidon debe ser "X.Y", donde x e y son digitos numéricos.

Method Re=vis=ion

£e1ect e hiaghiighted Lterrer by wiing

tha arrow kRevs then press "Enter”.

Sglect The enpty fLleld for a space.

Tha revistion string Farnat 15 "X.X'.
MeECDEFLHIJOEKELDN
MOPORSTUUY XY Z
abhcdedfahr ¥ ln
mopsr>tyvy xyr
M ARRLCEICETITHNHDO
O T 00U b & s &g & é &
it a6 d e o0 daw
D1294C¢C727B9v U2
. 20 N S T S B
P

| 88 U |
Apmane | FPemans Oxlete Cursar Cursor
HECRPT [ Escapa ] Lertey I Lefs Right

5.5.3 Tipo Método
Tipo de método es un parametro listado en cada método.
De modo de realizar una titulacién que el usuario tiene que elegir entre la determinacion de

agua en la muestra (Analisis de la Muestra) o determinacion de concentracion de titulador
(Estandarizacién Titulador).

Method Typ=

Choozse the nethod appllcation tvpPe.

Eravple Aowlyess |
TiLtrans Standardizaszion

SRISSE Escape
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5.5.4 Cantidad Pre dispensada



La titulaciéon puede ser en el inicio de la titulacion y en el inicio del analisis, si el contenido de
agua de la muestra es conocido.

Frediserensina Amount
Enter the percenzase of sitrant volune
that vill be gredizeensed,
L 40U [
Los Linlr: 0 -
Hilgh Linic: S0
Booept [ Escape Dn-vl;": l [

La cantidad pre dispensada puede ser suministrada entre 1 y 90% del titulante requerido para
alcanzar el punto final.

Ajustar la cantidad a 0% puede deshabilitar la caracteristica de pre dispensado del titulante.
5.5.5 Tiempo de Agitado Pre analisis

Para evitar resultados erroneos o puntos finales no alcanzables al analizar muestras con
solubilidad limitada, la muestra debe ser completamente disuelta en el solvente previo a iniciar
una titulacion.

El tiempo de agitacion del pre andlisis se puede ajustar entre 0 y 1000 segundos. Luego que
la muestra es agregada al vaso de reaccidn el titulador la agitara por el periodo de tiempo
establecido antes de que cualquier titulante (excluye pre dispensado) sea agregado a la celda.

Pre-Analy=1= Stir Time

Enter the initial mixing tink prior tc
che szart of the tizration,

N Ccconds

Low Laimut? 0 swcands

High Lintt: 1000 seconds
BRERPE Escape L'U"’;":
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5.5.6 Velocidad de Agitacion



St

the titratiaon.

Low Limeit?

irring opeed

I

200 BEn
High Lintes 000 =BEN

Enter the speed of the stirrer durinag

BRCSPL Escare

lelxtw
Digat

La velocidad de agitacidon puede ser establecida entre 200 y 2000 RPM con una resolucion de

100 RPM.

El agitador puede permanecer encendido, tanto como el método este activo. La velocidad

puede ser ajustada en cualquier momento por medio de utilizar las teclas A y \/ cuando el

agitador esta en operacion.

5.5.7 Tipo Barra de Agitacion

Permite al usuario editar la descripcion de la barra de agitacion.

Stirbar Ture
select the hishitshsed lester DY uzins
the arrow Kevs shen eress “Enter’,
Selact the ewpsy Fleald For & space,
Press Accept to 2auve the stirrbar tyee,
BECDEFGHT JONLH
HOPQESTUUWNWRYZT
abcdefFfaniJerin
noPqrs T Tuyveyz
AAMRACEEE]I LARODDO
DOOO0CwVUaassceee
3t NS 6086000 ¢!
D123436789 <95
SR T I U B O T
Nk
BrOEETTIN——
A e lwte Lurso Lurso
Hoowp b Encapw Eél;ft: - Ij‘!i &T 'F.J‘ '31‘\-'.:
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5.5.8 Entrada Dispersion
Permite al usuario seleccionar el modo de entrada de dispersidon que es utilizado durante el
proceso de titulacion:

Orift Entry

Choose the drift gntry mode.

utosetice
u:-r

SRISSE Escape

Automatico - la tasa de dispersion sera calculada automaticamente luego de la pre-titulacion
del solvente.

Usuario - la dispersion es establecida en un valor fijo (introducida por el usuario). El usuario
introduce el valor de dispersion estimado. Se omitira la etapa de analisis de la dispersion y el
usuario debe introducir el valor de dispersion entre 0.0 pg/min y 10.0 pg/min.

Uzsmr Or31f+ Ualue

Erter the beckground drift vslus for Fined
resuls correcsLon,

L. YERE

Low Laimet? .0 ugsmen

High Lintes 10,0 uasmin

—— P lwimtn
BRESPE Escare Digs ¢
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5.5.9 Nombre Solvente




El usuario puede ingresar un nombre para el solvente (hasta 15 caracteres). Utilice las teclas

. . enter
de flecha para navegar a través de la tabla de caracteres. Presione para agregar el
caracter destacado al nombre del solvente.

Soluent Name

Select the hishlishsed lesser by usins

the arrow Kevs then sress “Enter’,

Selaect the ewpty Fileld For a seace,

Press fAccept to 2aue the antire nawe,
BECDEFGHTJKLH
HOPFPAQFRSTUUWKYT
abcdefanijrin
MOPQrs FTUYNWV v 2
AARACEEE]ILRODUO
Q0 0VUO0 8 3dssce e
It NMOS SO0V O N ¢!

01 23496 789493
R R S B B B
v - 13 ‘:
| B« thancd
- - Oel=te Cursor Cursor
PSSR | Escaps Lezzer I Lafr RFight

5.5.10 Parametros Muestras (solo modo Analisis Muestra)
Esta pantalla permite al usuario accede y configurar los parametros especificos de la muestra.

[ 1]
Ssmple Parameters
Selecs the opston to be wodified,
Sanple Tyvees Nass
Sanple Slaes 2.9000 5
_SI“C»'I Excapw
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5.5.10.1 Determinacion Muestra



Esta pantalla permite al usuario seleccionar el modo de determinacion de la muestra.

Sample Determination

Select the sanples deterninstion sods,

Horwal
Ecternal Extraction |
External Dissalution

SRISSE Escare [ |

La determinacion de la muestra normal se realiza a través de la titulacién directa de las
muestras que son solubles
en solvente o son finamente divididas y tienen una distribuciéon homogénea en el agua.
La extraccion externa es un método para la preparacién de muestras no solubles que
requieren una extraccion de agua externa. Usando los solventes adecuados la muestra se
divide en una fina suspension desde la cual, el agua es extraida y liberada en el solvente.
La disolucion externa es un método para la preparacion de los siguientes tipos de muestras:
e las muestras con un contenido muy alto de agua.
* las muestras que no presentan una distribucion homogénea del agua.
e las muestras de lenta disolucion
* las muestras que pueden contaminar el recipiente de titulacion, lo que reduce la
exactitud, la precision, el nimero de titulaciones entre cambios de solventes y elevar
los requisitos de mantenimiento de la celda.
5.5.10.2 Nombre de muestra
Esta pantalla permite al usuario ingresar un nombre para la muestra (hasta 14 caracteres).

Use loas teclas de flechas para navegar a través de la tabla de caracteres. Presione
para agregar el caracter destacado para el nombre de la muestra.

Samele Mame
€g1ect the highilshied 1Q¥ter by using
the arrow Kevs sthen sress “Enter’,
Cwlwct the wepty Field far s spacwe.
Fress RACCept tO save the zanple nane.
BECDEFGOGHI JEXLDN
NOPOQRSTUVWNVEREYZ
abcdefFfahilde ln
N opqaqr s tuwvewxwgy:z
ANARSCEEE]ICARODO
QD 0D Vv A Amag d &8
3 ENOS OO ULIC N ¢ i
01234967889 LT
P U B y - + -
. N _ g
| tu=rer)
fee - Deigre Cursor Cursor
nCCee s | Escare ] LeTTar Laft Fiakht
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5.5.10.3 Tipo de Muestra



Esta opcidn permite al usuario seleccionar el tipo de muestra: masa, volumen o piezas.

Sarmgle Typ=

Chooee the 2anple anount Typg,

L
Volume
Plecas

SRISSE Escape

Esta informacidn es utilizada para determinar el tamafio de la muestra requerido para la
titulacién previo al analisis.
5.5.10.4 Tamaino Muestra

Sarmgle St1z=

Erter the ssnples si12« 10 currsnt un b,

U, ST
Low Lintes a.0010 9
High Lintes 100, 0000
BECRPE Escap lwiwtn
P *CePFe Ul;xt

Esta opcidn permite al usuario ingresar el tamafio de la muestra. Para disolucion / externa,
ingrese el tamafio de la alicuota tomada desde el vaso externo.

Antes de comenzar la titulacidn, el usuario es consultado nuevamente para ingresar el tamafio
de la muestra. El tamano de la muestra (masa o volumen) puede ser automaticamente
adquirida desde la balanza (cuando esta habilitada la caracteristica balanza)

ver Seccion 4.11, Ajuste Interface Balanza)
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5.5.10.5 Tamaiio Solvente Externo (Solo modos determinacién Disolucion / Extraccion
externa).

Ingrese la masa del solvente utilizado para la disolucion externa o extraccion de la muestra.
Pese el solvente luego de determinar el contenido de agua solvente pero antes de anadir la
muestra y el solvente

5.5.10.6 Conc. Solvente Externo. (Solo Modo Disolucién / Extraccién Externos)

Ingrese el contenido de agua del solvente utilizado para la extraccion o disolucion.
5.5.10.7 Tamaiio Muestra Extraida (Solo Modo Determinacién Extraccion Externa).

Ingrese la cantidad de muestra agregada al vaso de Extraccidon Externo.

5.5.10.8 Tamaiio Muestra Diluida (Solo Modo Determinacién Disolucién Externa).

Ingrese la cantidad de muestra agregada al vaso de Disolucion Externo.

Standard Uatabase

difled.

Seiect the KF standard 1o be ne

Nater Content: 10,0000
Concentration Untrtd NS/
Tupe: Liquld by wass
Standard Danzityl 1.000 s-nl

T +

Hew
5 tandard

sglect [ ESCape l Edic

5.5.11 Estandar (solo modo Estandarizacion Titulante )
Esta pantalla permite al usuario definir una lista de estandares Karl Fischer y establecer los
parametros relacionados.

- \W , . ] Lo
Utilizando las teclas Ay V', destaque el estandar desde la lista y pre5|one para
seleccionarlo.

P

Presione L2221 sj usted necesita crear o agregar un Nuevo estandar a la base de datos
estandar Karl Fischer.

. eere | . . . :
Presione si usted necesita remover un estandar Karl Fischer desde la lista pre
definida.

- m - - - s ’ -

Presione si usted necesita editar los parametros estandar Karl Fischer.

Los Métodos Estandar Hanna (solo estandarizaciones titulante) son disefiados para ser
utilizados con estandares de los tipos especificos y contenidos de agua. El HI903 puede
automaticamente seleccionar un estandar apropiado cuando tal método es seleccionado. Si no
existe un estandar utilizable en la base de datos estandar, sera creada una nueva.
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5.5.11.1 Nombre Estandar
Esta opcidn permite al usuario editar el nombre del titulante.

KF Stand=rd Dettion=
Select the option o e nodiried,
Tvpe: Liguid by mass
Concentration Unie! T
Ustur Content? 10. 0000
RIS EscCare

5.5.11.2 Tipo Estandar

El usuario puede determinar el tipo de estandar: Masa o Volumen.

5.5.11.3 Unidad Concentracion

La unidad de concentracion puede ser seleccionada: %[W/W], ppm, mg/g, mg/mL.
5.5.11.4 Contenido de Agua

Puede ser ingresada la concentracién del estandar (contenido de agua en la unidad
seleccionada).

5.5.12 Tamano Estandar

Ingrese la cantidad de estandar utilizado durante la calibracién del titulador.

Antes de inicia la normalizaciéon del titulador, el usuario es solicitado nuevamente para que
ingrese el tamano del estandar. El tamano estandar (masa y volumen) puede ser adquirido
automaticamente desde una balanza analitica compatible (cuando esta activada la funcién de
balanza- ver seccién 4.11, configuracidon de Interfaz de Balanza).
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5.5.13 Titulante
El usuario puede acceder a la base de datos del titulante Karl Fischer y establecer los
parametros seleccionados.

Utilizando las teclas A4yv, destaque el titulante desde la lista existente y presione
s

para seleccionarlo.

fzrl Flscher Titrants
select the KF sitrans to be wodified.

fcmpostite o |
Composltg &
Cowpostita 1

Titrant Typwe: Tvo-conpanents, Hethanol

t
Nowinal Tivransy Conc.: T.0000 nasnk
Svandardized Tiwrany Concue:i J.0413 nasnl
Date Tlna: Now 11, 201D 14:%57
Titrant Aae Reninder: 140000«
'E‘iv-”lvcv_c”!v Encapw I Edit TI:ET;'\"I Delwtw

Presione E para crear un Nuevo titulante.
Presione para remover el titulante desde la muestra.
Presione El para editar los parametros del titulante.

KF Titrant Options

select the option to be ~odified,

1 ey Tianas r -
tiwrans Types T =
Newinal Tierant Conc. 9.0000 ¢ L
Standardized Iisrans Conc. 9.0000 masnl
Titrant Aae Reninder: Oizablen
E}l}(vc'. I Encupw I I I

Los métodos Estandar Hanna estan disefiados para ser utilizados con titulantes de tipos y
concentraciones especificas.

El HI903 seleccionara automaticamente un titulador desde la base de datos cuando tal
método es seleccionado. Si no existe un titulante utilizable en la base de datos, sera creado
uno nuevo.
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5.5.13.1 Nombre Titulante

El usuario puede editar el nombre para el titulante.

5.5.13.2 Tipo de Titulante

El usuario puede seleccionar el tipo de titulante.

Titrant Name

Seiect the highilghted 1etoer by using
the arrow Feys then gress “Enter’,
SRISCT the eupTy Fi1gld Far 3 space.
Fress Fccept to ssus the sntire ness=,

Titrant Tvre

Select the Karl Filscher titrant type.

lne-copgopent |
Ing=-Cconp. (Eetone/Rldehvda |
Teo-corponents, Hethanol

Ivo-consonents, Ethanol

0thers

MECDEFGHTJELH
MOPFPORSTUVNHYZ
abcdefrani1geln
NopP_qIr s tuvywsxxwr
AARACEEE]IILRODUO
AT D D0 8 A ASCc R4k
i iNnddooULYduUN G
012349567897 8¢+
e s 200004 2= -
T T
WLE
N —— ) 4 AP S U S0
ficcapt | Escape EE]‘%F: Ltdf_fr Lursor

Fisht eglecrt | Escape

5.5.13.3 Concentracion Titulante nominal

El usuario puede ingresar la concentracion del titulante.
5.5.13.4 Concentracion Titulante Estandarizado
El usuario puede ingresar manualmente la concentracion exacta de titulante.

Mominal Titrant LConc.

ENter tha nominal T1Ee ant Concantration

R s w L

Low Limles 0,0040 wa /il
High Linit: 20,0000 warnl

Standardized Titrant Conc.

Enter tha standardlzed Titrant conc

R el

Low Linlys d,0D000 wa-nl

High Liniti 8.0000 ng-ni

Hemsrt I Eacers l UD'!‘):::: | I

e n Neleta
Hessr I Eacers I Dims b I I
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5.5.13.5 Recordatorio Edad del Titulante
El usuario puede configurar un recordatorio que una verificacion de la concentracion de

titulante es necesaria.
Cuando ha expirado el periodo de ajuste recordatorio, se mostrara un mensaje de advertencia
en la pantalla principal. El periodo de recordatorio se restablecera una vez que el titulante es
re estandarizado o el tiempo establecido es modificado.

Titrant Ase FPaminder

Erter the tise sllovsd to slspas Detore
the standadization raminder JPpQars,

davs howurs ninutes

Freaa Mext %o move fo the next sntry,

Dalate He
Digit axy

Hoeogper EsCarg

5.5.14 Parametros de Control
El usuario puede acceder y editar los parametros relacionados con la titulacion.

Lonteol Farameters
S¢1eCT the oprlon 30 be modlfied.
Standby Mode? Ernabled
standby Duration: 12:00 Whinm)
Inposed Current: 20 uA
Dosinag Paranererss
Tiwad Incrensent? i awcond
End Poilnt Ualuyes 180,0 wV
Slenal Averasing: 3 Readines
FLov Ratg: 7.0 abonin
Swlxct Excupe
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5.5.14.1 Modo Inicio

El usuario puede seleccionar el modo de inicio para la titulacion. En el modo de precaucion, la
dosificacién del Titulador comienza con la dosis minima para evitar la sobre titulacién. En el
modo Normal, la dosificacion de titulador comienza con el valor medio entre el minimo y
maximo (es decir dosis minima 5 pL, dosis maxima 25 pL, primera dosis sera de 15 pL).

Start Mode

Select the KF titration start sode.

Normnal

Select Exncupw

5.5.14.2 Modo Standby
Al habilitar esta opcidn el titulador volvera automaticamente al modo de espera luego que se

ha completado una titulacion.

Consulte también la opcién de Duracion de Standby (espera).

Starndby Made

S¢1ecty the oprlon for standby mode.

Dimablwd

SRISSE Escapre
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5.5.14.3 Duracion Standby
El usuario puede ingresar el periodo de tiempo que la celda se mantenga seca y listo para su

posterior analisis luego que ha terminado una titulacion.

St=ndby Durstion

Enter tlng perlod (10 or more minuses)

vhich slorazor will run in standby node.
hours ninuTes
oo
Low LinL &2 ULLES B
High Lintt: 23:59

Fress NMexct ta nouve to the nect sntry,

:‘:.z:.ze!:{ Escepe ] “ﬁf"‘f I Hext I

El usuario puede establecer el periodo de standby (espera) hasta 23 horas y 59 minutos.
5.5.14.4 Corriente Impuesta

El HI 903 utiliza un sistema de electrodos de bivoltamétricos. Durante una titulacion, el
titulador monitorea la tensién necesaria para mantener una corriente constante de
polarizacion (corriente impuesta).

Esta opcion permite al usuario seleccionar la polarizacion del electrodo actual desde la lista

Imposed Current

Choose the 1wposed current value in uf,

1 uA

Z uA

S JA

10 uA

1% uA
T —
30 vA

40 ua

L. E-lrxct I Excapw | | |
predefinida.
Nota: Altas corrientes de polarizacion aceleraran la contaminacién del electrodo y
potencialmente degradaran las muestras.
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5.5.14.5 Parametros

Dosificacion

El usuario puede establecer el volumen maximo y minimo de dosis de titulador.

Los valores de dosis maxima y minima de titulador estan determinados por el tipo de reactivo,
concentraciéon de los reactivos y el contenido esperado de agua en la muestra. La
determinacion correcta de estos valores es necesaria para evitar la sobre-titulacién y asegurar

la

maxima precision

R L

20.000 ML

Dosina Parameters

Enter the alninun and naxinux doze.

Fress MHext to mous to the next sntrp.

= win Ug

- Wax Vol

Q;;(Fﬁ l En:.p- I D1

Oel=te [ Hext [
21t

5.5.14.6 Aumento de Tiempo

El usuario puede ingresar el periodo de tiempo entre dos dosis sucesivas.

posible.

El periodo de tiempo debe ser definido de acuerdo con las especificaciones del andlisis.

Timed Increment

Choosse the period for veit tine up to the

next dace dizpanrsing.

0.5 sxconds

Z =2econds
3 2econds
4 seconds
S secands

Cwlxct Excepw
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5.5.14.7 Valor Punto Final

Esta opcidn define el valor de mV en el cual el punto de equivalencia de la titulacion (punto

final) ha sido alcanzado.

La pre-titulacién se ha completado cuando el mV esta bajo el valor del punto final, por el
periodo de tiempo definido por el usuario (ver seccion 5.5.14.4, Tiempo de Estabilidad de

Punto final).

End

Erter the paotent
cthe 2nd goins of

Foint Ualue

18l Uslus repressnting
the cLtrasion.

. o

)
au

Low Linte: 5.0
High Lintt:  &00,0
BRESP L Escape

El valor mV puede ser establecido desde 5.0 a 600.0 mV.

5.5.14.8 Senal Promedio

Esta opcidn permite un promedio de la lectura mV cuando esta habilitado.

Si es seleccionada 1 lectura, el filtrado esta deshabilitado. El titulador tomara la Gltima lectura
y la colocara en una "ventana mdvil" junto con las Ultimas 2, 3 o 4 lecturas de (dependiendo
de la opcidén seleccionada). El promedio de aquellas lecturas es desplegado y es utilizado para

hacer calculos.

o
Stanal

Se1ecy the nunber

averaasd,

i Readins

2 Feadinss

4 Fundings

Averassings

of r<¢adings to be

Culuctk Excapw

Lecturas con mas promedio son mas Utiles cuando es recibida una sefial ruidosa del electrodo.

METODOS
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5.5.14.9 Tasa de Flujo
La tasa de flujo para el sistema de dosificacién puede ser establecida por el usuario en un

intervalo de 0,1 a dos veces el volumen de la bureta: 0,1 a 10 mL/min para una bureta 5 mL.

Flow Fate

Erter the titrant flov rate.

ERPYE Lein

Low Limtes a1 wlson
High Limit? 10.0 awlonmin

lelmtn

BRESP LR Escare Digs ¢

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

La tasa de flujo es establecida para todas las operaciones de la bureta.

5.5.15 Parametros de Termino

Termination Paransters
s¢lect the aption to be wadifigd.
AERS IR b sdon, ____________JoUU ZE&
Naximun Titrant Volune! L0000«
Terninavlion Crlrerion: nV End Polnt
End Foint Stabtliity TiLnes: 4 =ec
SRISSE Eacape

Esta pantalla permite al usuario el control de los parametros relacionados con el término de la
titulacion.
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5.5.15.1 Duracion Maxima

Especificar el tiempo maximo que se permite para ejecutar una titulacién. Una vez alcanzado
este punto la titulacidn sera terminada incluso si no ha sido alcanzado el punto final.

El tiempo se puede programar desde 10 a 3600 segundos.

Maximum Dur=attion

Erter the tine period sfter the titration
L2 ausanatically stapperd,

N < cconds

Low Lamut? 10 seconds
High Lintesl 00D saconds
p——— p— lelxtw
. 2 <
HResP L Escare Digst

5.5.15.2 Volumen Maximo de Titulante

El volumen maximo del titulador utilizado en la titulacién se debe establecer de acuerdo con el
analisis.

Si el punto final de la titulacion no es alcanzado, la titulacion finalizara luego que el maximo
volumen de titulador haya sido distribuido. Aparecera en

la pantalla el mensaje de error ("limites excedidos").

El rango es de 0,100 a 50.000 mL.

Neaximum Titrant Usloume

Enter the maxisum tirrant woluse to be
dllpcrvn.(i.

Lov Liwic: J.1000 nl
High Linlc: =0.0000 wl
Accepr Escapwe %':1;1"'
METODOS 5-25

5.5.15.3 Criterios de Término

Esta pantalla permite al usuario establecer el criterio de término de la titulacion.



Termination Criterion

Sglect citratian terminaclon critarion.

L End Foans
Aozoluse Draft
Relative Dratb t

Helant Escape

MNevdivina.

mV Punto Final La titulacidn es terminada cuando el potencial permanece por debajo de
un valor de mV establecido durante un periodo determinado de tiempo
(ver seccidn 5.5.14.4, Tiempo de Estabilidad Punto Final).

Dispersion Absoluta La titulacidon es terminada cuando la dispersion actual es menor que el
valor predefinido de dispersion absoluta.

Dispersion Relativa La titulacidn es terminada cuando la dispersion actual es menor que la

suma entre la dispersion inicial y la dispersion relativa predefinida.

5.5.15.4 Tiempo Estabilidad Punta Final

Esta pantalla permite al usuario establecer el periodo de tiempo que debe permanecer estable

el potencial de electrodo.

Este ajuste es de acuerdo al criterio de término de los mV de punto final.

End Point Stability Time

Ernter the tin= geriod necessary to
velidate the titration snd point.

I o conds

Low Linlx: 1 seconds
High Lindx: 30 seconds
- lelete

ACCRRY Cscepe [E‘VLl‘_«VL v

5-26

METODOS




5.5.16 Unidades de Resultado

El titulador proporciona los resultados basados en las unidades seleccionadas.

5.6 Impresion

EQleCy

Fesult

the unit For

Uni1t

YOUr resuJulte.

rEn
l<9/9
Ue-s

SRISST

ESCaPe

Mettod
Para los parametros de métodos de impresion, presione ‘ desde la pantalla principal,

luego

Si no esta conectada ninguna impresora al enchufe dedicado, o si la impresora no esta en
linea, aparecera un mensaje de error en la pantalla (ver Seccién 8.3.3, Conectando una
Impresora para informacién relacionada con la conexion de una impresora al titulador).

e
Mehod
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6.1 Idle (inactivo)
El titulador primero entra en modo inactivo cuando esta encendido. Todas las funciones del
software HI 903 y parametros ajustables se pueden acceder desde el estado Idle (inactivo).
Esto incluye todos los parametros del método ajustable por el usuario, sistema de manejo
solventes, transferencias de archivos, controles de calibracion, actualizaciones de software,
opciones para interfaz con PC y accesorios, asi como opciones de bureta.

Lart)
Para acceder al menu de titulacién presione (Pantalla de proceso) ‘}
La titulacién (Analisis Muestra o Estandarizacion Titulante) es realizada con el método
seleccionado.
Asegurese que el método seleccionado es establecido de acuerdo con las especificaciones de
la aplicacion.
Antes de realizar una titulacion, aseglrese que se cumplan las condiciones siguientes:
» Todos los sistemas conectados (€j.: sistema de solventes) estan ensamblados
apropiadamente.
e La cantidad correcta de solvente esta presente en el vaso precipitado (entre las marcas min.
y max.) para mejor reproducibilidad.
Las siguientes etapas intermedias son realizadas automaticamente antes de iniciar el analisis:
* Pre titulacion Solvente
 Analisis dispersion (solo Entrada Dispersion Automatica)
Cuando termine el proceso de analisis de la dispersion, el titulador entra en modo de espera.
En este punto, se puede iniciar una titulacion.

6.2 Pre-titulacion

En la pre-titulacion el agua residual en la superficie interior del vaso de titulacion, el agua
contenida en el aire atrapado y la pequefia cantidad de agua desde el solvente es eliminada.
El HI 903 reacciona al agua residual agregando titulador hasta que es alcanzado el potencial
de punto final especificado. Esta configuracion esta asociada con el método activo. Luego que
el electrodo de potencial ha sido estabilizado, el titulador se mueve en la etapa de
determinacion de tasa de dispersion.

Cuando se inicia la pre-titulacién, el agitador se enciende automaticamente (cuando el
agitador interno o externo es seleccionado).

16:22:44 Fab 45, 2010 =R
later in Oil

Orlftr Analvsis |
Last Dose: Standby |

%0.00 u L Sample Analvsis |

0

e

Elapzed Tiwel 003142
nu Jotune Detiuered

3715 L9620 ml

St
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Durante la pre-titulacion el usuario no puede cambiar el método seleccionado actual o acceder
a los parametros del método.

Nota: Si la pre-titulacion dura mas de 30 minutos el titulador cambia al modo inactivo.

Pueden ocurrir errores en su sistema de titulacion (el vaso precipitado no esta correctamente
sellado, titulador incorrecto o faltante, electrodo desconectado o en mal estado, etc.). Revise
el sistema e inicie nuevamente la pre-titulacion.

6.3 Analisis Dispersion (solo Entrada Dispersion Automatica)

Mientras esta en este modo el HI 903 realiza un andlisis automatico de un minuto que
determina la cantidad de humedad de la atmdsfera que se filtra a la celda. A pesar que el
vaso de titulacion este sellado herméticamente, aun se filtrara agua en la celda. La cantidad
de agua que migra a la celda por unidad de tiempo se conoce como la tasa de dispersion de
fondo, o la tasa de dispersion.

La tasa de dispersion es determinada por el seguimiento de la cantidad de dosis muy
pequefas y sucesivas del titulador para mantener el 'secado’ del solvente en el transcurso de
un minuto. La tasa en la cual se filtra el agua dentro de la celda es entonces calculada y
reportada por el HI 903 en unidades de pg/min.

El HI 903 utiliza la velocidad de dispersién determinada durante este estado para restar
automaticamente la cantidad de agua que se filtra en la celda durante una titulacién de los
resultados de la titulacion. Esto es especialmente importante para la exactitud de la titulacion
al analizar muestras con contenido muy bajo de agua, donde la cantidad de agua que se ha
filtrado en la celda es una fraccion considerable del agua total titulada durante el analisis.

D8:37:59 Faeb 14, 2010 IFEER

lJater in Oil

Ere=TIiratior

Pcl+t Bnajysi< [ ]
Last Dose: Standby .
'

0.00 ul | Sanple Analvsis |

il Pre=Titr. 1. OrlfTiugrninld
1B6.72 0.0040 ml

Selec He thod Str
Hethod Norlons )

Cuando la dispersion se vuelve estable el titulador cambia al modo de espera.

Durante el analisis de la dispersion, si la jeringuilla no puede mantener la sequedad de la
celda, el titulador vuelve a la pre-titulacién.

Nota: Si el modo de ingreso de dispersion es definido como Manual se salta la etapa de
analisis de dispersion.
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6.4 Standby (reposo)

Luego que ha sido determinada la tasa de dispersion, el HI 903 se mueve al modo de espera.
En modo de espera se mantiene la sequedad de la celda de titulacién y la tasa de dispersion
es continuamente supervisada y actualizada.

Desde el modo de espera, un analisis de la muestra, sesidn de registro tasa normalizacién o
dispersion del titulador asi como seleccion de método puede ser iniciada, personalizacion de
los parametros del método y opciones generales (sdlo teclado externo, presionando Home).
Luego de una configuracion inicial del titulador y antes de la primera titulaciéon o
estandarizacion, la tasa de dispersion se debe establecer en modo de espera durante 45
minutos. Esto asegura que la tasa de dispersion sea estable y refleje la tasa real en la que el
vapor de agua esta entrando en la celda en lugar de representar un lento secado del aire
entre el solvente y la parte superior de la celda. La estabilizacion se puede verificar mediante
el examen de la tasa de dispersion v/s la curva de tiempo que sélo puede ser accedida desde
modo de espera.

Durante la espera, si la dispersion se vuelve inestable, el Titulador vuelve al modo de andlisis
de dispersion.

| 09:20:38 Feb 14, 2040 TFCER)
‘ later in Uil
DPFC"‘IltVe'.LOH -
i rift Analysis
| La2% Dose:l Blm!; TP
| 0,20 oL Sanpla Analusis
I

RENDY f!
j \30.0nL / RPH
Fress .’_‘" ] 00 200
| Sanple Analysis, R""HP.‘
| then add sanple S

—
1 Or1Ft
[ mL) Fre=T1tr, Un)l, luasninl
3 w 2 7
1174.9 0.0000 mbL 2l
‘ Jigw telect Mathod Start Sanple

Graph | Nechod Iprions Lag Analyusis
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6.5 Analisis Muestra

Sarede
Mientras esta en el modo Standby, presione L 2= |
Nota: Si el valor de desplazamiento es cero, aparecera un mensaje de advertencia para
informar al usuario que el solvente puede ser sobre titulado.

VARHIHNG

Cell ‘Ic‘_- Be Ouer Titratedl

SRUlTs wi11 be erroneous 1f The cell s

@as “Continuse’ 1o ignore varnlng and
e3in titration, or press 4<Ezcaper to
2l far a positive drift rate.

continue Escape l [ I

El usuario puede seleccionar continuar la titulacion por medio presionar[ o volver al

modo Standby presionando de modo de esperar a que la dispersion se estabilice en
un valor mas alto.

-

Hdd Sample
Fless= add the sanele and enter the
Sanpla Si1ze.

Estinatad Conc. 1.0000

Press <Start Analysis)} to 2tart the
sapls Snalpsis.

Lt.\:rt' Ezcape l {F.:C"C Next l

Ingresar concentracion estimada: El usuario tiene la opcion de introducir la concentracién
estimada, que esta de acuerdo con la cantidad de pre-titulado y los limites dptimos sugeridos.
Agregar la muestra: El usuario puede agregar la muestra en el vaso de titulacion a través
de la puerta de muestra.

Ingresar tamaio de muestra: El usuario tiene dos opciones para determinar el tamafio de
la muestra.
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Ingreso Manual

Siga las etapas a continuacion:

Tamano de la muestra por masa:
1. Mida la masa de la muestra en un vaso de pesaje o jeringa.
2. Deslice la clavija de muestra arriba de la parte superior del vaso para abrir la puerta
de muestra, o insertar la aguja de la jeringa a través de la membrana.
3. Agregue rapidamente la muestra a través del puerto de la muestra asegurandose
que toda la muestra sea transferida al solvente. Evite cualquier contacto entre la
muestra y la cubierta de la celda.
4. Vuelva a colocar el conector de la muestra en la cubierta de la celda, o retire la
jeringa desde el septum.
5. Determine la masa del vaso de peso 'vacio' o jeringa.
6. Calcule la masa de la muestra agregada (reste la masa del peso del vaso o jeringa
de peso vacio, de la masa del vaso o jeringa de peso lleno).
7. Introduzca la masa calculada de la muestra.

Tamano de muestra por volumen:
1. Coloque una aguja larga (aproximadamente 6 cm para un mejor control) para un
volumen de precisidn de la jeringa lo suficientemente grande como para contener al
menos un ejemplo completo de volumen.
2. Enjuague la jeringa y la aguja con la muestra varias veces descargando una
pequena porcion de la muestra, extienda completamente el émbolo, agitando para
cubrir el interior de la jeringa
y expulse la muestra en un recipiente de coleccion de residuos.
3. Extraiga suficiente muestra desde la jeringa para a lo menos una titulacion.
4. Seque la parte exterior de la aguja con un paio libre de pelusa o tejido.
5. Inserte la aguja a través de la membrana en el puerto de la muestra. Empuije la
jeringa a través del septum hasta el extremo de la aguja este aproximadamente a 1 cm
de la superficie del solvente.
6. Dispense constantemente el volumen apropiado de muestra asegurandose que la
muestra sea introducida directamente en el solvente y no salpique o salpicaduras en la
pared del recipiente de valoracion, electrodo o punta dispensadora.
7. Introduzca una pequena cantidad de aire dentro de la célula en la jeringa para
asegurese que no queden gotas de muestra en la punta de la aguja.
8. Retire la jeringa y la aguja desde el septum teniendo cuidado de no tocar la
aguja para el solvente u otros componentes de la celda interna.
9. Introduzca la masa calculada de la muestra.

Tamano de muestra por piezas:
1. Ingrese el nUmero de piezas que fueron agregados al vaso de titulacion.
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Si esta disponible soélo para Muestras de Masa y Volumen de Muestra.

El tamafio de la muestra puede ser adquirido automaticamente desde la balanza cuando se
conecta al titulador utilizando la interface RS232.

Nota: El usuario se debe asegurar que la balanza y el titulador estan configurados
correctamente y estda activada la funcién de balanza (ver Secciéon 4.10, Establecer
Interface Balanza).

Sample Uzi1shing

gBalances Lab Balance

Initisy Usight: 0.2814 g

Final Maighs: =  =====

Fut weaishinag boat on the balance,

Press <Accept’ 30 updase veishs,

Ealance
Setup

Acceps Escape

Procedimiento
1. Coloque la jeringa o vaso de peso que contiene la muestra en la balanza.

2. Espere a que la lectura este estabilizada y presione | .
3. Agregue la muestra en el vaso titulador.
4. Coloque la jeringa vacia o vaso de peso en la balanza nuevamente.

5. Espere a que la lectura se estabilice y presione .

Samrle Uzi1ahinsg

Balances Lab Balance

Initisy Ueight: 0.2814 ¢

Final Waighs: 0.,0LL7 o

Fut aspty veishing boat on the balance,

Fress <“AcCCesT) 30 updase velsahs,

Balance

Hcceps Escape Se bup
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El titulador vuelve a la pantalla previa y el tamafio de la muestra es actualizado en forma
automatica.
Ahora puede ser iniciado el analisis.

Add Sample
Flesse add the ssnele and enter the
Sanpla Size.
Estinatad Conc. 1.0000

Sanp1s Size [ U.Z&835.7 ] g

gptinal Linits
Low Limit? 0.2
Higk Liwit: 0.

W™
o

Press <Start Analvsis} to start the
SAanpl1e analysis.

Delete
Diait

Start

Next Balance
Analwaie

Escape

Inicio Analisis

et
Acaphwe

Presione para comenzar analisis.

09:31:17 Feb 18, I010 e TFOEE
Uzter 1n 01l

Fre=Jitrartion

Oritt Analysis -]
Last Dos=: S tandby

0.00 uiL

Titrated Water: [ a0:=03 ot
0.0000 ws - | 7
PPH

=D
————t

{00, 900
»9
Elapssd Tins: 0004
el Uodune Delivered
436.7 0.0000 mL
Eiﬁ?? Suszpend Stap

Suspender Titulacion
Mientras la titulacion esta en progreso, usted puede detenerla en forma temporal presionando

Susgerd

. La bureta dejara de dispensar titulante.

uouTe

Para continuar la titulacién presione

TITULACION

Ver Curva de Titulacion




Durante una titulacion, la curva de titulacion puede ser desplegada en la pantalla Graficos
Titulacion, presionando " . El reporte de ID del titulador también es desplegado
en la pantalla grafica.

vary]
Presione [“i para detener la titulacion en forma manual y retornar al modo Idle (reposo).

Presione para detener la titulacion y retornar al modo Standby.
Cuando es alcanzado el punto final la titulacion es terminada y la siguiente pantalla es
desplegada.

Sample Analysis Fesult IFNEH

Analysis Durasion: 06:27 Lnnizz
Orift Ualue:d 1.5 uasnin
Sanple Size:d 0,269 a
Iitrant Concantration: 1.0000 aasnl
Uolume Dedjuer=d: 0, 29646 nl
Regort I0: KF_00034

| Escare | plisy, | | Resaias

Esta pantalla despliega informacion relacionada con la titulacion (duracién, valor dispersion
utilizado para compensacion, tamafio muestra, concentracion titulante, volumen
titulante dispensado, reporte ID titulante).

oo
Presione para ver reporte de titulacion.

p.f: nicw F\‘C N l ‘l’
HI903 - Titratian Repart
Hethod Hawe: Vater in 0Oil
Tine b Date; 09:31 Feb 16, Z010
Titraclon ID: KF_000=4
e Uoluna Inll ) Ting

Q 0.0000 429.8 Qo000

1 0.0000 439.9 00:00:04

2 0.0010 439.3 00:0Q:02

3 0.0030 436.7 00:00:04

4 0,0070 431.37 00;00:05

3 0n,0137 420,37 D0: 00307
Jiew A Frint Fags Fags
o | Eseaze | Fnn | Faee | RaEe

Presione [para ver grafico de titulacion.
Presione para imprimir el reporte.
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Resultados Analisis Muestra Promedio

Avwrnge
Ress

Presionando , los resultados seran agregados al Historial de Analisis de la Muestra de
modo de obtener un promedio de los resultados de la titulacion.

Utilice la teclas A4y V para desplazar la lista de resultados.

Utilice para seleccionar los resultados de la concentracion de la muestra que pueden

ser utilizados para el promedio.

Sample Anzlysis History

0ata~ Tine Sawple Canc. 1¥]

May 06, 2009 15:24 9.23

Hay O&, 2009 15:30 8.81
Titrant Conc.: T.00L0 ngasnbl
Sanpla Sizel 0,990 5
Auwrage Sanple Conc.! I
Standard Deuiation: ———-

gnleck Ezcage Omlmte

Nota: Cuando no existe resultados seleccionados apareceran lineas de segmentos en la
Concentracion Muestra Promedio y los campos de Desviacion Estandar.

6.6 Estandarizacion titulante

Mientras esta en el modo Standby, presione .

07:59:1% Nar Z4, 20121 IFOET
Stdz SmeasmL ws Tartrate

Fre-LLiration .
Dritt Analuzis
Last Dose!
D.12 uL Titrant Stdz.
P I
FERDY o
L S0.0aL f REH
Press T ST 9007 300
- VL 3
Stdz, Titrans, | XTI

ek

| .
than add srandard Y
LR

Drise
wll Pre-Tit, Uol, lussninl
180.8 0.0000 L 2.0

Uiay Selact Ne thod Start Stdz.
Graph He thod Oetions Los Titrant

Nota: Si el valor de dispersion es cero, aparecera un mensaje de advertencia para informar al
usuario que €l solvente puede estar sobre titulado.
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Agregar estandar: El usuario debe agregar el estandar en el vaso precipitado e introduzca
el tamafio estandar. Las unidades del tamafio de muestra estan determinadas por el
método establecido.

Add Standard

Flease add the srandard and enter the
standard s1ze.

Standard Size RO ol

Optimal Linits

Low Liniss 1.9 nL
Hiah Laiwnis? 3.5 al

Prass (Start Stdz. ) 2o 2tart the
titrant standardization,

Start Escaps O=lete
£ 52, t FPETE:

Siga el mismo procedimiento para las muestras agregadas (ver Seccion 6.5, Analisis Muestra)
Inicio estandarizacion

Presione para comenzar estandarizacion.

09231:17 Feb 18, I010 e TFOEE
Titrant Standardization
VP"Q——I] TraTtion

Oritt Analvysis
S tandby

[ast Dose=:
0.00 ulL

Titrated Water: (g 10:03 S
0.0000 ws - | T
]

Elapsed Tine: 00:04

) Jotune Deljvered

43a.7 00000 mL
Uiew Su= d Stas
Grarh sUsfFen = %9

Nota: Durante la estandarizacion del titulador, el usuario tiene las mismas opciones que un
analisis de la muestra (ver Seccion 6.5, Analisis Muestra).

Una vez terminada la estandarizacion del titulador el usuario tiene dos opciones para
actualizar la concentracion del titulador:

Presionando [el titulante es actualizado con el resultado actual.

Presionando (=&l el usuario puede promediar la concentracién del titulante utilizando mas
resultados.
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Standardization Fesult [IFDHA

Analysis Durasion: 06120 [nnizz
Orift Valua: 2.4 uasnin
Standard Size: 0,03L7 &
Standard Concentration: 40,0000 =[N
Uolume D=l jvere=d: 1.7763 nL
Regort I0: KF_00nas

= UView Update | Averase
] SEERER I Repors ] Titrant | Results

Resultados Estandarizacion Titulante Promedio

Nev‘age
Presionando Ios resultados los resultados pueden ser agregados al historial de analisis
de la muestra de modo de obtener un promedio de la concentracion del titulante.

Titrant Standardization Histary

Data Tine Titar Ingnl]
w Fab 4148, 2040 11:34 1.7925
% Fgb 16, 2010 11:44 1.72724
pt_Feb 16, 2040 11:55 1.7/ 9(}

Ftandard Uster Content: 10,0000 = INAN

Standard Size: 0.0227 9
Avaragae Titer: 1.7242 nasnl
Jtandard Devistion: 0.0L0Z2 nasnl
Unzelach| Ezcape dedate Ozlate
- ’ - Titrant it

Utilice las teclas A y vpara desplazar la lista de resultado de la concentracion.

Upcule

Utilice === para seleccionar los resultados de la concentracion del titulante que puede ser
utilizada para el promedio.

codat

Presione para actualizar la concentracién con el valor actual.

Note: Cuando no existe resultados seleccionados apareceran segmentos en la concentracion

Updeie
Thrart

promedio del titulante y campos de desviacion estandar.

no estara disponible
en este caso.
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7 FUNCIONES AUXILIARES

7.1 Bomba de Aire
La bomba de aire se utiliza para agregar o quitar el solvente en el vaso de titulacién sin
exposicion a la humedad atmosférica.

B
Para iniciar bomba de aire, presione desde la pantalla Idle.

2w

La bomba de aire se puede detener presionando ===
7.1.1 llenado Vaso Precipitado

Para agregar el solvente al vaso de titulacién:

1. Presione el botdn de 'fill (llenado)' en la parte superior de la carcasa de la bomba.
Presionando el botén de goma se

crea un sello que proporciona la presidon necesaria para que el solvente a fluya

en la celda. Mantenga presionado el botén hasta que alcance el nivel de solvente dentro de la
celda en la linea del indicador 'min'. Verificar si el solvente no fluye, o fluye muy lentamente,
verificar que el conjunto superior de la botella este correctamente montado y herméticamente
cerrado y que el tubo de manejo de liquido llegue a la parte inferior de la botella de
solvente.

2. Cuando el nivel del solvente dentro de la celda de titulacidn alcance la linea de 'min' suelte

el botdn Fill (llenado) y desactive la bomba de aire ’con la tecla opcion.
3. El HI 903 le preguntara al usuario para verificar que la celda de titulacién haya sido
llenado hasta la linea ‘min’ (aprox. 50 mL).

Estimated Cell Uolume

Conflrn the CQ11 has been fii1ed w0
the Nin™ 1ing ar gnter approxinata
cell volune.

U, U IR

Low Linlzs J.0 nl
High Linit: . Wil

ficeart | E=caee | GRS

. fevugd
PreS|one para volver a la pantalla Idle.

7.1.2 Vaciado del Vaso Precipitado

Para remover el residuo desde el vaso de titulacion:

1. Suelte levemente el conector del tubo de residuos y deslice el tubo de desecho hacia abajo
hasta que este alcance el fondo del vaso precipitado.

2. Presione y sostenga el botén Empty hasta que todo el residuo sea removido desde el vaso.
3. Vuelva a colocar el tubo de residuo dentro de su posicién original y re apreté el conector.
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7.2 Bureta

Para acceder a la pantalla Bureta, presione desde la pantalla Idle.
PR TS

Destaque la opcidn deseada y presione

Hurette

SRLeCct & nend aprion.

Furge Buretis

Current buresta volume Ls T nl.

P ’ Escape [ 1 1

Nota: No realice funciones de la bureta con el solvente bajo la marca "Min”. El hacer esto
aspersara €l titulante en la parte superior de la bureta u otros componentes.

7.2.1 Cebado de la Bureta

Luego que el solvente ha sido agregado a la celda de titulacion, la bureta puede ser cebada
con titulador. El proceso de cebado consiste en varios ciclos de llenado y vaciado de la bureta
con titulador. Esto asegura que sera removido cualquier aire, agua o vapor de agua en la
bureta o la tuberia.

Dos ciclos de enjuague de la bureta son mostrados en la figura siguiente. El tubo esta
conectado en el lado derecho y el tubo de aspiracion en el lado izquierdo.

D) 1), L ) LD

¥

| A

Nota: Antes de comenzar esta operacion, €l tubo de aspiracion debe ser insertado dentro de
la botella de titulante
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Para cebar la bureta, seleccione Cebar Bureta desde la pantalla Burette. Ingrese el niUmero

de lavados y presione [

El nimero de lavados de la bureta podra ser establecido entre 1 y 5 (recomendamos a lo
menos tres lavados para asegurar que las burbujas de aire sean completamente removidas).

- . -
lotal Burette Fins==
Enter the 10731 number of burerre rinses.
I

A nlnloun of three rinses Ls recommended.

7.2.2 Lavado Punta

Una dosis de 0.25 mL de titulante sera dispensada desde la bureta cuando esta operacion es
seleccionada.

Esta operacion eliminara toda contaminacion desde la punta de dispersora anti difusora.
7.2.3 Dispensado Manual

El Dispensado Manual permite dosificar un volumen definido de titulante. Seleccione la opcién

Dispensado Manual y presione Se tornara active la pantalla Manual Volume
Dispense y la pantalla le pedira ingresar el volumen deseado a ser dispensado.

Haruval Uslume Di=pen==

Enter the anount of volune to be
dispenasd.

Current burstts olume Ls 95 nl.

m

Delutwe

(515

HCCep T
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El volumen dispensado manual debe estar entre los limites mostrados a continuacion:



0.01 A 4.500 mL para una bureta de 5-mL
0.02

7.2.4 Purgar Bureta

Esta opcidn permite vaciar la bureta antes de su limpieza / almacenado.

Nota: Antes de iniciar esta operacion, remueva €l tubo de aspiracion desde la botella de
aspiracion.

Las figuras mostradas a continuacién muestran las etapas en la operacién de purga de la
bureta.

7.3 Agitador

Nota: Cuando esta seleccionado el agitador ajustable (ver Seccion 4.4, capitulo Opciones
Generales Agitador), los comandos relacionados con el agitador no estan disponibles.

El agitador puede ser encendido y apagado presionando [ - ] ‘mientras esta en el modo
Idle.

Durante el proceso de titulacion el agitador no se puede apagar.

La velocidad de agitacion es establecida dentro de los parametros del método (ver Seccion
5.5.6 Velocidad de Agitacion).

Durante el proceso de titulacion, la velocidad de agitacion se puede ajustar manualmente
/
mediante las teclas &y\".
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7.4 Resultados
Para acceder a la pantalla “Data Parameters”, presione el botdn.
Desde la pantalla Data Parameters usted podra accede a las siguientes opciones:

Uatn Farsmeters WFDELR

SRleCt 3 nENU oPtION.

Bevieyv 1 8=t Repor T
Reviev Avallable Reporsa
GLP Dats

Herer Information

Serup Tloravion Rapors

ssrscs | Eocors | { {

7.4.1 Revision Ultimo Reporte de Titulacién
El Ultimo reporte de titulacion puede ser revisado.

Peutew Ee=ult

Titration Feport
Hethod Hans! Watwr Sanpls Titr
Itvg & Darel 13132 Aua I2, 2009
Titration ID: KF_000BE

Method Parsneters
Hang! Nater Sanpla T1tr
Huthod Peuixsan? 1.C
Tvee: Sangle Analvsle
Predispensing Rate Hong
Pre-Analvaias Stir Tiwesd 10 Sec
Stirring Speed: 500 RPH
L = p Frint Fagx FPagx
Graph bt ol Fuport Up Dowun

El grafico de titulacién puede ser revisado seleccionando n[
La informacion vista en el reporte es basada en las selecciones realizadas en la pantalla
Setup Titration Report (reporte ajustes de titulacion).

Las siguientes teclas son disponibles:
' h ‘
...@mn_| Revision grafico de titulacion.

e
Imprimir reporte de titulacion.
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Pueden ser almacenados hasta 100 reportes en el titulador. Para visualizar uno de los reportes

grabados destaque un reporte y luego presione |
Todos los reportes grabados pueden ser revisados e impresos.

Aumtlable Pesort=

Hishliaht a2 rapart and fress Vigw Report
to se¢ the detaiied darva,

eyt e Keport UG UR LU UY
11006 Jan 20, 2010
Iittrans SsTandardization IDIKF_QQpar
Iittracion Report 11:%9% Feb 15, 2010
Titrant Srandardizavion ID:KF_QQ03¢
Titraclon Repaort 11:44 Feb 14, 2010
Titrant Standardizstion JD:KF 00035
Titratsion Regport 11:326 Feb 156, 2010
Water tn Nilk IDIKF_Q0QDOE
Iitravion RBeport L2121 Jdan 12, 2UiC
Water Ln Hiix ID:KF_QQ007
Titraclon Repaort 12:20 Jan 20, 2010
Weter n MK JD:KF_00006
Titration Regport 12147 Jan 20, 2010
iww Escane Uiww Print Delwta
Gragh e Reeert | Repors | Repors

El reporte contiene solo informacion seleccionada en las pantallas Setup Titration Report
durante la generacion del reporte.
Las siguientes teclas son disponibles:

|Revisi(')n grafico de titulacion.
Imprimir reporte de titulacion.
=== Borrar reporte seleccionado.

7.4.3 Datos GLP
Los datos GLP pueden ser desplegados opcionalmente en cada reporte.

GLFP Data

SQLECt 2 nend gption.

Dpwrator Han«?
Electrode Han=:
Field 1%
Figlda Z!
Fisid 3:

T K

Ingrese hasta veinte caracteres alfanuméricos para cada opcion desde la pantalla GLP Data.
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Nombre Compania: Permite registrar el nombre de la compafiia en cada reporte.

Nombre Operador: Permite registrar el nombre del operador en cada reporte.

Nombre Electrodo: Permite registrar el nombre del electrodo en cada reporte.

Campos 1, 2, 3: Permite registrar cualquier informacién adicional en cada reporte.

Los campos deben seleccionados desde la pantalla Reporte Ajustes Titulacion (ver Seccion

7.4.5, Reporte Ajustes de Titulacion) de modo de desplegar el reporte de la titulacion.

MHeter [nfarmation
HI 202 Har-l Frachepy Valupasrle TLEPat2r
SERIAL HUHNBER
Titwratar Serial Nunber: 031032041
Ariwlag Bowrd S«risl NHunber:? S2L00L02
Fume S=risl Nunber: 200946035

GOFIHARE VERSION

Ti1tratar Sof tvare JYgrsion: wi. oo
Bass Board Sof tvare Uersion: ur.?
Punp Saftuvmr«s Uersion? wi. 4
Anslos Calabration Dste! Feb 16, 2040

Eacirr Prins

7.4.4 Informacion Medidor

Despliega los datos de configuracion del titulador.

Nuamero de Serie Titulador: El niUmero de serie de la placa base.

Nuamero de Serie Placa Analoga: El nimero de serie de la placa andloga del titulador.
Numero de Serie Bomba Dosificadora: El nimero de serie de la bomba conectada.
Version Software: La version de software actual instalada en el titulador.

\_Iersién Software Placa Base: La version de software actual presente en la placa base del
St:'l'z?grr'. Software Bomba Dosificadora: La version de software actual para la bomba.
Fecha Calibracion Analoga: Fecha calibracion de fabrica para la placa analoga.

Nota: Si transcurrido mas de 1 afo desde la fecha de calibracion de la placa andloga,

aparecerd el mensaje Resultado de Calibracion Andloga en la pantalla principal y se debe
realizar una re calibracion analoga de la placa.
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7.4.5 Reporte Ajustes de Titulacion
Personalizar un reporte Unico para registrar los resultados de la titulacién. Un asterisco

significa que sera incluido en el informe de titulacion.

Setupr Titration Beport

Swlwct Fiwlds to b saved in the report.

Titration M=thod
Standard Sanele Size
End Pains VYolune
Titvravion Duration
Oate and Tine
Titration Ended By
11 Usts Points
Methad FParanssers
Canpany Mane
Qparator Nane
Elwctrode Nanx

=

Y12 rxXx

ri=ld 1

Fimld 2 ‘l
Unselect| Escape JFave Fage Faae
o Regors Ug Oown
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8 MANTENCION. PERIFERICOS

La bureta incluida de 5 mL con el titulador excede el estandar ISO 8655 para la exacta
distribucion de liquidos por una bureta impulsada por un pistén motorizado.

8.1 Mantencion Bureta

8.1.1 Ensamblado de Bureta

La bureta se entrega con una jeringa de 5 mL dentro y con todos los accesorios montados
(ver Seccidn 2. 3.4. 2, Conectar la Bureta para detalles de armado). El ensamblado de la
bureta consiste

de una cubierta rigida que mantiene la jeringa de vidrio, una valvula de 3 vias y esta
conectado al tubo Titulador con accesorios especialmente disefiado.

Nota: El tubo de suministro tiene dos extremos conectados. Un extremo estd equipado con
un conectar de bureta y el otro esta equipado con un conector de vaso.

8.1.2 Cambio de la Bureta

Remueva la bureta desde el conjunto de la bomba deslizandolo hacia adelante y luego deslice
la bureta nueva en su lugar (ver foto a continuacion).

MANTENCION. PERIFERICOS




8.1.3 Desarmado del Tubo de Dispensado y el Tubo de Aspiracion

Ambos tubos de aspiracion y dispensado tienen una conexion y un protector del tubo. El tubo
de aspiracion debera ser montado en el lado izquierdo y el tubo de dispensado debera ser
montado en el lado derecho de la bureta.
Para remover el tubo de dispensado y el tubo de aspiracion siga estos etapas:

e Deslice el protector del tubo hacia arriba (A);

e Retire el seguro del tubo (B) desde el sostenedor de la bureta;

e Desatornille el conector (C);

* Repita estas etapas para el tubo de aspiracion.

S

[ — P

P ——

8.1.4 Ensamblado del Tubo de Aspiracion y del Tubo de Dispensado

Para conectar el tubo de dispensado y el tubo de aspiracion siga estas etapas:
e Inserte el extremo del tubo de dispensado con el conector de color bronce (A) en
la salida de la valvula;
e Atornille el conector para que el mas alto de sus nueve cortes permanezca en
posicidn vertical en la posicion final;
* Doble el tubo en posicion vertical para ingresar en el corte mas alto del conector;
¢ Ponga el seguro del tubo (B) en el conector;
* Deslice el protector del tubo (C) en el espacio dedicado al seguro del tubo;
e Repita estas etapas para el tubo de aspiracion.
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8.1.5 Limpieza de la Bureta

Para limpiar la bureta, siga estas etapas:

e Si se llena la bureta con titulador, retire el tubo de aspiracion de la botella del
titulador y purgue la bureta (ver Secciéon 7.2.4, Purgar Bureta).

e Introduzca el tubo de aspiracién en el solvente Karl Fischer.

e Purgue la bureta para llenarla con solvente (utilice dos enjuagues) (ver Seccién 7.2.1,
Purgar Bureta).

e Durante el segundo rellenado de la bureta retire el tubo de aspiracion del solvente o

solucion de limpieza y permita que el aire vuelva reemplace el liquido en la bureta. Esto
limpiara el tubo de aspiracion.

Si este procedimiento de limpieza simple no es suficiente, continle con estas etapas:
e Deslice la bureta hacia fuera desde el conjunto de la bomba.

» Retire los tubos de dispensado y aspiracion. Limpie los filtros por separado o inserte
unos nNuevos.

e Remueva la tapa protectora de la parte inferior del conjunto de la bureta mediante la
herramienta especial (HI900942).

e Remueva la jeringa desde el conjunto de la bureta para desatornillarla con los dedos.
e Extraiga el émbolo de la jeringa.

e Limpie el pistdn y la jeringa con solucion de limpieza adecuada.
» Retire el exceso de liquido.
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Advertencia: Evite el contacto con el titulador con las manos desnudas.

Evite derramar el titulador.

Limpie la parte exterior de la jeringa y el émbolo para retirar productos quimicos
agresivos.

No toque la parte de teflon del pistdn o las paredes internas de la bureta con

las manos desnudas o materiales grasosos.

Consulte al fabricante de MSDS para instrucciones de manejo seguro.

* Reinserte el émbolo dentro de la jeringa.

» Reinserte la jeringa atornillandola en la valvula con los dedos.

¢ Reinserte la tapa protectora en la parte inferior del conjunto de la bureta. Coloque
con cuidado la tapa en la bureta.

» Deslice la bureta en el soporte de la bureta. Posicione el eje del piston para acoplar la
bomba correctamente.

 Se recomienda cebar la bureta tres veces con el titulador nuevo.
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8.1.6 Preparacion Bureta (Llenado con Titulante)

Antes de iniciar una titulacién, la bureta debe ser llena con el titulador para obtener un
resultado preciso y repetible. Para llenar la bureta, siga las siguientes etapas y
recomendaciones:

* Si es necesario, limpie la bureta y asegurese que este vacia y seca.

et |,

e Desde la pantalla principal presione

.7 . b |
¢ Destaque la opcion cebar bureta y presione

« Ingrese el nimero de veces que la bureta necesita ser lavada (son recomendados tres
lavados minimos para permitir que las burbujas de aire sean evacuadas).

Ace |,
e Presione -

Inserte el tubo de aspiracion en la botella del titulador sélo cuando el pistdn esta
bajando y ha alcanzado aproximadamente s desde la parte superior.

Para evitar la presencia de burbujas de aire dentro de la bureta, asegurese de tener
flujo de liquido continuo dentro de la bureta y es normal un poco de aire justo por
encima del liquido durante el primer llenado. El siguiente llenado sera evacuar todo el
aire, no debera quedar aire en la valvula.

Algunas veces durante este proceso, es Util para remover cualquier burbuja de aire
residual de los tubos, golpearlos ligeramente con los dedos.
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8.2 Mantencion de la Sonda

Una mantencion apropiada de la sonda es fundamental para mediciones confiables y extender
la vida de la sonda. La frecuencia de mantencién dependera en gran medida del tipo de
muestras que son analizadas. La mantencidon puede ser requerida si es observado algo de lo
siguiente:

e Lenta o ninguna respuesta del electrodo;

e Lecturas de mV ruidosas;

¢ Residuos en o entre las puntas de electrodos

¢ Revestimiento en las puntas de electrodos

Si se observan estos signos, las puntas de los electrodos pueden estar sucias.
Enjuague el electrodo con un solvente apropiado para el tipo de muestra utilizada — metanol
es generalmente suficiente. Permita que seque completamente antes de volver a instalar la
sonda.

Si se requiere una limpieza mas profunda, sumerja el electrodo en la Soluciéon de
Limpieza de Electrodo HI 7061 Solucién para uso General durante varias horas, luego
enjuague con agua seguido por metanol. Permite que seque antes de reinstalarlo.

Luego de permitir que la sonda se seque, inspeccione cualquier grieta del vidrio,
especialmente cerca de las puntas de los electrodos. Si detecta cualquier grieta,
reemplace el electrodo.

Advertencia.: Proteja cuidadosamente la puntas de los electrodos! Evite el uso de cepillos
abrasivos para limpiar las puntas. Los pasadores se pueden doblar facilmente, lo que
provocara errores permanentes en las lecturas de mV/!

MANTENCION. PERIFERICOS



8.3 Reemplazo de Fusibles
Para reemplazar los fusibles, siga las siguientes etapas:

e Apague el titulador.

e Remueva el cable conector desde el enchufe localizado en la cara posterior de la
carcasa del titulador.

e Con un desatornillador abra la cubierta de la caja de fusibles del Titulador.

ﬂﬁ_

o=

e Extraiga el sostenedor de los fusibles.

e reemplace los fusibles (por los fusibles recomendados, ver la etiqueta localizada
sobre el interruptor principal).

e Cierre la tapa de los fusibles.

» Conecte el cable de alimentacion.
Nota: Para otras operaciones de mantencion por favor contacte a su distribuidor Centro de
Servicio al Cliente Hanna mas cercano.

8.4 Periféricos

Advertencia! La conexion desconexion del CABLE DE ALIMENTACION, CONJUNTO DE LA
BOMBA, PANTALLA PC EXTERNA, IMPRESORA, INTERFASE RS232 o DISPOSITIVO DE
EXPANSION se debe hacer sdlo cuando el titulador y dispositivos externos estan apagados.
La correspondencia entre teclado del Titulador y el teclado externo del tipo 101 teclas

norteamericano:
Teclado PC Externo
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La informacion que aparece en la pantalla del titulador también se puede ver en una pantalla
VGA estandar conectada con un cable de 15 pines, tal como se presenta a continuacion.

Conecte la pantalla externa en el enchufe de la pantalla.
Encienda el titulador y luego encienda la pantalla externa.

8.4.2 Conectando un Teclado de PC Externo
Esta opcion le permite utilizar un Teclado PS/2 PC adicionalmente al teclado del titulador.

Conexion de un Teclado PC externo (conector PS/2).

8-10
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(Norteamericano 101)

Tecla Funcion F-1

Tecla Funcion F-2

Tecla Funcion F-3

Tecla Funcién F-4
Tecla Funcién F-5
Tecla Funcién F-6
Tecla Funcién F-7
Tecla Funcién F-8
Tecla Funcién F-9

Tecla Funcion F-10

Tecla flecha: Arriba

Tecla flecha: Abajo

Tecla flecha: Izquierda

Tecla flecha: Derecha

Avance pag

Retrocede pag

Teclas numéricas: 0 a 9

Tab

Enter,

Home (accede Opciones Generales)

Teclas Alfanuméricas

MANTENCION. PERIFERICOS

Teclado Titulador

\
lCCn\.’I}

Tecla opcion 1 (desde izquierda a derecha)
Tecla opcion 2 (desde izquierda a derecha)
Tecla opcion 3 (desde izquierda a derecha)
Tecla opcion 4 (desde izquierda a derecha)

Tecla opcion 5 (desde izquierda a derecha)

A
v

' —

Permite entradas alfanuméricas.
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8.4.3 Conexion Impresora
Una variedad de impresoras en paralelo se puede conectar al puerto paralelo del titulador utilizando un

cable estandar DB25—pines.

Advertencia: El titulador y la impresora externa deben estar ambos apagados antes de ser conectados.
Conecte la impresora externa al enchufe estdndar de 25 pines.
Encienda el titulador y luego la impresora.

8.4.4 Conectando a una Computadora

El titulador puede ser conectado a un computador utilizando un cable USB. Necesita estar
instalada la aplicacion HI 900 PC para ser instalado en el PC.

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

Conecte el cable al puerto USB del PC.

Seleccione la conexion USB con la pantalla del PC en el titulador siguiendo la ruta de
acceso:

Opciones generales - enlace USB con PC

Inicie la aplicacion HI 900 PC y a continuacion, seleccione el puerto correspondiente USB en el
PC.

La aplicacién HI 900 PC permite la transferencia de archivos (métodos y reportes) entre el
titulador

y el PC.
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9.1 Ajustes Titulacion

La configuracién por defecto con los métodos estandar ha sido desarrollada por Hanna
Instruments con el fin de proporcionar resultados precisos para la mayoria de las muestras sin
necesidad de entrada de analista adicional o método de ajuste. Sin embargo, con el fin de
adaptarse a una variedad mas amplia de tipos de muestras y matrices, todos los parametros
de titulacidon del HI 903 son personalizables. Esta seccidon proporciona las descripciones de los
parametros criticos de titulacion necesarios para un analista para modificar un método
estandar o desarrollar un método de titulacién desde cero.

Los métodos del HI 903 se pueden modificar y personalizar basados en los requisitos de la
muestra, matriz de la muestra y la formulacion del reactivo Karl Fischer. Las configuraciones
cambiables por el usuario son separadas en dos categorias: los Parametros de Control, los
cuales definen las funciones criticas que determinan el curso de una titulacién y la forma en
que se terminan las titulaciones y Opciones de Método las cuales controlan menos
caracteristicas no directamente relacionadas con las medidas de control y principalmente
permiten a los usuarios avanzados acortar el tiempo de titulacion.

9.1.1 Parametros de Control

9.1.1.1 Potencial Punto final y Corriente de Polari  zacion

El HI 903 utiliza el sistema de electrodo polarizado conocido como indicacion bivoltamétrica. El
titulador monitorea el voltaje necesario para mantener una polarizacion constante actual (Ipol)
entre los pasadores de un electrodo Karl Fischer de pines de doble-platino en el curso de una
titulacion. Durante una titulacion, no estd presente un exceso de yodo. Con el fin de
mantener la polarizacion actual ajustada el HI 903 debe aplicar una tension relativamente
grande a través de los pines del electrodo. Al final de la titulacién, la cantidad de yodo
agregado es igual a la cantidad de agua de la muestra. Cuando se ha agregado un exceso de
titulador, el yodo estad presente en la solucidén. Facilmente se reduce el exceso de yodo y el
yoduro resultante se oxida facilmente en las reacciones del electrodo en el catodo y el anodo
respectivamente. La facilidad de estas reacciones para mantener la corriente de polarizacion
constante con un menor potencial de electrodo. En teoria, un gran cambio en el potencial de
electrodo indica el punto final. En la practica, un punto final de la titulacion es alcanzado
cuando el potencial del electrodo cae por debajo de un valor definido por el usuario y se
cumplen los criterios de término elegidos.

La eleccion del potencial de punto final debe ser basada, principalmente, en la polarizacion
actual y, en menor medida, sobre la composicion del solvente Karl Fischer y la matriz de la
muestra. Si la polarizacion actual es cambiada, también se debe cambiar el punto final
potencial. Ademas existen trampas para ser evitadas al elegir un punto final potencial.
Seleccionar los puntos finales que son 'muy altos' o 'muy bajos' resultara en tiempos largos de
titulacion y pobre reproducibilidad. Los puntos finales que son 'muy altos' son aquellas que
resultan en los puntos finales que preceden o coinciden con el punto de equivalencia de forma
tal que la concentracion de exceso de yodo no se detecta confiablemente. Potenciales de
punto final son considerados 'insuficientes' cuando corresponden a un exceso de yodo en la
celda de titulacion.
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La tabla siguiente correlaciona rangos de puntos finales potenciales para cada uno de las
posibles configuraciones de la polarizacion actual del HI 903. Los puntos finales sugeridos a
continuacion son aplicables para los reactivos formulados con metanol. Los puntos finales
potenciales se deberian aumentar en 20 a 25% cuando la titulacidon con sistemas de reactivo



formulados para ser utilizados con aldehidos o acetonas o donde el metanol ha sido
reemplazado con alcoholes mas altos o éteres sustituidos como éter monoetilico de

dietilenoglicol o 2-metoxietanol.

rORrESon 1 A 2 uA s A 10 A S WA 20 pA 30 pA 40 uA
NI R

Endpoant 20 to 30 25 o 3% 50 to 70 80 to 100 20110 100 ®© 120 130 to 150 150t 170
Potentis mv mv mv mv mv mv mv mVv

Adicionalmente, la duracién de una titulacion es proporcional a la corriente de polarizacion.
Por lo tanto, el tiempo de titulacién se puede reducir mediante el aumento de la polarizacion
actual. Mientras que el valor por defecto valor Ipol de 20 mA resulta en titulaciones mas
rapidas que los mas pequefios 1, 2, 5, 10 y 15 mA opciones de un aumento a 30 o 40 mA sin
acortar significativamente la titulacién. Sin embargo, la eleccion de altas corrientes de
polarizacion acelerara la contaminacion del electrodo y potencialmente la degradacion de las
muestras utilizando sistemas de solventes especiales.

9.1.1.2 Parametros de Dosificacion

El HI 903 predice la aproximacion del punto final y reduce los volimenes de titulante
agregado hasta que el punto final es alcanzado. Este es un proceso controlado por software
conocido como dinamica de dosificacion.

La dinamica de dosificacion evita la adicion del titulador mas alla del punto final y proporciona
mayor densidad de datos en las proximidades del punto final resultante en la determinacion
del punto exacto y titulaciones mas rapidas. El volumen de la dosis minima y maxima debe ser
ajustado apropiadamente por el usuario para que la dosificacion dindmica sea efectiva.
9.1.1.2.1 Dosis Minima

Disminuyendo la dosis minima aumenta la precisidon, pero alarga el tiempo de titulacién. La
Unica excepcion es cuando el tiempo de estabilidad ha sido seleccionado como el criterio de
término y existe una alta tasa de dispersion. En estas circunstancias, la dosis minima debe ser
lo suficientemente alta como para mantener el punto final potencial por medio de reaccionar
toda el agua debido a la tasa de dispersion sobre el curso del periodo de tiempo elegido.
Aumentar la dosis minima acorta el tiempo de titulacion pero reduce la precision y aumenta la
posibilidad de una sobre titulacion.

9.1.1.2.2 Dosis Maxima

El volumen de la dosis maxima se debe adaptar de acuerdo a la formulacién y la
concentracion de la titulacion. El volumen de la dosis maxima se debe establecer tan alto
como sea posible sin exceder la velocidad de reaccidon del sistema reactivo. La siguiente tabla
proporciona la dosis maximas sugeridas para sistemas de reactivos populares basados en sus
tasas relativa de reaccion.

La forma mas eficaz para optimizar el volumen de la dosis maxima es considerar la duracion
de la titulacién y examinar la forma de la curva de titulacion. En el caso donde el volumen
maximo de la dosis es demasiado alto, el yodo puede ser agregado mas rapido que la
velocidad de la reaccién de la titulacion.
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Este exceso de yodo resultara en una caida pronunciada en el potencial del electrodo que sera
interpretada por el HI 903 como un punto final que se aproxima. Esto a su vez resultara en el



algoritmo de dosificacién dinamico que reduce el tamafio de la dosis hasta que el exceso de
yodo tiene tiempo de reaccionar. El tamafno de la dosis reducida interrumpe efectivamente la
titulacion y agrega un tiempo considerable a la duracidn de la titulacion. La titulacion sera
interrumpida repetidamente de esta manera, de forma tal que el tiempo de titulacién general
es mas largo, a pesar de que el valor del tamano de la dosis maxima se establece un gran
volumen.
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Sera mostrada la curva de titulacion resultante:
Debido a que las tasas de reaccidon son mas rapidas con dos componentes reactivos que

aquellas observadas con reactivos de un componente, el volumen de dosis maxima se puede
ajustar ligeramente superior al utilizar sistemas de dos componentes. En el caso donde la
dosis maxima es demasiado baja, se extendera el tiempo de titulacion.

Karl Flzcher Reagent System Maximum Dose Volume

One-Component Systems 20 to 30 uL

One-Component System s for aldehydes and ketones 20 to 2S5 uL

One-Component Systems formulated with pyridine iS5 to 20 uL
Two-Component Systems 40 to 60 uL
Two-Component Systems formulated with pyridine 25 to 30 uL

9.1.1.3 Aumento de Tiempo

Esta opcidn controla la cantidad de tiempo entre dosis sucesivas de titulador.

Es importante el ajuste apropiado del aumento del tiempo para asegurar que el titulado tiene
el tiempo adecuado para mezclar con la muestra de tal manera que el electrodo mida una
solucion homogénea antes que el titulador tome la decision sobre el tamafio de la dosis
siguiente del titulador.

El valor del aumento programado depende del tipo de sistema de reactivo utilizado.

Mientras que el valor predeterminado de 1 segundo es compatible con cualquier sistema de
reactivos, las titulaciones que utilicen sistemas de dos componentes reactivos pueden ser
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9.1.1.4 Modo Inicio

El HI 903 puede ser ajustado en cualquier modo de inicio normal o precaucién. La
caracteristica de inicio de precaucion esta disefiada para prevenir la sobre titulacién accidental
de una muestra con muy bajo contenido en agua. En el modo de inicio de precaucién, el HI




903 inicia una titulacion utilizando el tamaio de la dosis minima especificado por el usuario,
en lugar de comenzar con la mitad del tamafio de la dosis maxima como en un modo de inicio
normal.

9.1.1.5 Promedio de Sefial

El valor elegido para el promedio de la sefial determina cuantas lecturas la electrénica
promediara para producir un Unico punto de datos de la curva de titulacion. Mientras que los
valores mas altos de 3 o 4 lecturas reducen el tiempo de respuesta del electrodo, también
resultan en una curva de titulacion 'mas suave' lo cual puede resultar en una titulaciéon mas
rapida (lecturas individuales inestables pueden causar que el tamaiio de la dosis se reduzca).
9.1.1.6 Tasa de Flujo

El ajuste de la tasa de flujo especifica el volumen del titulador entregado por minuto. La tasa
de flujo por defecto se debe utilizar para la mayoria de las titulaciones. En casos donde el
titulador es mas viscoso, se puede reducir el caudal.

9.1.2 Parametros de Término

El HI 903 ofrece una seleccion de tres criterios que pueden ser considerados para una
titulacién que alcance un punto final con éxito.

9.1.2.1 Tiempo de Estabilidad

Cuando es seleccionado este criterio de término, es considerada una titulacion que ha
alcanzado un punto final cuando el potencial de electrodo se mantiene por debajo del punto
final potencial especificado para un periodo de tiempo, llamado tiempo de estabilidad. La
estabilidad tipica para el rango de tiempo de punto fiinal varia entre 5 y 15 segundos.

De modo que este criterio termine con éxito una titulacion el tiempo de estabilidad y el
tamafio de la dosis minima deben ser establecidos de forma tal que, al final de una titulaciéon,
el tamano de la dosis minima sea lo suficientemente grande como para reaccionar toda el
agua que ingresa en la celda debido a la dispersién durante el tiempo de estabilidad
establecido.

Si el volumen de la dosis minima es demasiado pequefio para compensar el agua introducida
por la dispersion, la titulacion nunca terminara.

9.1.2.2 Criterio de Termino Detencién Dispersién

Los criterios de termino basados en la dispersién o término de la dispersion, termino de
titulaciones basadas en la idea de que en el final de una titulacién, cuando toda el agua
debido a la muestra ha sido reaccionada, el titulador soélo se debe titular el agua que penetra
en la celda debido a la tasa de dispersion de fondo (ver Secciéon 6.3 para una explicacion
detallada de la dispersion de fondo).

Idealmente, los criterios de término de una detencidon de una dispersidon pueden terminar una
titulacién cuando se observa una tasa de dispersion idéntica a la que precedio el inicio de una
titulacién al final de una titulacion. Sin embargo, desde un punto de vista practico el logro de
una tasa de dispersion idéntica resulta en muy largos tiempos de titulacién.

Con el fin de acortar los tiempos de titulacion mientras se siguen aprovechando los aspectos
positivos de
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término basados en la dispersion, el HI 903 incorpora dos criterios de termino de detencion
de dispersion que termina titulaciones cuando la tasa de dispersion pasa por debajo de un



umbral especificado. Los métodos se pueden distinguir por la forma en que se especifican los
umbrales de la tasa de dispersion.

9.1.2.2.1 Detencion Dispersion Relativa
El parametro relativo de término de la detencidn de la dispersion debe ser el primer criterio de
término elegido. Este es el mas universalmente aplicable, mas facil de usar y resulta en
titulaciones rapidas y repetibles. Este parametro tiene la ventaja sobre otros criterios de
término en que el valor de la tasa de dispersion se puede ajustar independientemente de la
concentracién de titulador y la tasa inicial de dispersion.

Bajo este criterio una titulacién alcanza un punto final con éxito cuando el HI 903 titula toda
el agua introducida con la muestra y mantiene una tasa de dispersion que es igual a la suma
del desplazamiento inicial (tasa de dispersion cuando se inicid la titulacion) y el valor
establecido 'detencion dispersion relativa' (es decir, una dispersion ligeramente superior a la
tasa inicial de dispersion).

La eleccidn del valor de detencidn de la dispersion relativa influye en la duracién de la
titulacién y la reproducibilidad.

Seleccionando valores de detencidn de la dispersion relativamente bajos (5 a 10 pug/min)
resultard en titulaciones altamente reproducibles y de larga duracion. Ajustando los valores de
detencion de la dispersion relativamente altos (20 a 30 pg/min) resultara en titulaciones
rapidas con una reproducibilidad potencialmente reducida. La reduccion de la reproducibilidad
en valores de detencion de la dispersion mas altos es de particular preocupacién cuando se
utilizan reactivos que tienen bajas tasas de reaccion (reactivos de un componente o de
aldehidos y acetonas).

Es importante establecer un valor de detencién de dispersion relativa apropiado cuando se
trabaja con muestras no soluble o muestras poco solubles. Durante estos tipos de titulaciones,
los Gltimos rastros de agua son liberados muy lentamente. Si los trazos finales pueden ser
ignorados debido a que el contenido de agua de la muestra es grande, luego las titulaciones
pueden ser terminadas en un valor mayor de terminacién de tasa de dispersion

9.1.2.2.2 Detencion Dispersion Absoluta

Bajo este criterio, una titulacion alcanza un punto final con éxito cuando la dispersién cae por
debajo de un umbral predefinido llamado el valor absoluto de detencidn de dispersion.

El valor absoluto de detencién de dispersidén no considera la tasa de dispersion inicial pero
tiene la ventaja de poder establecerse sin tener en cuenta la concentracion del titulador.
Adicionalmente, para que una titulacion alcance el punto final, se debe establecer el umbral
del valor absoluto de detencidn de dispersion mas alto que el de la velocidad de dispersion
inicial.

La principal desventaja asociada con el criterio de término de la tasa de dispersion absoluta
es que la tasa de dispersion de fondo actual debe ser considerada antes de ajustar el umbral
de la tasa de dispersion absoluta.

Cuando se ajuste el umbral de dispersidn absoluto, se debe establecer un equilibrio entre la
velocidad de titulacién y la precision. La eleccién de un umbral levemente mas alto que la
tasa inicial de dispersion resultara en una alta reproducibilidad y titulaciones relativamente
lentos. Ajustando el umbral superior (30 pg/min) resultara en titulaciones muy rapidas y
reproducibilidad de titulacion reducida.
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9.1.3 Opciones Métodos
9.1.3.1 Cantidad Pre dispensada



Es posible acortar los tiempos de la titulacion agregando una gran fraccién de la titulacidon en
el inicio del analisis si se conoce el contenido de agua aproximado de la muestra.

Cuando esta activa, la cantidad de pre-dispensado se puede configurar para suministrar entre
1y 90% de la titulacion requerida para alcanzar el punto final de la titulacion.

Una gran cantidad de pre-dispensado (alrededor de 90%) aumenta las posibilidades de
resultados erroneos.

Cantidades pre dispensadas por encima de 50% solo se deben utilizar si la reaccion es muy
rapida.

9.1.3.2 Tiempo de Agitacion Pre-andlisis

Al analizar muestras solidas con solubilidad limitada o liberacion enlazada de agua lentamente,
la muestra se debe remover en el disolvente elegido antes del comienzo de una titulacion,
para evitar resultados errdneos de baja titulacién o puntos finales inalcanzables. La opcidon de
tiempo de agitacidn de pre-analisis asegura que luego que la muestra es agregada la mezcla
de titulacidn es agitada durante un periodo de tiempo antes que cualquier titulacion

sea agregada a la celda. El tiempo de agitacion de pre analisis se puede ajustar entre 0 y
1000 segundos.

9.1.3.3 Velocidad de Agitacion

La velocidad de agitacién de los HI 903 se puede fijar entre 200 y 2000 RPM con resolucion de
100 RPM.

El sistema de agitacién esta equipado con un mecanismo de retroalimentacién dptica para
garantizar que la rotacion del motor este girando a la velocidad establecida por el usuario.

La velocidad optima de agitacién es obtenida cuando un pequefio vortice es visible. Si la
velocidad de agitacion es demasiado baja, el titulador no reaccionara con la muestra antes de
alcanzar el electrodo resultando en una sobre-titulacion y baja reproducibilidad de la
titulacion. Si la velocidad de agitacién es demasiado alta, se formaran burbujas en la solucién.
Las burbujas pueden desestabilizar o falsear el potencial medido del electrodo.

La velocidad de agitacion por defecto para los reactivos estandar Karl Fischer disponibles
comercialmente utilizados dentro del rango de volumen operable de la celda de Hanna
Instruments estandar 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 puede
requerir ajustar la velocidad de agitacion.

9.1.3.4 Entrada de Tasa de Dispersion de Fondo

Esta opcidn proporciona una eleccion entre la determinacion automatica del tipo de dispersion
de los HI 903 y asigna un valor fijo para ser utilizado por el titulador como la tasa de
dispersion.

El principal beneficio de omitir la funcién de la tasa de dispersién automatica es ahorro de
tiempo. Esto es apropiado cuando se titulan muestras con alto contenido de agua donde la
tasa de dispersion es demasiado baja para afectar los resultados de la titulacién o en
situaciones de diagndstico donde no hay ninguna ventaja en esperar al HI 903 para llevar a
cabo un andlisis de la tasa de dispersion.
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9.2 La Muestra



9.2.1 Procedimiento de Muestreo Apropiado

El muestreo apropiado es esencial para determinar con precision el contenido de agua de
materiales a granel, particularmente con muestras no homogéneas. Muchos métodos estandar
detallan instrucciones para asegurar el muestreo apropiado. Como regla general, se deben
seguir las siguientes pautas:

1. La muestra debe ser representativa. El contenido de agua de la muestra tomada es el igual
que el contenido de agua promedio del material a granel.

2. Evite exponer muestras a los efectos contaminantes de la humedad atmosférica.

Tome las muestras lo antes posible y proteja la muestra durante el transporte y / o
almacenamiento.

3. Tome las muestras desde el interior de materiales a granel. Las superficies de materiales
higroscopicos pueden contener altos niveles de humedad en relacion con el resto del material.
Las superficies de materiales que liberen el agua pueden contener menos agua en relacion
con el resto del material.

4. La toma de muestras grandes materiales a granel dard lugar a una muestra mas
representativa.

9.2.2 Determinando el Tamafio Optimo de la Muestra

La eleccidn correcta del tamano de la muestra es fundamental para lograr resultados de

titulacién precisos y repetibles. Como regla general, se debe seleccionar el tamafio de la
muestra de forma tal que aproximadamente 30-70 del volumen de la bureta sea consumida
durante una titulacién. Esto proporciona suficiente titulador para asegurar una buena
exactitud de la conservacion de los reactivos y minimizar la generacion de residuos.

La siguiente tabla ilustra la relacidn entre la reproducibilidad de la titulacion, el volumen de
titulador consumido durante una titulacion, la cantidad de agua contenida en una muestra, el
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tamafo de la muestra y el contenido de agua de una muestra.



El tamafio ideal de la muestra se puede estimar usando la tabla dibujando una linea desde el
contenido de agua esperado a la cantidad de agua en la muestra correspondiente a la
reproducibilidad deseada de la titulacion

(desviacién estandar relativa). El tamafio ideal de la muestra es indicado donde la linea
dibujada intersecta la escala 'tamafio de la muestra'.

Considere la linea sobre la tabla como ejemplo. La linea fue trazada para un usuario con una
muestra que tiene aproximadamente un agua que requiere la mejor reproducibilidad posible.
La interseccion de la linea roja con la columna del tamafo de la muestra indica que de modo
de introducir los 6ptimos 10 mg de agua en la celda de titulacion, el usuario debe agregar 1 g
de muestra.

La cantidad de muestra requerida para introducir 10 mg de agua en la celda de titulacion,
puede ser calculada directamente utilizando la siguiente ecuacion.

Sample mass (g)
’ o

o0 in sample

9.2.3 Muestras Solidas

La muestra de agua debe estar disponible para reaccionar con el titulador. Esto normalmente
significa que la muestra debe ser adecuadamente disuelta en el solvente. Esto se logra
mediante la eleccién adecuada del sistema de solventes, una preparacion adecuada de la
muestra y la optimizacion de las condiciones de reaccion.

Luego de asegurarse que la muestra es soluble en la eleccion del solvente o mezcla de
solventes, la disolucion de una muestra sdlida puede ser ayudada por medio de moler la
muestra en un polvo fino, aumentando el tiempo de agitado del pre anadlisis o calentar el
solvente durante una titulacion con una celda de titulacidon revestida opcional y circulador de
agua.

Las muestras sodlidas son agregadas a la celda de titulacion retirando el conector de la
muestra. La cantidad de muestra sélida agregada se puede introducir en el HI 903 como una
masa o por numero de piezas si, por ejemplo, deben ser analizadas pildoras.

La forma mas precisa para determinar la masa de la muestra agregada en la celda

mediante una técnica analitica llamada pesaje posterior. El pesaje posterior consiste en las
siguientes etapas:

1. Medir la masa de una muestra en un vaso de pesaje.

2. Iniciar la secuencia de titulacion en el HI 903 utilizando la tecla de opcidn 'iniciar analisis'
desde el modo de espera. Aparecera la pantalla de 'Afadir muestra'.

3. Deslice la clavija de muestra hacia arriba de la parte superior del vaso para abrir el puerto
de la muestra.

4. Agregue rapidamente la muestra a través del puerto de muestra asegurandose que toda la
muestra es transferida al solvente. Evite cualquier contacto entre la muestra y las paredes de
la celda o parte superior.

5. Reemplace el tapon de la muestra en la parte superior del recipiente.

6. Determinacion de la masa del vaso de peso 'vacio'.

7. Calcular la masa de la muestra agregada (restar la masa del vaso de pesaje de la masa de
todo pesar barco).

8. Introduzca la masa calculada de la muestra en el HI 903.

9. Inicie la titulacion utilizando la tecla de opcidn 'iniciar analisis' desde la pantalla de agregar
la muestra.
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Se debe tener cuidado al anadir una muestra solida tan rapido como sea posible para
minimizar la cantidad de tiempo el puerto de la muestra esta abierto. También es importante
asegurarse que toda la muestra alcance el solvente y no haga contacto o se pegue a la parte
interior de la tapa del vaso. Incluso perder una pequefia fraccion de la masa de la muestra
resultara en un contenido de agua muy alto en la muestra.
En algunos casos muestras sélidas pueden requerir una de las etapas preparatorias
adicionales indicadas en las secciones que siguen. Instrucciones de preparacion de la muestra
especifica se incluyen con cada método estandar.
9.2.4 Muestras Liquidas
Como con los sdlidos, el agua contenida en las muestras liquidas debe estar disponible para
reaccionar con el titulador. Es importante seleccionar un sistema solvente o mezcla con la que
la muestra es miscible.
Normalmente se afiaden liquidos a través de la membrana en el puerto de la muestra a través
de una jeringa y aguja mediante las siguientes etapas:
1. Coloque una aguja larga (aproximadamente 6 cm largo, calibre 21) en una jeringa lo
suficientemente grande
para mantener el volumen de a lo menos una muestra completa.
2. Enjuague la jeringa y la aguja con la muestra varias veces, drenando una pequena
porcion de la muestra, extender completamente el émbolo, sacudiendo para recubrir el
interior de la jeringa
y expulsando la muestra en un recipiente de recogida de residuos.
3. Extraiga suficiente muestra en la jeringa para a lo menos una titulacion.
4. Seque la parte exterior de la aguja con un pafio libre de pelusa o tejidos.
5. Determinar la masa de la jeringa y la muestra.
6. Iniciar una titulaciéon del modo de espera presionando la tecla de opcidn 'iniciar
analisis'.
7. Inserte la aguja a través de la membrana en el puerto de la muestra. Empuje la
jeringa a través del tabique hasta que la punta de la aguja este aproximadamente 1 cm
desde la superficie del solvente.
8. Constantemente dispense el contenido de la jeringa para asegurar que la muestra
sea introducida directamente en el solvente y no salpicar o salpicaduras en la pared del
electrodo recipiente de titulacion o punta dispensadora.
9. Introduzca una pequena cantidad de aire dentro de la celda en la jeringa para que
no queden gotas de muestra en la punta de la aguja.
10. Retire la jeringa y la aguja desde el tabique teniendo cuidado de no tocar la
aguja para el solvente u otros componentes de la celda interna.
11. Determinar la masa de la jeringa y la aguja.
12. Calcular la masa de la muestra en la celda de titulacion (restar la masa de
la jeringa luego de anadir la muestra de la masa de la jeringa antes de
agregar la muestra).
13. Introduzca la masa calculada de la muestra en el HI 903.
14. Iniciar la titulacion utilizando la tecla de opcidn 'iniciar analisis' desde la pantalla de
agregar la muestra. Como se indic6 anteriormente, cuando se agrega una muestra
liqguida con una aguja y una jeringa, es importante que la muestra sea introducida
directamente dentro del solvente
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La muestra que se deposita en los costados del vaso u otros componentes internos de la celda
no puede ser titulada con el resto de la muestra.
Es igualmente importante que no queden gotas en la punta de la aguja. 'Gotas en suspension'
terminaran arriba en el fondo del septum. Esto conducira a falsos resultados bajos para la
determinacion.
Muestras liquidas de alta viscosidad como la miel se pueden agregar a través de una jeringa
sin aguja a través del puerto de la muestra siguiendo las etapas previamente descritas.
En algunos casos las muestras liquidas pueden requerir una de las etapas preparatorias
adicionales indicadas en las secciones que siguen. Instrucciones de preparacion de la muestra
especifica se incluyen con cada uno método estandar.
9.2.5 Técnicas de Preparaciéon de la Muestra
Mientras que muchas muestras se pueden introducir directamente en el vaso de titulacion (ver
seccion 6.5 Adicion de la Muestra), otros requieren medidas preparatorias. Es fundamental
que las muestras no sean contaminadas con agua adicional o pierdan agua durante la fase de
preparacion.
Las etapas necesarias para las técnicas de preparacion de muestra mas comunes son descritas
a continuacion.
Para instrucciones detalladas de aplicacién especifica, consulte las instrucciones incluidas con
métodos estandar aplicables.
El HI 903 proporciona opciones para el calculo automatico de muestras preparadas
normalmente, mediante extraccidon externa y disolucion externa.
9.2.5.1 Extracciones Internas
La extracciones internas se llevan a cabo mediante la opcidn de tipo de muestra 'normal’ en el
'menu de parametros muestra'. Este tipo de preparacion de la muestra es adecuado para las
muestras solidas que liberan su agua relativamente rapidamente (durante el tiempo de
agitacion del pre analisis) y exhiben una solubilidad limitada o nula o en solventes Karl
Fischer. La extraccion interna se debe utilizar preferentemente en técnicas de extraccion
externa debido a que el agua extraida es titulada inmediatamente, lo cual favorece la
extraccion completa por el principio de Le Chatlier.
A continuacidn se presenta un esquema del procedimiento general:
1. Agregar metanol o un solvente apropiado a la celda de titulacion y pre-titular a
secado.
2. Ajustar el tiempo de agitacion del pre analisis lo suficientemente para completar la
extraccion. Los tiempos apropiados establecidos seran los de la muestra y solvente
especifico. Consulte un método estandar aplicable o experimento aumentando el
tiempo de agitacion del pre analisis y titulacion de las muestras hasta que ya no
aumente el contenido de agua resultante.
3. Reducir las muestras como a un fino de polvo como sea posible para asegurar que
el agua de la muestra sea rapidamente extraida.
4. Anhadir la muestra en el vaso de titulacion usando el método de pesaje posterior.
9.2.5.2 Diluciones
Es muy dificil agregar cantidades muy pequenas precisas de muestra al recipiente de

titulacion. De modo de producir resultados precisos y reproducibles, las muestras que tengan
mayor contenido de agua del 50%, por tanto, debe ser diluido con un solvente seco antes de
ser introducido en el vaso de titulacion.
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Las diluciones se realizan utilizando la opcidn de tipo de muestra 'disolucién externa'.
El metanol anhidro es el solvente de eleccidn para las diluciones de la muestra. Si la muestra
contiene grasas o aceites luego una mezcla de metanol y cloroformo se puede utilizar para
promover la solubilidad de la muestra.
Lo siguiente describe un procedimiento genérico de dilucion:
1. Determinar la masa de un matraz seco equipado con un tapén de septum.
2. Transferir aproximadamente 1 g de muestra en el matraz y medir la masa del
matraz y la muestra juntos.
3. Agregar 30 gramos de solvente de dilucion en el matraz. Volver a cerrar
herméticamente y mezclar el contenido del matraz.
4. Determinar el contenido de humedad del solvente seco utilizado como diluyente en
una titulacion separada.
5. Afnadir la muestra diluida segun las instrucciones para agregar muestras liquidas en
esta seccion.
9.2.5.3 Disolucion Externa
Disoluciones externas se recomiendan para titulaciones que requieren una gran cantidad de
muestra solida soluble debido a la distribucién no homogénea del agua o muy bajo contenido
de agua. La disolucidn externa reduce el error tipicamente asociado con la titulacién de sdélidos
de bajo contenido de agua recogiendo el agua liberada por una gran cantidad de muestra
sdlida por medio de disolver en una cantidad de solvente relativamente pequefia. Luego se
puede inyectar una pequefia porcidn del solvente en el recipiente de titulacion.
La preparacion de la muestra y la eleccién del solvente o mezcla de solventes es especifico de
la muestra. Consulte con un método estandar aplicable para detalles de procedimiento.
El HI 903 llevara a cabo los célculos necesarios automaticamente cuando sea seleccionada la
'disolucién externa' en el menu de tipo de muestra.
9.2.5.4 Extraccion Externa
La extraccidon externa se recomienda para las muestras sodlidas no solubles que liberan agua
lentamente.
El HI 903 llevara a cabo los calculos necesarios automaticamente cuando la 'extraccidn
externa' sea seleccionada en el menu del tipo de muestra.
A continuacién un esbozo de un procedimiento general:
1. Determinar la masa de un frasco de extraccién o matraz equipado con un septum.
2. Agregue el solvente de extraccion al frasco y determine la masa de la botella y
el solvente. Con el fin de maximizar la eficacia de la extraccion, el contenido de agua
del solvente debe ser tan bajo como sea posible. Al elegir un solvente de extraccién, se
debe considerar cuidadosamente el limite de saturacion del agua para un posible
solvente.
3. Determinar el contenido de agua del solvente.
4. Determinar la masa del solvente restante en la botella de extraccion.
5. Agregar una muestra finamente molida al solvente en la botella de extraccion. La
cantidad de muestra agregada debe ser suficientemente grande para que la cantidad
de agua en la muestra sea mucho mayor que en el solvente antes de la extraccion.
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6. Facilitar la extraccion sacudiendo la solucidon o colocar en una placa de agitacion
0 en un sonicador.
7. Permita que la parte no soluble de la muestra se asiente en la parte inferior de la
botella de extraccion.
8. Valorar una muestra de tamafo adecuado del sobrenadante (solvente por encima
de la muestra sélida Asentada).
9.2.5.5 Homogenizacion
La homogenizacion es recomendada para muestras liquidas de fase no acuosa o mixta, asi
como solidos con una distribucidon no homogénea de agua. El agua puede ser distribuida
uniformemente a través de la muestra recogida por el uso de alta velocidad, mezcladores de
alto cizallamiento llamados homogenizadores.
En muestras no acuosas de fase mixta (aceite y agua), el agua que tiende a migrar a la
superficie de la solucidon de la muestra, se adhiere a las paredes interiores o se hunde hasta el
fondo de la botella de muestra.
Esto es especialmente problematico cuando el muestreo se realiza a altas temperaturas y
posteriormente la muestra se deja enfriar a temperatura ambiente antes del analisis.
Las muestras solidas exhiben tipicamente distribuciones de agua no homogénea y por lo tanto
deben ser homogenizadas o completamente reducidas a polvo. El procedimiento para la
homogenizacion depende de las caracteristicas de la muestra especifica.
La homogenizacion es especialmente apropiada para suspensiones y muestras semisolidas y
es el unico método que puede alterar las células de la planta y el tejido para liberar el agua
dentro de las celdas. La homogenizacion tipicamente es realizada externamente en un
recipiente seco con la adicion de un solvente adecuado, preferentemente metanol.
9.2.5.6 Calentado
El calentado de la muestra se utiliza para el analisis de muestras sélidas o liquidas que no
pueden ser extraidas o interfieren con la reaccion de Karl Fischer. Estos incluyen plasticos,
minerales, productos petroquimicos que contienen aditivos y materias primas para productos
farmacéuticos.
Las muestras son calentadas en un horno especial mientras que una corriente de secado de
gas portador pasa a través de la cdmara de la muestra o para muestras liquidas, la muestra
en si misma. El gas portador es introducido al recipiente de titulacion.
La temperatura de calentado es especifica de la muestra y se puede encontrar en métodos
estandar aplicables.
Las temperaturas son elegidas para ser tan altas como sea posible sin descomponer la
muestra, lo cual puede resultar en la contaminacion del vaso de titulacion.
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9.3 Sistema de Reactivo Karl Fischer

Una gran variedad de reactivos Karl Fischer, existen en el mercado hoy en dia, cada uno
disefiado y formulado para matrices de muestra y condiciones de titulacion especificas. Los
sistemas de reactivos Karl Fischer constan de un solvente y un titulador. El solvente es el
liguido que se agrega a la muestra en el vaso de reaccién. El titulador es el liqguido que
contiene yodo bombeado en la celda durante la titulacion.

9.3.1 Clasificacion Sistema de Reactivo

Los sistemas de reactivos son clasificados como componente de uno o dos componentes
dependiendo si el didxido de azufre y la base se incluyen en el titulador o con el solvente. En
los sistemas de un solo componente, también conocido como compuestos, el titulador
contiene todos los reactivos necesarios para realizar la titulacion (yodo, didéxido de azufre y
una base) disuelta en alcohol o éter. En un sistema de reactivos de dos componentes, el
solvente contiene ya el didxido de azufre y la base mientras el titulador es tipicamente una
solucion de yodo y metanol.

9.3.1.1 Sistema de Reactivos Un Componente

Los reactivos de un componente son menos estables que los sistemas de dos componentes,
tipicamente tienen soélo una vida util de dos afios, pero proporcionan varias ventajas
significativas. La principal ventaja es que el titulador es proporcionar el didxido de azufre y la
base. El suministro constante de componentes de reaccion desde el titulador permite un alto
nivel de flexibilidad con respecto a la composicién quimica del solvente y proporciona una
capacidad casi ilimitada de solvente para agua. Los sistemas de solventes de un componente
se pueden personalizar facilmente, crear mezclas especialmente adaptadas a las
caracteristicas especificas de la muestra sin tener que preocuparse de niveles adecuados de
diéxido de azufre y componentes del tampdn. La mezclas de solventes comunes incluyen
etanol, cloroformo, xileno, tolueno y alcoholes de cadena larga como el hexanol y decanol.
9.3.1.2 Sistema de Reactivos Dos Componentes

Dos componentes reactivos tienen ventajas propias. Son mas estables y tienen una

vida util mas larga que los sistemas de un solo componente. El didxido de azufre es
premezclado en exceso con un solvente en base de alcohol, por lo tanto, los ésteres de sulfito
reactivos necesarios estan presentes en gran exceso antes del inicio de una titulaciéon. Esto
resulta en velocidades de titulacion mas alta y mayor precisién para bajos niveles de agua.
Adicionalmente, teniendo la base presente en exceso en el solvente antes de la adicion de la
muestra se traduce en una mayor capacidad del tampdn del solvente.

9.3.1.3 Reactivos para Aldehidos y Quetonas

La adicién de una muestra que contiene aldehidos o cetonas a un metanol de al solvente Karl
Fischer provoca reacciones secundarias que afectan negativamente los resultados de la
titulacion. Cuando reaccionan los alcoholes con los grupos carbonilo de aldehidos y cetonas
ellos forman acetales y cetales a través de una reaccion que libera agua. La generacion de
agua durante una titulacién falsa inflara los resultados del contenido de agua

y podria conducir a la desaparicion de los puntos finales.

Mientras que las cetonas son menos reactivas que los aldehidos, la reactividad de ambas
especies es inversamente
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proporcional a las longitudes de cadena de carbonilo. También depende de la formacion de
acetales y cetales, el tipo de alcohol incluido en el solvente. Como la longitud de la cadena de
alquilo del alcohol o grupo alquilo sustituido aumenta, la reactividad del alcohol hacia las
cetonas y aldehidos disminuye (es decir, es el metanol es el mas reactivo).

La formacion de acetal o cetal puede prevenirse mediante el uso de reactivos libre de metanol
especialmente producido para este propdsito. Los reactivos para andlisis de aldehidos y
cetonas reemplazan el metanol con alcoholes mas altos, éteres, alcanos halogenados o
combinaciones similares.

9.3.2 Seleccion y Modificacion de un Solvente

El solvente desempefia un papel importante en la titulacion de Karl Fisher. Esta debe
reaccionar con didxido de azufre para formar la especie de sulfito de metilo reactiva, disolver
la muestra y /o extraer agua y debe ayudar a prevenir reacciones secundarias que se
produzcan. El solvente mas comun es el metanol.

Los co-solventes se pueden agregar para aumentar la solubilidad de la muestra en un
componente de solventes, mientras como la mezcla contiene metanol de a lo menos 20-30%.
En un sistema de dos componentes reactivos, pueden ser utilizados 50% de solvente para el
sistema de dos componentes y 50% de co-solvente. Esto garantiza que exista suficiente
didxido de azufre y la base para que la reaccién de Karl Fischer tome lugar.

En general, un solvente se debe seleccionar de acuerdo con la composicién de la muestra:
grasas, aceites e hidrocarburos de cadena larga han limitado la solubilidad en metanol. Se
deben usar co-solventes de alcoholes de cadena larga (n-decanol) o cloroformo;

los carbohidratos y las proteinas tienen baja solubilidad en metanol, la formamida se puede
utilizar como un co-solvente;

El analisis de acidos o bases puede tomar el pH fuera del rango optimo y puede ser requerido
un tamponado adicional; se puede agregar un reactivo 'Tampdn' comercial Karl Fischer o
puede ser agregado extra imidazol para muestras de acido y acido salicilico se pueden agregar
al solvente para muestras basicas;

Para andlisis de cetonas o aldehidos, el metanol se puede reemplazar con reactivos especiales
de "K" que contengan mezclas incluyendo 2-cloroetanol, cloroformo, etanol o 1-metoxi-2-
propanol.

9.3.3 Estandares Agua

Estandares de agua son utilizados para estandarizar el titulador y para verificar el
funcionamiento del titulador y técnica de andlisis. Estandares de agua son parte integrante de
las directrices FDA, ISO 9000, GMP y GLP para la determinacion de agua.

El estandar de agua mas cominmente utilizados para la titulacion volumétrica Karl Fischer es
di hidrato del tartrato sodio. Disponible como un polvo altamente purificado, no higroscdpico,
el di hidrato del tartrato sodio tiene un contenido de agua estable de 15.66 = 0.05. El
compuesto es, sin embargo, con moderacion soluble en metanol que requiere al menos de 3
minutos de agitacion para la completa disolucion.

Si se requiere alta precision o trazabilidad NIST, estandares de agua en ampollas de vidrio
sellado también estan disponibles comercialmente. Aunque son mas costosas, vienen las
normas selladas pre-analizadas y certificadas por el fabricante y estan disponibles en una
amplia gama de concentraciones.

El analista experto también puede utilizar volimenes muy pequefios de agua desionizada
como estandar.
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Debido a la naturaleza muy sensible al agua de una titulacion Karl Fischer, sélo unos pocos
miligramos de agua son necesarios para una estandarizacion o verificacion del sistema tipica.
Por consiguiente es requerida una gran habilidad y atencion en la determinacién de la masa
del agua introducida en el vaso de titulacién
de modo de lograr resultados muy precisos.
9.3.4 Estandarizando el Titulante
La estandarizacion del titulador o determinar el titulante, es una rutina y parte
necesaria de analisis exactos de Karl Fischer. El titulador se debe estandarizar diariamente
para mayor exactitud. La estandarizacion sirve para estandarizar la combinacién de
parametros seleccionados como parte de un método particular y sirva como una verificacion
del sistema. Se recomienda que el titulador sea re-estandarizado si el método que se utilizara
para un analisis es muy diferente de lo que se utilizd para estandarizar el titulador
inicialmente. El titulador se puede estandarizar utilizando sal hidratada, los estandares de
agua liquida o pequefias cantidades de agua pura.
Un procedimiento general para la estandarizacion del titulador:
1. Configure el titulador de acuerdo con el manual de instrucciones. Aseglrese que
el titulador esté configurado con los mismos reactivos, solventes, las condiciones de
trabajo, temperatura y configuracion del titulador para el analisis de las muestras
posteriores.
2. Seleccione el método de estandarizacion correspondiente incluido con el HI 903.
Utilizando un estandar del dihidrato del tartrato de sodio:
3. El peso posterior entre 30 y 200 mg del estandar. Asegurese que la sal tenga un
alto estandar de calidad, que se ha almacenado correctamente y existe como un
fino, de polvo libre de flujo.
4. Repita la estandarizacion al menos tres veces y actualice la concentracion del
titulador utilizando el valor del resultado promedio a través de la pantalla de
estadisticas si la variabilidad entre las estandarizaciones es pequefio.
Utilizando un Preparado de Estandar de Agua Liquida (ampolla):
3. Rompa una ampolla de norma. Enjuague una jeringa con una pequefa porcion
de estandar.
4. Drene el remanente del estandar en la jeringa, pese y valore alrededor de
un tercio del estandar en la jeringa.
5. Realice dos estandarizaciones mas con el estandar en la jeringa.
6. Revise el conjunto de resultados en la pantalla de estadisticas de 'resultados
promedio'. La concentracion del titulador se debe actualizar con los resultados
promedios siempre y cuando no exista una
excesiva variabilidad entre los resultados de la estandarizacion.
Con los estandares de agua pura:
3. Drene aproximadamente 10 pL de agua pura en una jeringa de cristal micro
litros.
4. Introducir el estandar de agua por peso posterior utilizando una balanza analitica
con una resolucion de 0,01 mg. Debido al tamafo muy pequefio de la muestra, es
importante seguir estrictamente el procedimiento para la adicion de las muestras
liguidas se indica previamente en la seccidn 'agregado de muestras liquidas'.
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5. Revisar el conjunto de resultados en la pantalla de estadisticas 'resultados
promedio'. La concentracién del titulador

se debe actualizar con los resultados promedios siempre y cuando no exista una
excesiva variabilidad entre los resultados de la estandarizacion.
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Rango
Resolucion
Unidades Resultados

Tipo de Muestra

Determinacion
Acondic. Pre titulacion

Correccion Dispersion Fondo

Criterio Punto Final

Dosificacion
Estadisticas Resultados

100 ppm a 100%
1 ppm a (0.0001%)
%, ppm, mg/g, Hg/g, mg, pug, mg/mL, yg/mL,

mg/pc, Hg/pc
Liquida o Solida

Automatico

Automatica o Valor Seleccionable por Usuario

Fijo persistencia mV, Detencion dispersion relativa o Detencion dispersion
absoluta

Dindmica con pre dispensado opcional

Media, Desviacion Estandar

Sistema Bureta Intercambiable Clip-Lockmm

Bomba Dosificacion
Resolucion
Precision

Jeringa

Valvula

Tubos

Dispensador

Vaso de Titulacion

Sistema Manejo Solvente

Electrodo

Tipo

Conexion

Corriente de Polarizacion
Rango Voltaje
Resolucion Voltaje
Precision

Agitador

Tipo

Velocidad
Resolucion
Agitador Externo

Dispositivos Periféricos
PC

1/40000 del volumen de la bureta (0.125 pL por dosis)

%+ 0.1% del volumen total de la bureta

5-mL de alta precisién con embolo PTFE

impulsada por motor de 3-vias, material de contacto liquido PTFE
PTFE con bloque liviano y aislacion térmica

Punta Vidrio, anti difusor posicion fija

Conico con volumen de operacion entre 50-150 mL

sistema sellado, bomba de aire de diafragma integrada.

Electrodo polarizacion pasador doble de platino,
BNC

1, 2,5, 10,15, 20, 30 0 40 pPA

2 mVa 1000 mV

0,1 mv

+0,1%

Magnético, Regulado opticamente, agitador digital

200- 2000 RPM

100 RPM

4-pines mini Conexion DIN permite el control de un aparato agitador externo

Métodos de transferencia y reportes via conexion USB al PC utilizando el
software PC HI 900
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APENDICE 1

Flash Drive USB

Balanza Analitica Laboratorio

Impresora
Monitor

Teclado

Pantalla Grafica

Fuente de Poder

Consumo Energia

Fusibles
Idiomas
Métodos Titulacion

Data Storage

Conformidad GLP

Material Caja
Teclado

Dimensiones

Peso

Métodos y reportes pueden ser facilmente transferidos

Entre los dispositivos utilizando un Flash Drive USB. Faciles
Actualizaciones de Software.

Puerto RS-232 para conectar cualquier balanza de laboratorio

Puerto paralelo utilizado para conectar una impresora la cual permita
imprimir desde el titulador

El estado del instrumento vy las titulaciones pueden ser vistas ampliadas
en una gran pantalla utilizando un monitor externo VGA compatible

El texto alfanumérico puede ser ingresado utilizando un teclado opcional
PS/2

5.7" (320 x 240 Pixel) LCD Color

HI 903-01: 115 VAC, 50-60 Hz
HI 903-02: 230 VAC, 50-60 Hz

HI 903-01: 0,2 Amps
HI 903-02: 0,1 Amps

2 fusibles intercambiables
Inglés, Portugués, Espafiol
Hasta 100 métodos (estandar y usuarios)

Hasta 100 reportes de titulacion completa y reportes de tasa de desviacion
pueden ser almacenados

Buenas Practicas de Laboratorio y Almacenamiento e impresion Datos
Instrumentacion

Plastico ABS y acero
Policarbonato

Ancho x Profundidad x Altura = 390 x 350 x 380 mm
(15.3" x 13.8" x 14.9")

Aproximado 10 kg (22 Ibs.)

Ambiente Operacion 10 a 40°C, hasta 95% humedad relativa

Ambiente Almacenamiento -20 a 70°C, hasta 95% humedad relativa
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APENDICE 2

Apéndice 2. Reactivos Recomendados

A2 REACTIVOS RECOMENDADOS ..........coouuiiiiiiiiiinieriiie s erns e srsns s seennnsaseens A2-3
A2 1 TItUIANEES ... A2-3
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APENDICE 2

A2 REACTIVOS RECOMENDADOS

A2.1 Titulantes

A2.1.1 1-Titulantes componentes

Sigma-Aldrich®

GFS Chemicals®

J.T. Baker®

34805 HYDRANAL® Composite 5

34806 HYDRANAL® Composite 2

34816 HYDRANAL® Composite 5K

34827 HYDRANAL® Composite 1

1600 WaterMark® Solucion Individual Libre de Piridina, 5 mg/mL
1601 WaterMark® Solucién Individual Libre de Piridina, 2 mg/mL
8890 HYDRA-POINT™ Comp 5

8891 HYDRA-POINT™ Comp 2

A2.1.2 2- Titulantes componentes

Sigma-Aldrich®

GFS Chemicals®

J.T. Baker®

A2.2 Solventes

34723 HYDRANAL® Titrant 2E

34811 HYDRANAL® Titrant 2

1603 WaterMark® Estable, 2 mg/mL, No-higroscdpica
1604 WaterMark® Estable, 5 mg/mL, No-higroscdpica
1616 WaterMark® 5 mg/mL, en Metanol

1970 WaterMark® Stable, 0.5 mg/mL, No-higroscdpica
8844 HYDRA-POINT™ Titulante 5

8845 HYDRA-POINT™ Titulante 2

A2.2.1 1- Solventes componentes

Sigma-Aldrich®

34697 HYDRANAL® Solver (Crudo) Medio de Trabajo Oleoso
34698 HYDRANAL® Medium Medio de Trabajo K

34734 HYDRANAL® CompoSolver Medio de Trabajo E

34738 HYDRANAL® KetoSolver Medio de Trabajo

34741 HYDRANAL® Methanol Medio de Trabajo Seco

34855 HYDRANAL® LipoSolver medio de Trabajo CM
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APENDICE 2

A2.2.2 2- Componentes Solventes

GFS Chemicals® 1609 WaterMark® Solvent, Libre de Metanol
1610 WaterMark® Solvent, Proposito General
J.T. Baker® 8855 HYDRA-POINT™ Solvent G

A2.3 Estandares

Sigma-Aldrich® 34803 HYDRANAL® Standard Dihidrato del Tartrato del Sodio
34828 HYDRANAL® Water Standard 1.00
34847 HYDRANAL® Water Standard 0.10
34849 HYDRANAL® Water Standard 10.0

GFS Chemicals® 2302 KF Water Standard, 1.0 mg/g
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Apéndice 3. Accesorios

A3 COMPONENTES TITULADOR......ccotutmrmmmmmsmssssssssssssnsssssssssssssnssnsssnsnsnsnssnnns A3-3
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APENDICE 3

A3 COMPONENTES TITULADOR

HIS00520

Conjunto
Vaso precipitado

HT900522

Vaso para
HI1 9003

Punta
dispensadora
2 piezas

HIS00527
Septum 5 pzas.

HIS00528

Conectores puerto solventes
2 piezas

HIS00530

Conjunto superior botella
titulante

HIS00531

Conjunto superior botella
Solvente / desecho

HIS00532

Cartucho desecante para
Vaso o titulador
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= HI900540
(S —@ = Juego O’ring
HI900533 ‘\
Cartucho desecante ':'t
Para Solvente o if \ HI900570
]
Desecho "’} Tubo Aspirado
I
I
S”T HI900580
Tubos y Conectores
HI900534 & Dispensado
Botella Desecho

HTANNS35
2 x Tubo para manejo
Solvente/Desecho

HI900536
2 x Tubo para Bomba de Aire

S0
NV I

HI900550 Desecante, 250 g
HI900810 Manual (Ingles) para HI 903
HI900903U Aplicaciéon PC Flash Drive USB

HI900941 Llave de Calibracién
HI900942 Herramienta para Remocion Tapa Bureta

HI900943 Fusibles, 1A (UL) x 2 piezas
HI900944 Fusibles, 2A (UL) x 2 piezas
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5.0 mg/mL Estandarizacion Titulante utilizando un E

Liquido

standar de Agua

para titulante de un componente

Método para la estandarizacion de 5.0 mg/mL Un-
Componente Titulador Karl Fischer utilizando un
Estandar de Liquido de Agua. Los resultados se
expresan en mg/mL.

Electrodo:

HI 76320 Reactivos para Electrodo de Doble Pin
de Platino:

5 mgmL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Estandar Agua Liquido 10 mgg

Metanol Seco

Otros accesorios:

Una jeringa de 3 mL limpia y seca

Una aguja de penetracion limpia y seca calibre
22, 6 " septum sin nucleo

Botella solvente hilo-GL 45

Procedimiento:

Configure el titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Utilice las teclas de direccion para
destacar "HI8001EN Stdz 5mg/mL w Agua Std. *
y presione "Seleccionar".

Instale una bureta 5 mL llena con 5 mg/mL Un-
Componente Titulador Volumétrico Karl Fisher a
ser estandarizado y verificar que no estén
presentes burbujas de aire en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta que todo el
aire sea completamente eliminado.

Conecte el conjunto superior de la botella
solvente a la botella de metanol de acuerdo con
el manual.

Prepare el vaso de titulacion de acuerdo con el
Manual. Dispense suficiente solvente de la botella
solvente para llenar el recipiente hasta la linea de
"min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop (InicioDetencion)" para pre-
titular el solvente y la humedad del vaso de
titulacién. Permita que la tasa de dispersién de
fondo se estabilice antes de proceder a la
siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de
agua.

Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Start Analysis (Iniciar analisis)". Se le
pedira introducir el tamafio de la muestra.
Dispense 1.00 g (1 mL) de la norma en el en el
vaso de titulacion a través de la membrana con la
aguja. Preste atencién de no obtener cualquier
muestra del electrodo o las paredes del vaso de
precipitados. Si es necesario agite el vaso
titulador con la mano.

Limpie la aguja de estandar residual por medio de
tomar un pequefo volumen de aire desde el vaso
de titulacion.

Si se observa una "gota colgante" del estandar

en el extremo de la aguja, sumerja el extremo de

la aguja brevemente en el solvente.

Remueva la aguja desde el vaso de titulacion y

pese nuevamente la jeringa de modo de

determinar la masa estandar agregada (por

diferencia de las dos mediciones).

Utilice el teclado numérico para introducir el peso

exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.

Al final de la titulacion, es desplegada la pantalla

Resultados Estandarizacion”. Los resultados son

expresado en mgmL.

Pardmetros Métodos :

Nombre: Stdz 5mg/mL w/ Std agua

Método Revisién: 1.0

Tipo: Titulante Estandarizacién

Cantidad Pre dispensada: 25 %

Tiempo de Agitacion Pre-analisis: 5 Sec

Veloc. Agitacién: 900 RPM

Tipo Barra Agitacién: Media

Entrada Dispersion: Automatica

Solvente: Metanol

Estandar: Liquido 10 mg/g

Tipo: Liquido por masa

Concentracion Unidades: mg/g

Contenido de Agua: 10.0000 mg/g

Tamafio Estandar: 1.0000 g

Titulante: Compuesto 5

Tipo Titulante: Un Componente

Conc. Nominal Titulante.: 5.0000 mg/mL

Conc Titulador Est.: 5.0000 mg/mL

Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00

Recordatorio Edad Titulante: 2d:00h:00m

Paradmetros Control:

Modo Inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos

Corriente Impuesta: 20 uA

Dosis Minima: 0.500 uL

Dosis Mé&xima: 20.000 uL

Aumento Tiempo: 1 segundo

Valor Punto Final: 180.0 mV

Promedio Sefial: 3 Lecturas

Tasa Flujo: 10.0 mL/min

Parédmetros de Termino:

Duracion Maxima: 1200 seg

Volumen Maximo Titulacion: 10.0000 mL

Criterio Term.: Dispersion Relativa

Dispersion Relativa: 7.0 ug/min

Célculos :

Unidades titulante: mg/mL

Volumen consumido titulante: V (mL)

Unidades Resultados Finales: mg/mL

Concentracion Estandar: 10.0000 mg/g

Masa Estandar: 1.0000 g
10.0000 x 1.0000

w
-

ng/nl=-

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0
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B instruments



5.0 mg/mL Estandarizacion Titulante utilizando un E
Liquido

para titulante de un componente

Resultados :

Reporte Titulacion

Nombre Método: Stdz 5mg/mL w/ water
Std.

Hora y Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafio Estandar: 1.0000 g

Conc Estandar: 10.0000 mg/g

Valor Dispersion: 5.4 ug/min
Volumen punto final: 2.0341 mL
Resultado: 4.9276 mg/mL

Duracion Titulacion: 4:19 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 55.88 mL
Titulacion a Complecion

Nombre Operador:

Firma Analista:

g HANNA
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standar de Agua

Métodos Aplicacién Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



2.0 mg/mL Estandarizacion Titulante utilizando un E

Ligquido

Método ID: HISO02EN
standar de Agua

para titulante de un componente

Descripcion :

Método para la estandarizacion de 2.0 mg/mL
mono componente titulador Karl Fischer
utilizando un estandar liquido de agua. Los
resultados se expresan en mg/mL.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

2 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

1.00 mgg Estandar Liquido Agua

Metanol Seco

Otros accesorios:

Una jeringa limpiay seca de 3 mL

aguja de penetracion septum sin nudcleo calibre
22,6"

Botella Solvente Hilo GL 45

Procedimiento:

Configuracion titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccion para
resaltar "HIB002EN Stdz 2mgmL w agua STD. *
y presionar "Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 2 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no
haya burbujas de aire presentes en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta eliminar
todo el aire completamente.

Conecte el conjunto superior de la botella
solvente a la botella de metanol de acuerdo el
manual.

Prepare el recipiente de titulacion de acuerdo
con el manual. Dispense suficiente solvente
desde la botella de solvente para llenar el
recipiente  hasta la linea de "min"
(aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y
la humedad del vaso de titulacion. Permita que
la tasa de dispersion de fondo se estabilice
antes de proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de
agua.

Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar andlisis". Se le pedira a
introducir el tamafio de la muestra.

Dispense 2.00 g (aproximadamente 2 mL) del
estandar en el recipiente de valoracién a través
de la membrana usando la aguja. Preste
atencion que no haya algo de muestra en las
paredes del electrodo o vaso de precipitados. Si
es necesario agite el recipiente de titulacion con

2 HANNK
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Limpie la aguja de estandar residual
absorbiendo un pequefio volumen de aire
desde el recipiente de titulacion. Si se observa
una "gota colgante" del estandar en el extremo
de la aguja, sumerja el extremo de la aguja
brevemente en el solvente.
Remueva la aguja desde el vaso de titulacion
y pese nuevamente la jeringa con el fin de
determinar la masa estandar agregada (por
diferencia de las dos mediciones).
Utilice el teclado numérico para ingresar el
peso exacto y presione "Enter" para iniciar el
andlisis.
Al final de la titulacion de la normalizacién”
Aparecerd la pantalla de resultado". Los
resultados son expresado en mgmL.
Pardmetros Metodos :
Nombre: Stdz 2mg/mL w/ Est. agua
Revisién Método: 1.0
Tipo: Estandarizacién Titulante
Cantidad Pre dispensada: 25 %
Tiempo Agitacion Pre analisis: 5 Sec
Velocidad Agitacion: 900 RPM
Tipo Barra Agitacion: Media
Entrada Dispersion: Automatica
Solvente: Metanol
Estandar: Liquido 1.0 mg/g
Tipo: Liquido por masa
Unidad Concentracion: mg/g
Contenido de Agua: 1.0000 mg/g
Tamafio Estandar: 2.0000 g
Titulante: Compuesto 2
Tipo Titulante: Un Componente
Conc Titulante Nominal.: 2.0000 mg/mL
Conc. Titulante Est.: 2.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordador Edad Titulante: 2d:00h:00m
Pardmetros Control:
Modo Inicio: Normal
Modo Standby: Habilitado
Duracion Standby: 720 minutes
Corriente impuesta: 20 uA
Dosis Minima: 1.000 uL
Dosis Maxima: 20.000 uL
Aumento de Tiempo: 1 segundo
Valor Punto Final: 180.0 mV
Promedio Sefial: 3 Lecturas
Tasa Flujo: 10.0 mL/min
Pardmetros de Termino:
Duracion Maxima: 1200 sec
Volumen Maximo Titulante: 10.0000 mL
Criterio Term.: Dispersion relativa
Dispersion relativa: 7.0 ug/min
Célculos :
Unidades titulante: mg/mL
Volumen titulante consumido: V (mL)
Unidades Resultado Final: mg/mL
Concentracion Estandar: 1.0000 mg/g
Masa Estandar: 2.0000 g
1.0000 = 2.0000

ng/nl= -

Métodos Aplicacién Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Metodo ID: HISO02EN

2.0 mg/mL Estandarizacion Titulante utilizando un E  standar de Agua

Liquido

para titulante de un componente

Resultados :

Reporte de Titulacién

Nombre de Método: Estand. 2mg/mL w/
Est. de agua.

Hora & Fecha: 12:00 Jan 1, 2011
Tamafio Estandar: 2.0000 g

Conc. Estandar.: 1.0000 mg/g

Valor Dispersion: 5.0 ug/min
Volumen Punto final: 1.0605 mL
Resultado: 1.9103 mg/mL

Duracion Titulacion: 5:10 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 60.11 mL
Titulacion a Complecién

Nombre operador:

Firma analista:

HANNN
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1.0 mg/mL Estandarizacién Titulante utilizando un E

Ligquido

Método ID: HISO03EN
standar de Agua

para titulante de un componente

Descripcién :

Método para la estandarizacion de 1.0 mg/mL
mono componente titulador Karl Fischer utilizando
un estandar liquido de agua. Los resultados se
expresan en mg/mL.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

1 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

1.00 mgg Estandar Liquido Agua

Metanol Seco

Otros accesorios:

Una jeringa limpia y seca de 3 mL

aguja de penetraciéon septum sin nicleo calibre
22,6"

Botella Solvente Hilo GL 45

Procedimiento:

Configuracion titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccion para resaltar
"HI8003EN Stdz 2mgmL w agua STD. “ vy
presionar "Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no
haya burbujas de aire presentes en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta eliminar
todo el aire completamente.

Conecte el conjunto superior de la botella
solvente a la botella de metanol de acuerdo el
manual.

Prepare el recipiente de titulacion de acuerdo con
el manual. Dispense suficiente solvente desde la
botella de solvente para llenar el recipiente hasta
la linea de "min" (aproximadamente 50 mL).
Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y
la humedad del vaso de titulacion. Permita que la
tasa de dispersion de fondo se estabilice antes de
proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de
agua.

Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar andlisis". Se le pedira a
introducir el tamafio de la muestra.

Dispense 2.00 g (aproximadamente 2 mL) del
estandar en el recipiente de valoracion a través
de la membrana usando la aguja. Preste atencién
gue no haya algo de muestra en las paredes del
electrodo o vaso de precipitados.

= HANNN
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Si es necesario agite el recipiente de titulacién
con la mano.

Limpie la aguja de estandar residual absorbiendo
un pequefio volumen de aire desde el recipiente
de titulacion. Si se observa una "gota colgante”
del estandar en el extremo de la aguja, sumerja el
extremo de la aguja brevemente en el solvente.
Remueva la aguja desde el vaso de titulacion y
pese nuevamente la jeringa con el fin de
determinar la masa estandar agregada (por
diferencia de las dos mediciones).

Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.
Al final de la titulacién de la normalizacion”
Aparecera la pantalla de resultado". Los
resultados son expresado en mgmL.

Pardmetros Metodos :

Nombre: Estand 1mg/mL w/ Estand. agua

Método Revisién: 1.0

Tipo: Estandarizacion titulante

Cantidad Pre dispensada: 25 %

Tiempo Agitacion Pre dispensado: 5 Seg

Velocidad Agitacion: 900 RPM

Tipo Barra de Agitacion: Media

Entrada Disperaion: Automatica

Solvente: Metanol

Estandar: Liquido 1.0 mg/g

Tipo: Liquido por masa

Unidades Concentracion: mg/g

Contenido de Agua: 1.0000 mg/g

Tamafio Estandar: 2.0000 g

Titulante: Compuesto 1

Tipo Titulante: Un Componente

Conc. Titulante nominal.: 1.0000 mg/mL

Conc. Titulante Estand.: 1.0000 mg/mL

Fecha/Hora: Jan 1, 2011 12:00

Recordatorio Edad Titulante: 2d:00h:00m

Paradmetros Control:

Modo Inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos

Corriente Impuesta: 20 uA

Dosis Minima: 2.000 uL

Dosis Méaxima: 40.000 uL

Aumento de Tiempo: 1 segundo

Valor Punto Final: 180.0 mV

Promedio Sefial: 3 Lecturas

Tasa Flujo: 10.0 mL/min

Parametros Término:

Duracion Maxima: 1200 sec

Volumen maximo Titulante: 10.0000 mL

Criterio Termino: Dispersion Relativa

Dispersion Relativa: 7.0 ug/min

Célculos :

Unidades titulacion: mg/mL

Volumen titulante consumido: V (mL)

Unidades Resultado Final: mg/mL

Concentracion Estandar: 1.0000 mg/g

Masa Estandar: 2.0000 g

1.0000 x Z2.0000

ng/ml=

v
B

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



1.0 mg/mL Estandarizacién Titulante utilizando un E
Ligquido

para titulante de un componente

Resultados :

Reporte de Titulacién

Nombre de Método: Estand. 1mg/mL w/
Est. de agua.

Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafio Estandar: 2.0000 g

Conc. Estandar.: 1.0000 mg/g

Valor Dispersion: 5.0 ug/min
Volumen Punto final: 1.8732 mL
Resultado: 1.0824 mg/mL

Duracion Titulacion: 5:30 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 64.20 mL
Titulacion a Complecion

Nombre operador:

Firma analista:

= HANNKN
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5.0 mg/mL Estandarizacion Titulante utilizando Dihi

Método ID: HIS011EN
drato Tratrato

Retire rapidamente el conector del puerto de la
muestra del conjunto del vaso, vierta el tartrato en

Disadico
para titulante de un componente
Descripcion :
Método para la estandarizacion de 5.0 mg/mL
mono componente titulador Karl Fischer

utilizando un estdndar de Dihidrato de Tartrato
Disodico. Los resultados se expresan en mg/mL .
Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos

Reactivos:

5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Dihidrato Tartrato Disédico, 15.66% H20 (w/w)
Metanol Seco

Formamida Seca

Otros Accesorios:

Un vaso de peso limpio y seco

Botella Solvente Hilo GL 45

Procedimiento:

Configure el titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccion para
destacar "HI8011EN Stdz 5mgmL w Tartrato" y
presione el botén "Select".

Instale una bureta 5 mL llena con 5 mgmL
Titulante Un - componente KF a ser
estandarizado y verifique que no haya burbujas
de aire presentes en la bureta o la tuberia. Si es
necesario purgue hasta que todo el aire sea
eliminado completamente.

Conecte el conjunto superior de la botella
solvente a la botella de metanol de acuerdo con
el manual.

Prepare a lo menos 200 mL de solvente metanol
seco de 2 piezas y 2 piezas formamida seco en
una botella de solvente.

Fije el conjunto superior de la botella solvente a
la botella de acuerdo con el manual de
instrucciones.

Prepare el vaso de titulacion de acuerdo con el
Manual. Dispense suficiente solvente de la
botella solvente para llenar el recipiente a la linea
de "min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y
la humedad del vaso de titulacion. Permita que la
tasa de dispersion de fondo se estabilice antes
de proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de
agua.

Agregue 0.050 g a 0.100 g de estandar tartrato a
un vaso de pesaje.

Pese el vaso de pesaje y el estandar tartrato.
Presione "Iniciar analisis". Se le pedira ingresar el
tamafio de la muestra.

B HANNKN
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el vaso de titulacion y reemplace el conector del
puerto de la muestra.

Preste atencion no haya algo de muestra en las
paredes del electrodo o vaso de precipitados. Si
es necesario agite el vaso de titulacion con la
mano.

Pesar el vaso de pesaje nuevamente con el fin de
determinar la masa estandar agregada (por
diferencia de las dos mediciones).Utilice el
teclado numérico para ingresar el peso exacto y
presione "Enter" para iniciar el analisis.

Al final de la titulacion de la normalizacion”
Aparecera la pantalla de resultado”.
resultados son expresado en mg/mL.
Pardmetros Metodos :

Nombre: Estand. 5mg/mL w/ Tartrato

Método Revisién: 1.0

Tipo: Estandarizacion Titulante

Cantidad Pre dispensado: 15 %

Tiempo Agitacion Pre analisis: 30 Seg
Velocidad Agitacion: 900 RPM

Tipo Barra Agitaciéon: Media

Entrada Dispersion: Automatica

Solvente: MeOH Form. 2:1

Estandar: Tratrato Sodio

Tipo: Solido por masa

Unidad Concentracion: %

Contenido de Agua: 15.66 %

Tamafio Estandar: 0.1000 g

Titulante: Compuesto 5

Tipo Titulante: Un Componente

Conc. Titulante Nominal: 5.0000 mg/mL

Conc. Titulante Estandar: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Jan 1, 2011 12:00

Recordatorio Edad Titulante: 2d:00h:00m
Parédmetros de Control:

Modo inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos

Corriente impuesta: 20 uA

Dosis Minima: 2.000 uL

Dosis méaxima: 40.000 uL

Aumento de tiempo: 1 segundo

Valor Punto final: 180.0 mV

Promedio de sefial: 3 lecturas

Tasa de Flujo: 10.0 mL/min

Parédmetros de Termino:

Duracién Maxima: 1200 sec

Volumen Titulante Maximo: 10.0000 mL

Criterio de Termino: Dispersion Relativa
Dispersion Relativa: 7.0 ug/min

Célculos :

Unidades titulante: mg/mL

Volumen titulante consumido: V (mL)

Unidades resultado final: mg/mL

Concentracion Estandar: 15.66 %

Masa Estandar: 0.1000 g
0.1000 x 0.1566 x 1000

v

Los

ng /ml-

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales -r. 1.0



Método ID: HIS011EN
5.0 mg/mL Estandarizacion Titulante utilizando Dihi  drato Tratrato
Disddico
para titulante de un componente

Resultados :

Reporte de Titulacion

Nombre de Método: Estand. 5mg/mL w/
tartrato

Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafio Estandar: 0.1000 g

Conc. Estandar.: 15.66%

Valor Dispersion: 4.0 ug/min
Volumen Punto final: 3.1185 mL
Resultado: 5.0329 mg/mL

Duracion Titulacion: 8:48 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 69.26 mL
Titulacion a Complecién

Nombre operador:

Firma analista:

RN
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Método ID: HI8101EN

Determinacion Humedad en Crema de Leche

Descripcion :

Método para la deteccion de humedad en crema
de leche. Los resultados son expresados en % de
masa y deben estar entre 70 y 80 %.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Metanol seco

Cloroformo seco

Formamida seca

Otros Accesorios:

Jeringa limpia y seca de 1 mL

aguja de penetracién septum sin nucleo calibre 22,
6"

Botella Solvente Hilo GL 45

Procedimiento:

Configuracion titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccion para resaltar
HI8101EN Humedad en Crema de Leche vy
presionar "Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no
haya burbujas de aire presentes en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta eliminar todo
el aire completamente.

Para la determinacién de la concentracion exacta
del titulante, continte HIB001EN 5.0 mg/mL
Estandarizacion Titulante utilizando Estandar
Liquido de Agua.

Prepare a lo menos 200 mL de solvente agregando
2 partes de cloroformo seco, 2 partes metanol
seco, y 1 parte de formamida seca en una botella
de solvente. Presione "StartStop" para pre-titular el
solvente y la humedad del vaso de titulacion.
Permita que la tasa de dispersion de fondo se
estabilice antes de proceder a la siguiente etapa.
Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.
Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar andlisis". Se le pedira a

introducir el tamafio de la muestra

Conecte el conjunto superior de la botella solvente
a la botella de metanol de acuerdo el manual.
Prepare el recipiente de titulacién de acuerdo con
el manual. Dispense suficiente solvente desde la
botella de solvente para llenar el recipiente hasta la
linea de "min" (aproximadamente 50 mL).

Dispense 0.0200 g a 0.0250 g de crema de leche
dentro del vaso de titulacion a través del septum
utilizando la aguja.

Preste atencion que no haya algo de muestra en
las paredes del electrodo o vaso de precipitados.

= HANNKN
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Si es necesario agite el recipiente de titulacién con
la mano.
Limpie la aguja de estandar residual absorbiendo
un pequefio volumen de aire desde el recipiente
de titulacion. Si se observa una "gota colgante” del
estandar en el extremo de la aguja, sumerja el
extremo de la aguja brevemente en el solvente.
Remueva la aguja desde el vaso de titulacion y
pese nuevamente la jeringa con el fin de
determinar la masa estandar agregada (por
diferencia de las dos mediciones).
Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.
Al final de la titulacion de la normalizacién”
Aparecera la pantalla de resultado”. Los
resultados son expresados en % de masa de
agua.
Parametros Metodos :
Nombre: Humedad en Crema de Leche
Revisién Método: 1.0
Tipo: Andlisis muestra
Cantidad Pre dispensada: 30 %
Tiempo de Agitacién Pre andlisis: 30 Seg
Velocidad agitador: 900 RPM
Tipo Barra agitacién: Media
Entrada Dispersion: Automatica
Solvente: Solvente crema
Pardmetros muestra:
Determ. muestra: Normal
Nombre muestra: Crema de leche
Tipo de muestra: Masa
Tamafio de muestra: 0.0250 g
Titulante: Compuesto 5
Tipo titulante: Un Componente
Conc. Titulante nominal: 5.0000 mg/mL
Conc. Titulante Estand: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 01, 2011 12:00
Recordatorio Edad Titulante: 2d:00h:00m
Parametros de control:
Modo de inicio: Normal
Modo Standby: Habilitado
Duracion Standby: 720 minutes
Corriente impuesta: 20 uA
Dosis minima: 0.500 uL
Dosis maxima: 30.000 uL
Aumento de tiempo: 1 segundo
Valor Punto final: 180.0 mV
Promedio de sefial: 3 Lecturas
Tasa de Flujo: 10.0 mL/min
Paradmetros de término:
Duracion Maxima: 900 sec
Volumen Titulante maximo: 10.0000 mL
Criterios de termino: Dispersion relativa
Dispersion relativa: 15.0 ug/min
Unidades resultado: %
Calculos :
Unidades titulante: mg/mL
Volumen consumido titulante: V (mL)
Unidades resultado final: % Mass
Concentracion titulante: 5.0000 mg/mL
Masa muestra: 0.0250 g
V = 55,0000

t Mass~ e
0.02%0 =10

Métodos Aplicacién Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8101EN

Determinacion Humedad en Crema de leche

Resultados :

Reporte de Titulacion

Nombre de Método: Humedad en crema de
leche

Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafio Muestra: 0.0241 g

Conc. Titulante Estandar.: 5.0000 mg/mL
Valor Dispersion: 4.7 ug/min

Volumen Punto final: 3.4567 mL
Resultado: 71.5481%

Duracion Titulacion: 8:36 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 65.72 mL
Titulacion a Complecion

Nombre operador:

Firma analista:

g HANNR
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Métodos Aplicacién Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8102EN

Determinacion Humedad en Leche

Descripcién :

Método para la determinacién de humedad en
leche.

Los resultados son expresados en % de masa y
debe estar entren 80 y 95 %.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Metanol seco

Otros Accesorios:

Una jeringa limpia y seca de 3 mL

aguja de penetracion septum sin nucleo calibre
22,6"

Botella Solvente Hilo GL 45

Procedimiento:

Configuracion titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccién para resaltar
,HI8102EN Humedad en Leche" y presione
“Select”.

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no
haya burbujas de aire presentes en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta eliminar
todo el aire completamente.

Para la determinacion de la concentracidn exacta
del titulador siga HIB001EN 5.0 mg/mL
Estandarizacion Titulante utilizando Estandar
Liquido de Agua.

Conecte el conjunto superior de la botella
solvente a la botella de metanol de acuerdo el
manual.

Prepare el recipiente de titulacion de acuerdo con
el manual. Dispense suficiente solvente desde la
botella de solvente para llenar el recipiente hasta
la linea de "min" (aproximadamente 50 mL).
Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y
la humedad del vaso de titulacién. Permita que la
tasa de dispersion de fondo se estabilice antes
de proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de
agua.

Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar andlisis". Se le pedira a
introducir el tamafio de la muestra.

Dispense 0.0150 g a 0.0200 g de leche dentro
del vaso de titulaciébn a través del septum
utilizando la aguja. Preste atencion que no haya
algo de muestra en las paredes del electrodo o
vaso de precipitados. Si es necesario agite el
recipiente de titulacion con la mano.

Limpie la aguja de estandar residual absorbiendo
un pequefio volumen de aire desde el vaso de
titulacion.

’ : HANNKN
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Si se observa una "gota colgante" del estandar
en el extremo de la aguja, sumerja el extremo de
la aguja brevemente en el solvente.

Remueva la aguja desde el vaso de titulacion y
pese nuevamente la jeringa con el fin de
determinar la masa estandar agregada (por
diferencia de las dos mediciones).

Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.
Al final de la titulacién de la normalizacion”
Aparecerd la pantalla de resultado". Los
resultados son expresados en % de masa de
agua.

Parametros Método:

Nombre: Humedad en leche

Revisién Método: 1.0

Tipo: Andlisis muestra

Cantidad Pre dispensada: 30 %

Tiempo agitacion pre analisis: 15 Seg

Velocidad agitacién: 900 RPM

Tipo barra agitacién: Media

Entrada Dispersion: Automatica

Solvente: Metanol

Parametros Muestra:

Determ.muestra: Normal

Nombre muestra: Leche

Tipo muestra: Masa

Tamafio muestra: 0.0200 g

Titulante: Compuesto 5

Tipo titulante: Un Componente

Conc. Titulante Nominal: 5.0000 mg/mL

Conc. Titulante Estandar: 5.0000 mg/mL

Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00

Recordatorio edad titulante: 2d:00h:00m

Pardmetros de control:

Modo de Inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos

Corriente impuesta: 20 uA

Dosis minima: 0.5000 uL

Dosis méxima: 40.0000 uL

Aumento de tiempo: 1 segundo

Valor Punto final: 180.0 mV

Promedio de sefial: 3 Lecturas

Tasa de flujo: 10.0 mL/min

Parametros Término:

Duracion méaxima: 900 sec

Volumen maximo de titulante: 10.0000 mL

Criterio de término: Dispersion relativa

Dispersion relativa: 15.0 ug/min

Unidades resultado: %

Calculos :

Unidades titulantes: mg/mL

Volumen consumido titulante: V (mL)

Unidades resultado final: % Masa

Concentracion titulante: 5.0000 mg/mL

Masa muestra: 0.0200 g

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8102EN

Determinacion Humedad en Leche

Resultados :

Reporte de Titulacion

Nombre de Método: Humedad en Leche
Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafo Muestra: 0.0188 g

Conc. Titulante Estandar.: 5.0000 mg/mL
Valor Dispersion: 4.5 ug/min

Volumen Punto final: 3.2614 mL
Resultado: 86.5886%

Duracion Titulacion: 6:18 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 60.03 mL
Titulacién a Complecion

Nombre operador:

Firma analista:

= HANNK
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Métodos Aplicacién Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8103EN

Determinaciéon Humedad en Miel

Descripcion :

Método para la determinacion de la humedad en la
miel.

Los resultados son expresados en % de masa y
deben estar entre 15y 20 %.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Metanol Seco

Otros Accesorios:

Una jeringa limpia y seca de mL (sin aguja)

Botella Solvente Hilo GL 45

Procedimiento:

Configuracion titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccién para resaltar
HI8103EN Humedad en Miel” y presione
"Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no
haya burbujas de aire presentes en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta eliminar todo
el aire completamente.

Para la determinacion de la concentracion exacta
del titulador siga HIB001EN 5.0 mg/mL
Estandarizacion Titulante utilizando Estandar
Liquido de Agua.

Conecte el conjunto superior de la botella solvente
a la botella de metanol de acuerdo el manual.
Prepare el recipiente de titulacion de acuerdo con
el manual. Dispense suficiente solvente desde la
botella de solvente para llenar el recipiente hasta la
linea de "min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y la
humedad del vaso de titulacion. Permita que la tasa
de dispersion de fondo se estabilice antes de
proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.
Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar analisis". Se le pedira introducir el
tamafio de la muestra.

Remueva el tapon del puerto de muestra y
dispense 0.0500 g a g 0.1000 de miel (alrededor de
2-3 pequefias gotas) en el vaso de titulacion a
través del puerto de muestra. Vuelva a conectar la
tapa del puerto de la muestra tan pronto como sea
posible para evitar que penetre la humedad al vaso
de precipitados de titulacién. Preste atencidon que
no haya algo de muestra en las paredes del
electrodo o vaso de precipitados. Si es necesario
agite el recipiente de titulacién con la mano.

Pese nuevamente la jeringa con el fin de
determinar la masa de la muestra agregada (por la
diferencia de las dos mediciones).

Utilice el teclado numérico para introducir el peso

RN
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Al final de la titulacién el "Resultado andlisis de la
muestra" aparecera en la pantalla. Los resultados
son expresados en % de masa de agua.
Pardmetros Metodos :

Nombre: Humedad en Miel

Revisién Método: 1.0

Tipo: Andlisis de muestra

Cantidad pre dispensada: Ninguna
Tiempo agitacién pre analisis: 60 Seg
Velocidad agitacion: 900 RPM

Tipo Barra agitacién: Media

Entrada dispersion: Automatica
Solvente: Metanol

Parametros muestra:

Determ.Muestra: Normal

Nombre muestra: Miel

Tipo muestra: Masa

Tamafio muestra: 0.1000 g

Titulante: Compuesto 5

Tipo titulante: Un Componente

Conc. Titulante Nominal: 5.0000 mg/mL
Conc.Titulante Estand: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordatorio edad titulante: 2d:00h:00m
Pardmetros de control:

Modo inicio: Normal

Duracion Modo Standby: 720 minutos
Corriente impuesta: 20 uA

Dosis minima: 0.5000 uL

Dosis méxima: 20.0000 uL

Aumento de tiempo: 1 segundo

Valor Punto final: 180.0 mV

Promedio sefal: 3 Lecturas

Tasa de Flujo: 10.0 mL/min

Parametros de Termino:

Duracion Maxima: 900 seg

Volumen Maximo Titulante: 10.0000 mL
Criterio de Termino: Dispersion relativa
Dispersion relativa: 10.0 ug/min

Unidad resultado: %

Célculos :

Unidades titulante: mg/mL

Volumen titulante consumido: V (mL)
Unidades Resultado Final: % Masa
Concentracion titulante: 5.0000 mg/mL
Masa muestra: 0.1000 g

Resultados :

Reporte Titulacion

Nombre método: Humedad en miel
Hora y Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafio muestra: 0.0916 g
Conc.Titulante Est: 5.0000 mg/mL
Valor dispersion: 3.8 ug/min

Volumen Punto final: 3.4523 mL
Resultado: 17.2345 %

Duracion titulacién: 7:06 [mm:ss]
Volumen estimado celda: 57.16 mL
Titulacion a Complecion

Nombre operador:

Firma analista:

Métodos Aplicacién Titulador: Métodos Generales - r. 1.0






Método ID: HI8104EN

Determinacion humedad en superficie de Azucar Flor

Descripcién :

Método para la determinacién del contenido de
humedad en la superficie de azlcar flor. Los
resultados se expresan en ppm Yy deben estar entre
250 y 350 ppm.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

1 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Metanol seco

Cloroformo seco

Otros accesorios:

Un vaso de pesado seco y limpio

Botella Solvente Hilo GL 45

Procedimiento:

Configure el titulador de acuerdo con el manual de
instrucciones.

Presione "Seleccionar método" en la pantalla
principal. Utilice las teclas de direccion para destacar
"HI8104EN humedad superficial - Azlcar" y presione
"Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
Componente Titulador volumétrico KF y verifique
que no estén presentes burbujas de aire en la
bureta o la tuberia.

Si es necesario purgue hasta que todo el aire sea
completamente removido.

Para la determinacién de la concentracién exacta de
la ftitulacion siga HIBO03EN 1.0 mgmL
Estandarizacion  Titulador utilizando estandar
liquido de agua.

Prepare a lo menos 200 mL de solvente agregando 2
partes de cloroformo seco, 1 parte de metanol seco
en una

botella solvente. Coloque la parte superior del
conjunto de botella solvente

de acuerdo con el manual de instrucciones. Prepare
el recipiente de titulacién de acuerdo con el manual.
Dispense suficiente solvente desde la botella de
solvente para llenar el recipiente hasta la linea de
"min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y la
humedad del vaso de titulacion. Permita que la tasa
de dispersion de fondo se estabilice antes de
proceder a la siguiente etapa.

Llene el vaso de peso con 7.5 a 10 g de muestra.
Pese el vaso de peso y la muestra.

Presione “Start Analysis”. Se le preguntara por el
tamafio de la muestra.

Remueva el tap6n del puerto de muestra y utilice el
vaso de peso para transferir la muestra solida dentro
del vaso de titulacién. Vuelva a conectar la tapa del
puerto de la muestra tan pronto como sea posible
para evitar que penetre la humedad al vaso de
precipitados de titulacién. Preste atencién que no

Si es necesario agite el recipiente de titulacion
con la mano.

Pese el vaso de peso con el fin de determinar la
masa de la muestra agregada (por la diferencia
de las dos mediciones).

Utilice el teclado numérico para introducir el
peso exacto y presione "Enter" para iniciar el
andlisis.

Al final de la titulacién aparecera la pantalla
"Resultados Andlisis de la Muestra". Los
resultados son expresados en ppm de agua.
Utilice solvente fresco luego de cada 2 a 3
titulaciones.

Parametros Método :

Nombre: Humedad superficie Azucar

Revisién método: 1.0

Tipo: Andlisis muestra

Cantidad pre dispensada: Ninguna

Tiempo agitacion pre analisis: 120 Seg
Velocidad agitacién: 900 RPM

Tipo barra de agitacion: Media

Entrada dispersion: Automatica

Solvente: CHCI3 MeOH 2:1

Pardmetros muestra:

Determ.Muestra: Normal

Nombre muestra: Azucar

Tipo muestra: Masa

Tamafio muestra: 7.5000 g

Titulante: Compuesto 1

Tipo titulante: Un Componente

Conc.Titulante nominal: 1.0000 mg/mL
Conc.Titulante Est: 1.0000 mg/mL

Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00

Recordatorio Edad Titulante: 2d:00h:00m
Parametros de Control:

Modo inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos

Corriente impuesta: 20 uA

Dosis minima: 1.000 uL

Dosis méxima: 30.000 uL

Aumento de tiempo: 1 second

Valor Punto final: 180.0 mV

Promedio sefal: 3 Lecturas

Tasa de Flujo: 10.0 mL/min

Parametros de Termino:

Duracion maxima: 900 seg

Volumen Maximo Titulante: 10.0000 mL

Criterio de Termino: Dispersion relativa
Dispersion relativa: 20.0 ug/min

Unidades resultado: ppm

Célculos :

Calculos:

Unidades titulante: mg/mL

Volumen consumido titulante: V (mL)

Unidades resultados finales: ppm

Concentracion titulante: 1.0000 mg/mL

Masa muestra: 7.5000 g

vV x 1,0000 = 1000

ppom -

haya algo de muestra en las paredes del electrodo o TR0
vaso de precipitados.
: Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0
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Método ID: HI8104EN

Determinacion humedad en superficie de Azucar Flor

Resultados :

Reporte de Titulaciéon

Nombre de Método: Humedad superficie
Azucar

Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafio Muestra: 7.5231 g

Conc. Titulante Estandar.: 1.0000 mg/mL
Valor Dispersion: 5.7 ug/min

Volumen Punto final: 2.4292 mL
Resultado: 319 ppm

Duracion Titulacion: 4:42 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 62.4 mL
Titulacion a Complecién

Nombre operador:

Firma analista:

s HANNK
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Método ID: HI8105EN

Determinacion Humedad en Aceite de Cocina

Descripcion :

Método para la determinacion de la humedad en
aceite de cocina. Los resultados son expresados
en ppm y deben estar entre 200 y 800 ppm.
Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

1 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Metanol seco

Cloroformo seco

Otros Accesorios:

Una jeringa limpia y seca de 25-mL

Aguja de penetracidon septum sin nicleo calibre
18,6 "

Botella Solvente Hilo GL 45

Procedimiento:

Configuracion titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccion para
resaltar HI8103EN Humedad en Aceite de
Cocina” y presione "Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no
haya burbujas de aire presentes en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta eliminar
todo el aire completamente.

Para la determinacion de la concentracion
exacta de la titulacion siga HIBO03EN 1.0 mgmL
Estandarizacion Titulador utilizando estandar
liquido de agua.

Prepare a lo menos 200 mL de solvente
agregando 1 parte de cloroformo seco, 1 parte
de metanol seco en una

botella solvente. Fije la parte superior del
conjunto botella solvente de la botella de
acuerdo el manual de instrucciones. Prepare el
vaso de titulacion de acuerdo con el manual.
Dispense el suficiente solvente desde la botella
solvente para llenar el recipiente a la linea de
"min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y
la humedad del vaso de titulacion. Permita que
la tasa de dispersion de fondo se estabilice
antes de proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de
agua.

Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar andlisis". Se le pedira a
introducir el tamafio de la muestra.

Dispense 3 g a 5 g de aceite de cocina dentro
del vaso de titulacion a través del septum y
utilice la aguja. Preste atencién que no haya algo
de muestra en las paredes del electrodo o vaso
de precipitados.

Si es necesario agite el recipiente de titulacion
con la mano.

= HANNN
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Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales

Si se observa una "gota colgante" del estandar
en el extremo de la aguja, sumerja el extremo de
la aguja brevemente en el solvente.
Remueva la aguja desde el vaso de titulacién y
pese nuevamente la jeringa con el fin de
determinar la masa estandar agregada (por
diferencia de las dos mediciones).
Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.
Al final de la titulacion aparecera la pantalla de
“Resultado andlisis muestra". Los resultados son
expresados en ppm de agua.
Cambie el solvente cada 3 a 4 titulaciones o si
ocurre una fase de separacion.
Pardmetros Método :
Nombre: Humedad en Aceite de Cocina
Revisién Método: 1.0
Tipo: Andlisis muestra
Cantidad pre dispensada: Ninguna
Tiempo agitado pre andlisis: 15 Seg
Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo barra de agitacion: Media
Entrada dispersion: Automatica
Solvente: CHCI3 MeOH 1:1
Pardmetros muestra:
Determ.muestra: Normal
Nombre de muestra: Aceite
Tipo de muestra: Masa
Tamafio muestra: 4.0000 g
Titulante: Compuesto 1
Tipo titulante: Un Componente
Conc.Titulante nominal: 1.0000 mg/mL
Conc.Titulante Est: 1.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2010 12:01
Recordatorio edad titulante: 2d:00h:00m
Pardmetros control:
Modo inicio: Precaucion
Modo Standby: Habilitado
Duracion Standby: 720 minutos
Corriente impuesta: 20 uA
Dosis minima: 1.000 uL
Dosis méxima: 30.000 uL
Aumento tiempo: 1 segundo
Valor Punto final: 180.0 mV
Promedio de sefial: 3 Lecturas
Tasa de flujo: 10.0 mL/min
Parametros de término:
Duracion méaxima: 900 sec
Volumen maximo titulante: 10.0000 mL
Criterio de término: Dispersion relativa
Dispersion relativa: 10.0 ug/min
Unidades resultado: ppm
Caélculos :
Calculos:
Unidades titulante: mg/mL
Volumen consumido titulante: V (mL)
Unidades resultados finales: ppm
Concentracion titulante: 1.0000 mg/mL
Masa muestra: 4.0000 g

VvV % 1,0000 =« 1000

4.0000

ppm =

-r. 1.0



Método ID: HISL05EN
Determinacion Humedad en Aceite de Cocina

Resultados :

Reporte de Titulacion

Nombre de Método: Humedad en Aceite de
cocina

Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafo Muestra: 4.0296 g

Conc. Titulante Estandar.: 1.0000 mg/mL
Valor Dispersion: 3.4 ug/min

Volumen Punto final: 2.6808 mL
Resultado: 660 ppm

Duracion Titulacion: 6:30 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 58.11 mL
Titulacién a Complecién

Nombre operador:

Firma analista:
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Method ID: HI8106EN

Determinacion Humedad en Mantequilla
por disolucién externa

Descripcion :
Método para la determinacion de humedad en
mantequilla por disolucién externa. Los resultados
son expresados en % de masa y deben estar entre
15y 20 %.
Electrodo:
HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:
5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl
Componente
Solvente para Titulacién volumétrica KF
Metanol seco
Cloroformo seco
Otros accesorios:
Una jeringa limpiay seca de 1 mL
Aguja de penetracién septum sin nucleo calibre 22, 6

Fisher Un

Botella Solvente Hilo GL 45

100-mL botella de disolucién con septum

Agitador magnético y barra de agitaciéon
Procedimiento Disolucién Externa:

Agregue a una botella de disolucién externa con
septum, una barra de agitacion magnética. Pese la
botella y registre este valor.

Agregue 15 g de metanol seco y 25 g de cloroformo
seco a la botella y agite durante 15 a 20 minutos.
Determine el contenido de humedad de la mezcla
solvente.

Para la determinacion de la concentracion exacta de
la mezcla solvente, siga HI8301EN solvente w
5mgmL 1-comp.

Ingrese la concentracion de humedad del solvente
presionando el método de opciones vy, luego
Parametros de muestra y, a continuacion,
Concentracién de solventes externos. Utilice el
teclado numérico para introducir la concentracion
exacta. Presione Aceptar o Enter.

Pese la botella de disolucién para determinar el peso
del solvente restante (restando la masa de la botella
vacia). Ingrese la masa exacta re ingresando los
Parametros de la muestra y seleccione Tamafio
externo de solvente. Utilice el teclado numérico para
ingresar la masa exacta. Presione Aceptar o Enter.
Agregue 2.0 a 4.0 g de mantequilla a la botella. Pese
la botella para determinar la el peso exacto de la
muestra disuelta. Ingrese la masa exacta
reingresando los Parametros de la Muestra vy
seleccione Tamafio Disuelto de la muestra. Utilice el
teclado numérico para introducir la masa exacta.
Presione Aceptar o Enter.

Para disolver la mantequilla, mezcle durante 20 a 30
minutos. La solucion resultante se utilizara para
determinar el contenido de agua.

Nota: Titule inmediatamente la solucién.

= HANNN
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Procedimiento de Titulacion:

Configuracion titulador de acuerdo con el manual de
instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccion para resaltar
HI8103EN Humedad en Aceite de Cocina” y
presione "Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no
haya burbujas de aire presentes en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta eliminar todo
el aire completamente.

Para la determinacién de la concentracion exacta
de titulante siga HIBO01EN 5.0 mg/mL
Estandarizacion Titulante utilizando Estandar de
Agua Liquido.

Conecte el conjunto superior de la botella solvente
a la botella de metanol de acuerdo el manual.
Prepare el vaso de titulacion de acuerdo con el
manual. Dispense suficiente solvente desde la
botella de solvente para llenar el recipiente hasta la
linea de "min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y la
humedad del vaso de titulacion. Permita que la tasa
de dispersion de fondo se estabilice antes de
proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.
Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar analisis". Se le pedira a introducir
el tamafio de la muestra.

Dispense 0.5000 g a 1.0000 g de solucién de la
muestra dentro del vaso de titulacién a través del
septum utilizando la aguja. Preste atencién que no
haya algo de muestra en las paredes del electrodo
0 vaso de precipitados. Si es necesario agite el
recipiente de titulacion con la mano.

Limpie la aguja de estandar residual absorbiendo
un pequefo volumen de aire desde el recipiente de
titulacion. Si se observa una "gota colgante" del
estandar en el extremo de la aguja, sumerja el
extremo de la aguja brevemente en el solvente.
Remueva la aguja desde el vaso de titulacion y
pese nuevamente la jeringa con el fin de determinar
la masa estandar agregada (por diferencia de las
dos mediciones).

Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.

Al final de la titulacion de la normalizacion”
Aparecera la pantalla de resultado”. Los resultados
son expresados en % de masa de agua.

El uso de disolucion externa aumenta la

precision y reduce drasticamente la carga del
solvente, lo que le permite ejecutar mas titulaciones
sin cambiar el solvente. Utilice solvente de titulacion
fresco luego de cada 10-12 titulaciones.

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8106EN

Determinacion Humedad en Mantequilla
por disolucién externa

Pardmetros Método :

Nombre: Humedad en mantequilla
Revisién Método: 1.0

Tipo: Andlisis muestra

Cantidad pre dispensada: Ninguna
Tiempo de agitacion pre andlisis: 10 Seg
Velocidad agitacién: 900 RPM

Tipo barra agitacién: Media

Entrada dispersion: Automatica
Solvente: Metanol

Pardmetros muestra:

Determ.muestra: Disolucién externa
Nombre muestra: Mantequilla

Tamafio muestra: 0.7500 g

Tamafio solvente externo: 40.0000 g
Conc.solvente externo: 0.0100 %
Tamafio muestra extraida: 3.0000 g
Titulante: Compuesto 5

Tipo de titulante: Un Componente
Conc.titulante nominal: 5.0000 mg/mL
Conc.titulante estandar: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordatorio edad titulante: 2d:00h:00m
Pardmetros Control:

Modo Inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos
Corriente impuesta: 20 uA

Dosis Minima: 0.5000 uL

Dosis Méaxima: 40.0000 uL

Aumento de tiempo: 1 segundo

Valor Punto final: 180.0 mV

Promedio de sefial: 3 lecturas

Tasa de flujo: 10.0 mL/min

Parametros de termino:

Duracion méaxima: 720 sec

Volumen maximo titulante: 10.0000 mL
Criterio de termino: Dispersion relativa
Dispersion relativa: 15.0 ug/min
Unidad resultado: %

Célculos :

Unidades titulante: mg/mL

Volumen titulante consumido: V (mL)
Unidades resultado final: % Masa
Concentracion titulante: 5.0000 mg/mL
Tamafio solvente externo: 40.0000 g
Conc. solvente externo: 0.0100 %
Tamafio muestra externa: 3.0000 g
Masa muestra: 0.7500 g

¢ 50000 x V & dndahal
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Resultados :

Reporte de Titulacion

Nombre de Método: Humedad en Mnatequilla
Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafo Muestra: 0.7841 g

Conc. Titulante Estandar.: 5.0000 mg/mL
Valor Dispersion: 4.6 ug/min

Volumen Punto final: 2.4497 mL

Tamafo solvente externo: 38.4979 g
Conc.solvente externo: 0.0167 %
Tamafo muestra externa: 3.1222 g
Resultado: 19.3903 %

Duracion Titulacion: 6:54 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 61.0 mL
Titulacién a Complecion

Nombre operador:

Firma analista:

x 100
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Método ID: HI8107EN

Determinacion Humedad en Margarina
por disolucién externa

Descripcion :
Método para la determinacion de humedad en

Margarina por disolucion externa. Los
resultados se expresan en % de masa y entre
15y 30 %.
Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Solvente para titulacién volumétrica KF

Metanol seco

Cloroformo seco

Otros accesorios:

Una jeringa limpia y seca de 1-mL

Aguja de penetracion septum sin nicleo calibre
22,6"

Botella Solvente Hilo GL 45

100-mL botella de disolucién con septum
Agitador magnético con barra de agitacién
Procedimiento Disolucién Externa:

A una botella de disolucion externa con
septum, agregar una barra de agitacion
magnética. Pese la botella y registre este valor.
Agregue 20 g de metanol seco y 20 g de
cloroformo seco a la botella y agite durante 15
a 20 minutos.

Determine el contenido de humedad de la
mezcla solvente.

Para la determinacion de la concentracion
exacta de la mezcla solvente, siga HI8301EN
solvente w 5mg/mL 1-comp.

Ingrese la concentracion de humedad del
solvente presionando el método de opciones vy,
luego Parametros de muestra y, a continuacion,
Concentracion de solventes externos.

Utilice el teclado numeérico para introducir la
concentracién exacta. Presione  Aceptar o
Enter.

Pese la botella de disolucién para determinar el
peso del solvente restante (restando la masa
de la botella vacia). Ingrese la masa exacta re
ingresando los Parametros de la muestra y
seleccione Tamafio externo de solvente. Utilice
el teclado numérico para ingresar la masa
exacta. Presione Aceptar o Enter.

Agregue 2.0 a 4.0 g de mantequilla a la botella.
Pese la botella para determinar la el peso
exacto de la muestra disuelta. Ingrese la masa
exacta reingresando los Parametros de la
Muestra vy seleccione Tamafio Disuelto de la
muestra. Utilice el teclado numérico para
introducir la masa exacta. Presione Aceptar o
Enter. Para disolver la mantequilla, mezcle
durante 20 a 30 minutos.

La solucién resultante se

determinar el contenido de agua.
Ninta- Titnle inmediatamente la solucion.

utilizard para

Procedimiento de titulacion:

Configure el titulador de acuerdo con el manual de
instruccion.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccion para resaltar
HI8107EN Humedad en Aceite de Cocina” y
presione "Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no
haya burbujas de aire presentes en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta eliminar todo
el aire completamente.

Para la determinacion de la concentracion exacta
de titulante siga HIBO01EN 5.0 mg/mL
Estandarizacion Titulante utilizando Estandar

de Agua Liquido.

Conecte el conjunto superior de la botella solvente
a la botella de metanol de acuerdo el manual.
Prepare el vaso de titulacion de acuerdo con el
manual. Dispense suficiente solvente desde la
botella de solvente para llenar el recipiente hasta la
linea de "min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y la
humedad del vaso de titulacion. Permita que la
tasa de dispersiéon de fondo se estabilice antes de
proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.
Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar analisis". Se le pedira a introducir
el tamafio de la muestra.

Dispense 0.5000 g a 1.0000 g de solucién de la
muestra dentro del vaso de titulacién a través del
septum utilizando la aguja. Preste atencién que no
haya algo de muestra en las paredes del electrodo
0 vaso de precipitados. Si es necesario agite el
recipiente de titulacion con la mano.

Limpie la aguja de estandar residual absorbiendo
un pequefio volumen de aire desde el recipiente de
titulacion. Si se observa una "gota colgante" del
estandar en el extremo de la aguja, sumerja el
extremo de la aguja brevemente en el solvente.
Remueva la aguja desde el vaso de titulacion vy
pese nuevamente la jeringa con el fin de
determinar la masa estandar agregada (por
diferencia de las dos mediciones).

Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.

Al final de la titulacién de la normalizacion”
Aparecera la pantalla de resultado". Los resultados
son expresados en % de masa de agua.

El uso de disolucion externa aumenta la precisiéon y
reduce drasticamente la carga del solvente, lo que
le permite ejecutar mas titulaciones sin cambiar el
solvente. Utilice solvente de titulacién fresco luego
de cada 10-12 titulaciones.
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Método ID: HI8107EN

Determinacion Humedad en Margarina
por disolucién externa

Metodos Pardmetros :

Nombre: Humedad en margarina
Revision método: 1.0

Tipo: Andlisis muestra

Cantidad pre dispensado: Ninguna
Tiempo agitacion pre dispensado: 10
Seg

Velocidad agitacion: 900 RPM

Tipo barra agitacion: Media

Entrada dispersion: Automatica
Solvente: Metanol

Parametros muestra:
Determ.muestra: Extraccion externa
Nombre muestra: Margarina
Tamafo muestra: 0.7500 g

Tamafo solvente externo: 40.0000 g
Conc.solvente externo: 0.0100 %
Tamafio muestra extraida: 3.0000 g
Titulante: Compuesto 5

Tipo titulante: Un Componente
Conc.titulante nominal: 5.0000 mg/mL
Conc.titulante estandar: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordatorio edad titulante:
2d:00h:00m

Parametros Control:

Modo Inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos
Corriente impuesta: 20 uA

Dosis minima: 1.0000 uL

Dosis méxima: 50.0000 uL

Tiempo aumentado: 1 segundo
Valor Punto final: 180.0 mV
Promedio de sefial: 3 Lecturas

Tasa de flujo: 10.0 mL/min
Parametros de termino:

Duracién maxima: 720 sec

Volumen titulante maximo: 10.0000 mL
Criterio de termino: Dispersion
relativa

Dispersion relativa: 15.0 ug/min
Unidad resultados: %

Célculos :

Unidades titulante: mg/mL

Volumen titulante consumido: V (mL)
Unidad resultados finales: % Masa
Concentracion titulante: 5.0000 mg/mL
Tamafo solvente externo: 40.0000 g
Conc.solvente externo: 0.0100 %
Tamafo muestra externa: 3.0000 g
Masa muestra: 0.7500 g

Resultados :

Resultados :

Reporte de Titulacion

Nombre de Método: Humedad en Margarina
Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafo Muestra: 0.7402 g

Conc. Titulante Estandar.: 5.0000
mg/mL

Valor Dispersion: 4.1 ug/min
Volumen Punto final: 3.1402 mL
Tamafio solvente externo: 39.9262 g
Conc.solvente externo: 0.0141 %
Tamafo muestra externa: 3.1118 g
Resultado: 27.6339 %

Duracion Titulacion: 5:30 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 64.4 mL
Titulacién a Complecién

Nombre operador:

Firma analista:

[ ] HP\NNP\ Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0
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Método ID: HI8107EN

Determinacion Humedad en Margarina
por disolucién externa

Parametros Método :

Nombre: Humedad en margarina
Revisién método: 1.0

Tipo: Andlisis muestra

Cantidad pre dispensada: Ninguna
Tiempo agitacion pre dispensado: 10 Seg
Velocidad de agitacion: 900 RPM

Tipo barra agitacién: Media

Entrada dispersion: Automatica
Solvente: Metanol

Parametros muestra:

Determ.muestra: Extraccion externa
Nombre muestra: Margarina

Tamafio muestra: 0.7500 g

Tamafio solvente externo: 40.0000 g
Conc.solvente externo: 0.0100 %
Tamafio muestra extraida: 3.0000 g
Titulante: Compuesto 5

Tipo titulante: Un Componente
Conc.titulante nominal: 5.0000 mg/mL
Conc.titulante estandar: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordatorio edad titulante: 2d:00h:00m
Parametros de control:

Modo inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos
Corriente impuesta: 20 uA

Dosis minima: 1.0000 uL

Dosis maxima: 50.0000 uL

Aumento de tiempo: 1 segundo

Valor Punto final: 180.0 mV

Promedio de sefial: 3 Lecturas

Tasa de flujo: 10.0 mL/min

Pardmetros de termino:

Duraciéon maxima: 720 seg

Volumen maximo titulante: 10.0000 mL
Criterio de termino: Dispersion relativa
Dispersion relativa: 15.0 ug/min
Unidades resultados: %

Célculos :

Unidades titulante: mg/mL

Volumen titulante consumido: V (mL)
Unidades resultado final: % Masa
Concentracion titulante: 5.0000 mg/mL
Tamafio solvente externo: 40.0000 g
Conc.solvente externo: 0.0100 %
Tamafio muestra externa: 3.0000 g
Masa muiestra: 0.7500 a

HANNRK
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Resultados :

Reporte de Titulacion

Nombre de Método: Humedad en Margarina
Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafo Muestra: 0.7402 g

Conc. Titulante Estandar.: 5.0000
mg/mL

Valor Dispersion: 4.1 ug/min
Volumen Punto final: 3.1402 mL
Tamafio solvente externo: 39.9262 g
Conc.solvente externo: 0.0141 %
Tamafo muestra externa: 3.1118 g
Resultado: 27.6339 %

Duracion Titulacion: 5:30 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 64.4 mL
Titulacién a Complecién

Nombre operador:

Firma analista:

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8108EN

Determinacion Humedad en mayonesa
por extraccion externa

Descripcién :

Método para la determinacion de la humedad en
Mayonesa por extraccion externa. Los resultados
son expresados en % de masa y deben estar
entre 40 and 60 %.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Solvente para Titulacion Volumétrico KF

Metano seco

Otros Accesorios:

Una jeringa limpia y seca de 1 mL

Aguja de penetracién septum sin nlcleo calibre
22,6"

Botella Solvente Hilo GL 45

Botella extraccion con septum 100-mL

Agitador magnético y barra de agitacion
Procedimiento de extraccion:

A una botella de disolucion externa con septum,
agregar una barra de agitacion magnética. Pese
la botella y registre este valor.

Agregar 40 g de metanol seco a la botella y
agitar durante 5 minutos.

Determinar el contenido de humedad de la
mezcla solvente. Para la determinacion de la
concentracién exacta de la mezcla solvente, siga
HI8301EN solvente w 5mgmL 1-comp

Ingrese la concentracion de humedad del
solvente presionando Opciones de Método v,
luego Parametros de la Muestra, luego
Concentracion de Solventes Externo.

Utilice el teclado numérico para introducir la
concentracion exacta. Presione Aceptar o Enter.
Pese la botella de disolucion para determinar el
peso del solvente restante (restando la masa de
la botella vacia). Ingrese la masa exacta re
ingresando los Parametros de la muestra y
seleccione Tamafio externo de solvente. Utilice
el teclado numérico para ingresar la masa
exacta. Presione Aceptar o Enter.

Agregue 0,8 a 1,2 g de mayonesa a la botella.
Pese la botella para determinar la el peso
exacto de la muestra disuelta. Ingrese la masa
exacta reingresando los Parametros de la
Muestra vy seleccione Tamafo Disuelto de la
muestra. Utilice el teclado numérico para
introducir la masa exacta. Presione Aceptar o
Enter.

Para disolver la mantequilla, mezcle durante 20
a 30 minutos.

El supernatante resultante se utilizara para
determinar el contenido de agua.

Nota: Titule inmediatamente la solucion.
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Pro cedimiento de titulacién:

Configure el titulador de acuerdo con el manual de
instruccion.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Use las teclas de direccion para resaltar
HI8108EN Humedad en Mayonesa” y presione
"Seleccionar".

Instale una bureta de 5 mL llena con 1 mg/mL
titulador KF para estandarizar y verificar que no haya
burbujas de aire presentes en la bureta o la tuberia.
Si es necesario purgue hasta eliminar todo el aire
completamente.

Para la determinacién de la concentracion exacta de
titulante siga HIB001EN 5.0 mg/mL Estandarizacion
Titulante utilizando Estandar de Agua Liquido.
Conecte el conjunto superior de la botella solvente a
la botella de metanol de acuerdo el manual.

Prepare el vaso de titulacion de acuerdo con el
manual. Dispense suficiente solvente desde la botella
de solvente para llenar el recipiente hasta la linea de
"min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y la
humedad del vaso de titulacion. Permita que la tasa
de dispersion de fondo se estabilice antes de
proceder a la siguiente etapa.

Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.
Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Iniciar andlisis". Se le pedira a introducir el
tamafio de la muestra.

Dispense 0.5000 g a 1.0000 g de solucién de la
muestra dentro del vaso de titulacién a través del
septum utilizando la aguja. Preste atencién que no
haya algo de muestra en las paredes del electrodo o
vaso de precipitados. Si es necesario agite el
recipiente de titulacion con la mano.

Limpie la aguja de estandar residual absorbiendo un
pequefio volumen de aire desde el recipiente de
titulacion. Si se observa una "gota colgante" del
estandar en el extremo de la aguja, sumerja el
extremo de la aguja brevemente en el solvente.
Remueva la aguja desde el vaso de titulacion y pese
nuevamente la jeringa con el fin de determinar la
masa estandar agregada (por diferencia de las dos
mediciones).

Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.

Al final de la titulacion de la normalizacion®

Aparecerd la pantalla de resultado”. Los resultados
son expresados en % de masa de agua.

El uso de disolucion externa aumenta la precision y
reduce drasticamente la carga del solvente, lo que le
permite ejecutar mas titulaciones sin cambiar el
solvente. Utilice solvente de titulacion fresco luego de
cada 10-12 titulaciones.

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales -r. 1.0



Método ID: HI8108EN

Determinacion Humedad en Mayonesa
por extraccion externa

Parametros Metodos :

Nombre: Humedad en Mayonesa
Revisién Método: 1.0

Tipo: Andlisis muestra

Cantidad pre dispensada: Ninguna
Tiempo de Agitacién pre analisis: 10
Seg

Velocidad de agitacion: 900 RPM
Tipo barra de agitacion: Media
Entrada Dispersion: Automatica
Solvente: Metanol

Pardmetros Muestra:
Determ.Muestra: Extraccion Externa
Nombre Muestra: Mayonesa
Tamafio Muestra: 0.7500 g

Tamafio Solvente Externo: 40.0000 g
Conc.Solvente Externo: 0.0100 %
Tamafio Muestra Extraida: 1.0000 g
Titulante: Compuesto 5

Tipo Titulante: Un Componente
Conc.Titulante Nominal: 5.0000 mg/mL
Conc.Titulante Est.: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordatorio Edad Titulante:
2d:00h:00m

Parametros de Control:

Modo Inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos
Corriente Impuesta: 20 uA

Dosis Minima: 0.5000 uL

Dosis Maxima: 20.0000 uL
Aumento de Tiempo: 1 segundos
Valor Punto final: 180.0 mV
Promedio de Sefial: 3 Lecturas
Tasa de Flujo: 10.0 mL/min
Pardmetros de Termino:

Duracion Maxima: 720 sec
Volumen Maximo Titulante: 10.0000 mL
Criterio Termino: Dispersion
Relativa

Dispersién Relativa: 10.0 ug/min
Unidades Resultado: %

Célculos :

Unidades Titulante: mg/mL
Volumen Consumido Titulante: V (mL)
Unidades Resultado Final: % Masa
Concentracion Titulante: 5.0000
mg/mL

Tamafio Solvente Externo: 40.0000 g
Conc. Solvente Externo: 0.0100 %
Tamafio Muestra Externa: 1.0000 g
Masa Muestra: 0.7500 g

HANNRK
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Resultados :

Reporte Titulacion

Nombre Método: Stdz 5mg/mL w/ water
Std.

Hora y Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafio Estandar: 0.7500 g

Conc Estandar: 5.0000 mg/g

Valor Dispersion: 4.6 ug/min
Volumen punto final: 2.2010 mL
Tamafio Solvente Externo: 40.0000 g
Conc. Solvente Externo: 0.0100 %
Tamafio Muestra Externa: 1.0000 g
Resultado: 58.9770 mg/mL

Duracion Titulacion: 7:18 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 60.0 mL
Titulacion a Complecion

Nombre Operador:

Firma Analista:

Métodos Aplicacién Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8201EN

Determinaciéon Humedad en Shampoo

Descrip cion:

Método para la determinacion de agua en
Shampoo.

Los resultados son expresados en % masa y
deben estar entre 70 y 90 %.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador de Platino Doble
Reactivos:

5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Metanol seco

Otros Accesorios:

Jeringa seca y limpia de 1-mL

Aguja de penetracién limpia y seca calibre 18-,
6” septum sin nucleo

Botella solvente hilo GL 45

Procedimiento:

Configure el titulador de acuerdo con el manual
de instrucciones.

Presione "Seleccionar Método" en la pantalla
principal. Utilice las teclas de direccion para
destacar "HI8001EN Stdz 5mg/mL w Est. De
Agua. “ y presione "Seleccionar". Instale una
bureta 5 mL llena con 5 mg/mL Un-
Componente Titulador Volumétrico Karl Fisher
a ser estandarizado y verificar que no estén
presentes burbujas de aire en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta que todo
el aire sea completamente eliminado. Para la
determinacion de la concentracién exacta del
titulante  siga  HIB001EN 5.0 mg/mL
Estandarizacion Titulante utilizando
Estandar Liquido de Agua.

Conecte el conjunto superior de la botella
solvente a la botella de metanol de acuerdo
con el manual. Prepare el vaso de titulacion de
acuerdo con el Manual. Dispense suficiente
solvente de la botella solvente para llenar el
recipiente  hasta la linea de "min"
(aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop (InicioDetencion)" para pre-
titular el solvente y la humedad del vaso de
titulacion. Permita que la tasa de dispersion de
fondo se estabilice antes de proceder a la
siguiente etapa. Llene la jeringa y la aguja con
el estandar de agua.

Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Start Analysis (Iniciar analisis)". Se le
pedira introducir el tamafio de la muestra.
Dispense 0.0150 g a 0.0200 g de shampoo
dentro del vaso de titulacion a través del
septum con la aguja de penetracion. Preste
atencién de no obtener cualquier muestra del
electrodo o las paredes del vaso de
precipitados. Si es necesario agite el vaso
titulador con la mano.
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Limpie la aguja de estandar residual por
medio de tomar un pequefio volumen de aire
desde el vaso de titulacion. Si se observa una
"gota colgante" del estandar en el extremo de
la aguja, sumerja el extremo de la aguja
brevemente en el solvente. Remueva la
aguja desde el vaso de titulaciébn y pese
nuevamente la jeringa de modo de
determinar la masa estandar agregada (por
diferencia de las dos mediciones).
Utilice el teclado numérico para introducir el
peso exacto y presione "Enter" para iniciar el
analisis. Al final de Ila titulacién, es
desplegada la pantalla Resultados
Estandarizaciéon". Los resultados son
expresado en % de masa de agua .
Parametros Metodos :
Nombre: Humedad en Shampoo
Revision Método: 1.0
Tipo: Analisis muestra
Cantidad pre dispensada: 40 %
Tiempo Agitacion Pre analisis: 15 Seg
Velocidad Agitacion: 900 RPM
Tipo barra agitacion: Media
Entrada Dispersion: Automatica
Solvente: Metanol
Pardmetros Muestra:
Determ. Muestra: Normal
Nombre Muestra: Shampoo
Tipo Muestra: Masa
Tamafo Muestra: 0.0200 g
Titulante: Compuesto 5
Tipo Titulante: Un Componente
Conc. Titulante Nominal: 5.0000 mg/mL
Conc. Titulante Est.: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordatorio Edad Titulante:
2d:00h:00m
Parametros Control:
Modo Inicio: Normal
Modo Standby: Habilitado
Duracion Standby: 720 minutos
Corriente Impuesta: 20 uA
Dosis Minima: 0.5000 uL
Dosis Maxima: 20.0000 uL
Aumento de Tiempo: 1 segundo
Valor Punto final: 180.0 mV
Promedio Sefial: 3 Lecturas
Tasa de Flujo: 10.0 mL/min
Parametros Término:
Duracién Maxima: 600 segundos
Volumen Maximo Titulante: 10.0000 mL
Criterio Termino: Dispersion Relativa
Dispersion Relativa: 10.0 ug/min
Unidad Resultado: %
Célculos :
Unidades titulante: mg/mL
Volumen consumido titulante: V (mL)
Unidades resultado final: % Masa
Concentracion titulante: 5.0000 mg/mL
Masa muestra: 0.0200 g
vV = 5,.0000

s Mass» —me
0.0200 =10

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8201EN

Determinacion Humedad en Shampoo

Resultados :

Reporte Titulacion

Nombre Método: Humedad en Shampoo
Horay Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafo Muestra: 0.0200 g

Conc Titulante Est.: 5.0000 mg/g
Valor Dispersion: 5.4 ug/min
Volumen Punto final: 3.2010 mL
Resultado: 79.9207

Duracion Titulacion: 4:19 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 106.37 mL
Titulacién a Complecién

Nombre Operador:

Firma Analista:

‘WHRNNK Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0
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Método ID: HI8202EN

Determinacion Humedad en crema para Manos

Limpie la aguja de estandar residual por medio
de tomar un pequefo volumen de aire desde el
vaso de titulacion.

Remueva la aguja desde el vaso de titulacion y

Descripcién :

Método para la determinacién de humedad en crema
para manos. Los resultados son expresados en % de
masa y deben estar entre 50 y 75 %.

Electrodo: pese nuevamente la jeringa de modo de
HI 76320 Electrodo Pasador Platino Doble determinar la masa estandar agregada (por
Reactivos: diferencia de las dos mediciones).

5 mg/mL Titulador Volumeétrico Karl Fisher Un Utilice el teclado numérico para introducir el
Componente peso exacto y presione “Enter" para iniciar el

Metanol seco
Cloroformo seco
Otros Accesorios:

andlisis.
Al final de la titulacion, es desplegada la pantalla
Resultados Estandarizacion". Los resultados

Una jeringa limpia y seca de 1-mL

Una aguja de penetracion limpia y seca calibre 22, 6 "
septum sin nucleo

Botella solvente hilo-GL 45

Procedimiento:

Configure el titulador de acuerdo con el manual de
instrucciones.

Presione "Seleccionar método" en la pantalla principal.
Use las teclas de direccion para resaltar " HI8202EN
Humedad en crema de manos" y presione "Select".
Instale una bureta de 5 mL llena con 5 mg/mL de
Titulador volumétrico KF Un Componente y verifique
gue no haya burbujas de aire presentes en la bureta o
la tuberia.

Si es necesario purgue todo el aire hasta que sea
eliminado completamente.

Para la determinacién de la concentracion exacta de
la titulacion siga  HI8001EN 5.0 mg/mL
Estandarizacion Titulante utilizando estandar
liquido de agua .

Preparar al menos 200 mL de solvente mediante la
adicién de 2 partes de cloroformo seco 1 parte de
metanol seco en una botella de solvente. Fije el
conjunto superior de la botella solvente a la botella de
acuerdo con el manual de instrucciones. Prepare el
vaso de titulacion de acuerdo con el Manual. Dispense
suficiente solvente de la botella solvente para llenar el
recipiente hasta la linea de "min" (aproximadamente
50 mL).

Presione "StartStop (InicioDetencién)" para pre-titular
el solvente y la humedad del vaso de titulacion.
Permita que la tasa de dispersion de fondo se
estabilice antes de proceder a la siguiente etapa.
Llene la jeringa y la aguja con el estandar de agua.
Pese la jeringa, la aguja y el estandar del agua.
Presione "Start Analysis (Iniciar andlisis)". Se le pedira
introducir el tamafio de la muestra. Dispense 0.0200 g
a 0.0250 g de crema para manos dentro de un vaso
para titulacion a través del septum utilizando la aguja.
Preste atencién de no obtener cualquier muestra del
electrodo o las paredes del vaso de precipitados. Si es
necesario agite el vaso titulador con la mano.
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son expresados en mgmL.
Parametros Metodos :

Nombre: Humedad en crema para manos
Revision Método: 1.0

Tipo: Analisis Muestra

Cantidad Pred dispensada: 40 %
Tiempo Agitaciéon Pre Analisis: 15 Seg
Velocidad Agitacion: 900 RPM

Tipo Barra Agitacién: Media

Entrada Dispersion: Automatica
Solvente: CHCI3 MeOH 2:1
Parametros Muestra:

Determ.Muestra: Normal

Nombre muestra: Crema para Manos
Tipo Muestra: Masa

Tamafo muestra: 0.0200 g

Titulante: Compuesto 5

Tipo Titulante: Un Componente
Conc.Titulante Nominal: 5.0000 mg/mL
Conc.Titulante Est.: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordatorio Edad Titulante: 2d:00h:00m
Parametros Control:

Modo Inicio: Normal

Modo Standby: Habilitado

Duracion Standby: 720 minutos
Corriente Impuesta: 20 uA

Dosis Minima: 0.500 uL

Dosis Maxima: 20.000 uL

Aumento Tiempo: 1 segundo

Valor Punto final: 180.0 mV

Promedio Sefial: 3 Lecturas

Tasa Flujo: 10.0 mL/min

Parédmetros Termino:

Duracién Maxima: 900 segundos
Volumen Maximo Titulacion: 10.0000 mL
Criterio Termino: Dispersion Relativa
Dispersion Relativa: 10.0 ug/min
Unidad Resultado: %

Célculos :

Calculos:

Unidades Titulante: mg/mL

Volumen Consumido Titulante: V (mL)
Unidad Resultados Finales: % Masa
Concentracion Titulante: 5.0000 mg/mL
Masa Muestra: 0.0200 g

V = 5.0000

t Mass~-

Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0



Método ID: HI8202EN

Determinaciéon Humedad en crema para Manos

Resultados :

Reporte Titulacion

Nombre Método: Humedad en Shampoo
Hora y Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafio Muestra: 0.0244 g

Conc Titulante Est.: 5.0000 mg/g
Valor Dispersion: 5.4 ug/min
Volumen Punto final: 2.6925 mL
Resultado: 67.3125

Duracion Titulacion: 6:48 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 106.37 mL
Titulacion a Complecion

Nombre Operador:

Firma Analista:

- Métodos Aplicacion Titulador: Métodos Generales - r. 1.0
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Determinacion Humedad en Solvente con 5 mg/mL Titul

Comp.)

para disolucién o extraccién externa

Método ID: HI8301EN

ante (One-

Descripci 6n:

Método para la determinacion de la humedad en
extraccion/disolucion de solvente utilizando 5 mg/mL
Titulante One Comp. Los resultados son expresados
en % masa y deben ser menores que 0.1%.

Electrodo:

HI 76320 Electrodo Pasador Doble de Platino
Reactivos:

5 mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un
Componente

Metanol Seco

Otros Accesorios:

Una jeringa limpia y seca de 1-mL

Una aguja de penetracion limpia y seca calibre 22, 6 "
septum sin nucleo

Botella solvente hilo-GL 45

Procedimiento de Titulacion:

Configure el titulador de acuerdo con el manual de
instrucciones. Presione “Select Method” desde la
pantalla principal. Utilice las teclas de flechas para
destacar ,HI8301EN Solvente w/ 5mg/mL 1-comp." y
presione “Select”. Instale una bureta 5 mL llena con 5
mg/mL Titulador Volumétrico Karl Fisher Un-
Componente a ser estandarizado y verificar que no
estén presentes burbujas de aire en la bureta o la
tuberia. Si es necesario purgue hasta que todo el aire
sea completamente eliminado. Para la determinacion
de la concentraciébn exacta del titulante, siga
HIB001EN 5.0 mg/mL Estandarizacion Titulante
utilizando Estandar Liquido de Agua.

Conecte el conjunto superior de la botella solvente a
la botella de metanol de acuerdo el manual.

Prepare el recipiente de titulacion de acuerdo con el
manual. Dispense suficiente solvente desde la botella
de solvente para llenar el recipiente hasta la linea de
"min" (aproximadamente 50 mL).

Presione "StartStop" para pre-titular el solvente y la
humedad del vaso de titulacién. Permita que la tasa
de dispersion de fondo se estabilice antes de
proceder a la siguiente etapa.

Detenga la agitacion del solvente en la botella de
extraccion/disolucion. Llene la jeringa y la aguja con el
estandar de agua. Pese la jeringa, la aguja y el
estandar del agua. Presione "Iniciar analisis". Se le
pedira a introducir el tamafio de la muestra. Dispense
0.7500 g a 1.0000 g de solvente dentro del vaso de
titulacion a través del septum utilizando la jeringa.
Preste atencion que no haya algo de muestra en las
paredes del electrodo o vaso de precipitados. Si es
necesario agite el recipiente de titulaciéon con la mano.
Limpie la aguja de estandar residual absorbiendo un
pequefio volumen de aire desde el recipiente de
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Si se observa una "gota colgante" del estandar en
el extremo de la aguja, sumerja el extremo de la
aguja brevemente en el solvente.
Remueva la aguja desde el vaso de titulacion vy
pese nuevamente la jeringa con el fin de determinar
la masa estandar agregada (por diferencia de las
dos mediciones).
Utilice el teclado numérico para ingresar el peso
exacto y presione "Enter" para iniciar el analisis.
Al final de la titulacion de la normalizacién”
Aparecerd la pantalla de resultado". Los resultados
son expresados en % de masa agua. Registre este
valor como la “Concentracion Solvente Externo”.
Pardmetros Metodos :
Nombre: Solvente ¢/ 5mg/mL 1-comp.
Revisién Método: 1.0
Tipo: Andlisis Muestra
Cantidad Pre dispensada: Ninguna
Tiempo agitacion pre analisis: 0 Seg
Velocidad Agitacion: 900 RPM
Tipo Barra Agitaciéon: Media
Entrada dispersion: Automatica
Solvente: Metanol
Parametros muestra:
Determ. Muestra: Normal
Nombre Muestra: Solvente
Tipo Muestra: Masa
Tamafio Muestra: 1.0000 g
Titulante: Compuesto 5
Tipo Titulante: One Component
Conc.Nominal Titulante: 5.0000 mg/mL
Conc.Titulante Est.: 5.0000 mg/mL
Fecha/Hora: Ene 1, 2011 12:00
Recordatorio Edad Titulante: 2d:00h:00m
Pardmetros Control:
Modo Inicio: Precaucién
Modo Standby: Habilitado
Duracion Standby: 720 minutos
Corriente impuesta: 20 uA
Dosis Minima: 0.2500 uL
Dosis Maxima: 5.0000 uL
Aumento tiempo: 1 segundo
Valor Punto final: 180.0 mV
Promedio Sefial: 3 Lecturas
Tasa Flujo: 10.0 mL/min
Pardmetros Término:
Duracion Maxima: 600 sec
Volumen Maximo Titulante: 5.0000 mL
Criterio Termino: Dispersion Relativa
Dispersién Relativa: 10.0 ug/min
Unidad resultado: %
Calculos :
Unidades titulante: mg/mL
Volumen consumido titulante: V (mL)
Unidad resultados finales: % Mass
Concentracion titulante: 5.0000 mg/mL
Masa muestra: 1.0000 g
¥V x 50000

i Massr —————
= 1.0000 x 10

Métodos Anlicacion Titulador: Métodos Generales -r. 1.0



Método ID: HI8301EN

Determinacion Humedad en Solvente con 5 mg/mL Titul  ante (One-
Comp.)

para disolucién o extraccion externa

Resultados :

Reporte de Titulacion

Nombre de Método: Solvente w/ 5mg/mL 1-
comp.Hora & Fecha: 12:00 Ene 1, 2011
Tamafo Muestra: 0.9580 g

Conc. Titulante Estandar.: 5.0000 mg/mL
Valor Dispersion: 4.0 ug/min

Volumen Punto final: 0.1157 mL
Resultado: 0.0595%

Duracion Titulacion: 2:06 [mm:ss]
Volumen Estimado Celda: 57.5 mL
Titulacién a Complecién
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TEORIA TITULACION

1 REVISION GENERAL TEORIA DE LA TITULACION

1.1 Introduccion a Titulaciones

Una titulacion es un procedimiento cuantitativo, volumétrico utilizado en quimica
analitica para determinar la concentracion de un analito (las especies ser medidas) en
solucion. La concentracién del analito se determina agregando lentamente un titulador
(reactivo) a la solucidon. A medida que el titulador es agregado, se produce una reaccion
quimica entre el titulador y el analito.

Las reacciones de las titulaciones son reacciones relativamente rapidas y simples
que pueden ser expresadas mediante una ecuacidon quimica. La reaccion de la titulacion
continla a medida que el titulador es agregados hasta que todo el analito es consumido y el
analito reacciona completamente y cuantitativamente con el titulador.

El punto en el cual todo el analito ha reaccionado se denomina punto de
equivalencia, también conocido como el punto final tedrico o estequiométrico. Este punto es
acompafnado por un abrupto cambio fisico en la solucidén, que define claramente el (punto
fiinal) punto final de la reaccion. El cambio fisico asociado con el punto final de la titulacion
puede ser producido por el titulador o un indicador y puede ser detectado visualmente o por
alguna otra medicidn fisica.

Las titulaciones no pueden ser utilizadas para determinar la cantidad de todos los
analitos. La reaccidon quimica entre el titulador y analito debe cumplir cuatro requisitos:

e La reaccion debe ser rapida y ocurrir dentro de aproximadamente un Segundo
luego que ha sido agregado el titulante;

e La reaccion debe proseguir a una complecion;

* La reaccion debe tener una estequiometria bien conocida (tasas de reaccion);

¢ Un punto de punto final o inflexién conveniente.

Las titulaciones son altamente precisas y pueden proporcionar muchas ventajas sobre otros
métodos.

Las titulaciones se realizan rapidamente y requieren instrumentacion y aparatos relativamente
simples.

1.2 Usos de Titulaciones

Las titulaciones pueden ser utilizadas en muchas aplicaciones, incluyendo:

« Contenido de acido de efluentes de plantas, alimentos (es decir, quesos y vinos) y

bafios de decapado vy plateado, productos dispersidbndos del petroleo,

medicamentos;

« Contenido base de fertilizantes (que contengan amoniaco), lejia, minerales;

¢ Grado de dureza del agua;

¢ Contenido de metal de aleaciones, minerales, minerales, arcillas, aguas, banos de

recubrimiento, pinturas,

papel, materiales vegetales, fluidos bioldgicos, productos dispersiéndos del

petrdleo;

¢ Contenido de humedad de la crema de leche, aceite de grado alimenticio, miel,

mantequilla, margarina, mayonesa, leche, leche en polvo, azlcar;

¢ Las concentraciones de reactivos redox como cloro en agua potable, peroxido,

trazas de oxidantes y reductores en los alimentos, reductores de alta temperatura o

el agua de calderas de alta presion, analisis de vitaminas.
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1.3 Ventajas y desventajas de las titulaciones

Algunas ventajas de las titulaciones, como una técnica analitica, son:
¢ Resultados mas precisos que muchos métodos instrumentales, tales como
medicion por electrodos, la precision de la medicidn es hasta de 0.1;
» Métodos simples, costos de capital razonables y facil entrenamiento;
e Capacidad para medir los principales componentes de una mezcla o producto;
e La automatizacion puede reducir tiempo y trabajo invertido en cada analisis.
Algunas desventajas de las titulaciones son:
« El tiempo que se tarda en preparar estandares y reactivos;
* Son requeridas buena técnicas para obtener resultados precisos (entrenamiento y
practica requeridos);
» No apto para la determinacion de la traza o componentes menores de una mezcla
o producto;
e Rango dinamico limitado, este puede requerir preparativos de muestras
adicionales (dilucién) y repeticion de andlisis.
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2 TIPOS DE TITULACIONES

2.1 Titulaciones de Acuerdo con Metodos de Medicion

2.1.1 Titulaciones Amperomeétricas

Una titulacién amperométrica se realiza colocando dos electrodos (a menudo un electrodo de
metal y un electrodo de referencia) en la solucién de muestra y sosteniendo el potencial del
electrodo metalico a un voltaje seleccionado. La corriente que fluye, debido a la oxidacion o
reduccion de un reactivo o producto, es trazada vs el volumen del titulador para proporcionar
la curva de titulacion y localizar el punto de equivalencia. Los cambios en la corriente son
debido a los cambios en la concentracion de una especie en particular (siendo oxidada o
reducida en el electrodo).

Generalmente la reaccion entre el analito y el titulador forma una nueva especie. Dependiendo
de la titulacion, los reactivos son electro activos y los productos no, o viceversa. Las curvas de
titulacién amperométricas parecen dos lineas rectas que se intersectan en el punto de
equivalencia, esto es debido al cambio de la electro actividad de la solucién.

Muchos iones metalicos pueden ser amperométricamente titulados mediante una
precipitacion, complecion o reaccidon redox. Algunos iones metalicos y especies que se pueden
determinar 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 amperométrica y sus puntos finales. En el grafico "A" el

analito es electro activo y da corriente pero la especie reaccionada no. En "B" el reactivo no es
activo pero el titulante si. En "C" son activos el analito y el titulador y ambos dan un flujo de
corriente. El grafico “"D” muestra la misma situacién que “B”; sin embargo la corriente tiene un
signo opuesto (el titulante es reducido).

2.1.2 Titulaciones Potenciométricas
Las titulaciones potenciométricas son realizadas por medio de medir el voltaje a lo largo de la

solucidn utilizando un sistema de electrodos.
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Un sistema de electrodo consiste en un electrodo indicador y un electrodo de referencia. A
medida que el titulador es agregado las variaciones en el potencial del electrodo indicador,
con respecto al electrodo de referencia, son monitoreados para mostrar el progreso de la
titulacion.

La potenciometria es la medida de un potencial bajo condiciones de cero flujo de corriente. El
potencial medido, a continuacidn, se puede utilizar para determinar la cantidad de analisis de
interés, generalmente una concentracion del componente de la solucidon del analito. El
potencial que se desarrolla en la celda electroquimica es el resultado de los cambios de
energia libre que se producirian si los fendmenos quimicos continuaran hasta que la condicién
de equilibrio ha sido satisfecha.

Existe muchos tipos de titulaciones donde puede ser utilizada la potenciometria, por ejemplo
electrodos de pH para titulaciones acido-base, electrodos de ORP de platino en titulaciones
redox, electrodos ion selectivos, tales como cloruro o fluoruro para una titulacién de ion
especifico y electrodos de plateado para titulaciones de argentimétricas (basadas en plata).
2.1.3 Titulaciones Espectrofotometricas

El nombre proviene del método utilizado para detectar el punto final de la titulacién, no su
quimica. Indicadores altamente coloreados que cambian de color durante el curso de la
titulacién estan disponibles para muchas titulaciones. Datos mas precisos sobre la curva de
titulacién se pueden obtener si se controla instrumentalmente la absorcidon de la luz utilizando
una fuente de luz, un monocromador simple y un fotodetector, en lugar de determinar
visualmente el color o el cambio de la absorcion de la luz.

La absorcién de la luz ya sea por un indicador o por uno de los reactivos o productos se puede
utilizar para supervisar la titulacion.

En la primera curva de titulacion, figura 2 "A", la absorcidon de un complejo de metal-indicador
esta siendo monitoreada. La absorcidn es constante, mientras que el metal es complejado por
el titulador EDTA. El indicador de metal complejo fue despojado, causando un fuerte salto en
la curva de titulacion. El punto donde todo el metal es complejado y despojado del indicador
es el punto de equivalencia. Este punto estd marcada por "e.p." en el grafico.

En la segunda curva de titulacién, figura 2 "B", el complejo metalico es medido mientras se
titula con EDTA. El nuevo complejo formado no esta coloreado y no absorbe la luz.

La interseccion extrapolada de las dos lineas determina el punto de equivalencia.

Figure 2.
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2.2 Titulaciones de Acuerdo con el Tipo de Reaccion
2.2.1 Titulaciones Karl Fischer
Este método se basa en una reaccion quimica bien definida entre el agua y el reactivo Karl
Fischer. La quimica proporciona excelente especificidad para la determinacion del agua. El
método se puede utilizar para determinar el agua libre y enlazada en una matriz de la
muestra. El método de Karl Fischer es considerado para producir los resultados mas rapidos,
precisos y reproducibles y tiene la mas amplia gama de concentraciones detectables que
abarcan un rango desde 1 ppm a 100 ppm.
La determinacion del contenido de agua es uno de los métodos mas cominmente practicados
en laboratorios de todo el mundo. El conocimiento del contenido de agua es critico para
propiedades quimicas y fisicas de la comprension de los materiales y determinar la calidad del
producto. La determinacion del contenido de agua se realiza en muchos tipos de muestras,
incluyendo productos farmacéuticos y cosméticos, alimentos y productos naturales,
compuestos organicos e inorganicos, productos quimicos, solventes y gases, petrdleo y
productos de plastico, asi como pinturas y adhesivos. EI método KF es verificable y
plenamente documentado. Como resultado, la titulacién Karl Fischer es el método estandar
para analisis de agua en una multitud de muestras de acuerdo a lo especificado por
numerosas organizaciones incluyendo la Association of Official Analytical Chemists, Estados
Unidos y Farmacopeia Europea, ASTM, American Petroleum Institute, British Standards y DIN.
2.2.1.1 Historia de la Titulacion Karl Fischer
La determinacion del agua por titulacion Karl Fischer se basa en la reaccion descrita por
Bunsen en 1853 en el que el didxido de azufre es oxidado por yodo en presencia de agua.
I, + SO, + 2 H,O > 2 HI + H,S04

En el articulo de Karl Fischer de 1935, "un nuevo procedimiento para la titulacion del agua,"
presentd una forma modificada de la reaccidon de Bunsen adaptada para su uso en la
determinacion del contenido de agua de soluciones no acuosas. Sus titulaciones se realizaron
en metanol en presencia de exceso de didxido de azufre y piridina para neutralizar los
productos de reaccién acida y conducir la reaccién hasta su finalizacion.
2 Hzo + SOZ . (C5H5N) >+ I + 2 C5H5N 9(C5H5N)2 ° HZSO4 + 2 C5H5N o HI
Dos acontecimientos clave han llevado a la descripcién actualmente aceptada de la reaccion
de Karl Fischer. En primer lugar, la piridina actla como un tampdn de pH y desempeia un rol
directo en la reaccion. Esto ha permitido que formuladores de reactivo reemplacen la piridina
con bases que son menos tdxicas y resultan en rangos de pH que facilitan titulaciones mas
rapidas y precisas. En segundo lugar, las especies que reaccionan con el agua no es el didxido
de azufre, sino que los iones de sulfito monometil resultantes de la reaccion entre el didxido
de azufre y metanol. Posteriormente, los investigadores mostraron que los alcoholes
superiores se pueden usar en lugar del metanol. La reaccion de Karl Fischer, puede por
consiguiente ser descrita por la siguiente secuencia de reaccidon generalizada en que la especie
H,0, I, SO, y RN reaccionan en una estequiometria de 1:1:1:3.

ROH SO, RN g (RNH) «SO3R

(RNH)eSO5R + I + H,0 g (RNH)eSO4R + 2(RNH)I
La tasa maxima de la reaccion de Karl Fischer es alcanzada entre la gama de pH de 5.5 a 8
donde todo el didxido de azufre esta disponible como sulfito de metilo.
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Si el pH cae por debajo de 5, la velocidad de reaccion disminuye y el punto final de titulacion
es cada vez mas dificil de alcanzar. Si el pH es superior a 8, comienzan a ocurrir reacciones
secundarias entre los iones de yodo e hidréxido o metilato, cambiando la estequiometria de la
titulacion. Mientras que solventes que no contengan alcoholes pueden ser utilizados para el
analisis Karl Fischer, estos también tienen un efecto sobre la estequiometria de la reaccion.
Cuando no estan presentes alcoholes, la reaccion se asemeja a la estequiometria de la
reaccion de Bunsen donde la proporcion de consumo de agua al yodo es de 2:1. En solventes
que contienen alcoholes superiores, se pueden observar las proporciones desiguales debido a
la capacidad relativa de los alcoholes superiores para formar el éster de sulfito que reacciona
con el agua. Los problemas resultantes de la variacion inducida por el solvente en la
estequiometria no se encuentran normalmente durante el analisis de rutina por dos razones.
En primer lugar, la estandarizacion del titulador y analisis de muestras se llevan a cabo en el
mismo medio de titulacion y bajo las mismas condiciones, compensando efectivamente
cualquier variacion en el comportamiento de la reaccion. En segundo lugar, la mayoria los
sistema de reactivos Karl Fischer estan formulados para apoyar la estequiometria de reaccion
del estandar KF .
2.2.1.2 Indicaciones visuales de las Titulaciones Karl Fischer
Métodos visuales, originalmente usados por Karl Fischer, estan limitados en su aplicacion,
requieren un alto grado de habilidad y se han hecho obsoletos por las indicaciones
electrométricas. Para una indicacion visual exitosa, las muestras de titulacion deben ser
incoloras. Adicionalmente, la coloracion de la solucién varia entre medios de titulaciones
polares y no polares. Luego del punto de equivalencia de la titulacion, toda el agua de la
solucién de titulacion ha sido reaccionada.
La préxima caida del titulador agregada a la solucién luego del punto de equivalencia contiene
yodo que permanecera en la solucién de titulacidon. Posteriormente, aumenta la concentracion
de yodo en la titulacién y la solucién desarrolla un color amarillo y eventualmente color café.
Es dificil, incluso para un analista experto, generar la coloraciéon del punto final reproducible
entre sucesivas titulaciones.
2.2.1.3 Indicaciones Electrométricas de las Titulaciones Karl Fischer
Las indicacion biamperométricas y bivoltamétricas son los dos tipos de métodos de deteccion
electrométricos comunmente utilizados para la indicacion de las titulaciones Karl Fischer.
Ambos métodos utilizan ya sea un electrodo pasador de platino doble o un electrodo de anillo
de platino doble para detectar el exceso de yodo en una soluciéon de titulacion. Luego del
punto de equivalencia de la titulacién, toda el agua en la solucién de titulacién ha
reaccionado. La siguiente dosis de titulante agregada a la solucion contiene yodo, que
reacciona en el electrodo de acuerdo con las siguientes reacciones.

En el catodo: I, + 2e0 > 2T

En el anodo: 2I' > I, + 2e”
El exceso de yodo es facilmente reducido en el catodo y el yoduro resultante es oxidado en el
anodo. Ambos métodos electrométricos de indicacion dependen de electrones (corriente)
siendo transportados a través de una solucién de titulacion por las reacciones de oxidacion-
reduccidon que se han sido previamente descritas. La indicacion biamperométrica involucra el
monitoreo del flujo de corriente a través de la solucion de titulacién mientras se aplica un
voltaje constante a través de los elementos del electrodo de platino. Cuando el agua esta
presente en la solucion de titulacién y no hay ningin exceso de yodo, una minima corriente
entre los elementos del electrodo. Luego del punto de equivalencia, cuando el yodo esta
presente, el flujo de corriente aumenta a unos pocos HA.

10
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La indicacion bivoltamétrica consiste en medir el voltaje requerido para mantener un flujo
constante de corriente entre los elementos del electrodo. Se aplica una pequena corriente
directa o alterna llamada corriente de polarizacion actual (Ipol) entre las puntas de los
electrodos o anillos y el voltaje resultante se mide con el fin de monitorear el progreso de la
titulacion.

Las curvas de titulacion en forma de L se generan para ambos métodos trazando el electrodo

de corriente o voltaje contra el volumen del titulador agregado durante la titulacion.
Titulacion Karl Fischer, Indicacion Bivoltamétrica vs. Volumen Titulante

450

e d 4o

300

250

R e ¥ chave ()

Los métodos electrométricos resultan en una sobre titulacion o titulacidon del punto de
equivalencia, donde el exceso de yodo esta presente en la solucion de titulacidn. La titulacién
pasado el punto de equivalencia es aceptable por dos razones. En primer lugar, debido a la
sensibilidad de los métodos electrométricos, las titulaciones se realizan siempre al mismo
exceso, leve exacto de yodo resultando en titulaciones altamente reproducibles. En segundo
lugar, la exactitud de las titulaciones electrométricamente indicadas no son afectadas por la
sobre titulacién debido a que el ligero exceso de yodo ha sido contabilizado durante la
estandarizacion de la titulacion.

2.2.2 Titulaciones Acidos Base

Las titulaciones de acido-base son el tipo mas comun de titulaciones. Las titulaciones acido-
base se basan en una reaccion entre un acido y una base, una neutralizacion estequiometria o
el intercambio de protones. Practicamente todas las titulaciones acido-base se llevan a cabo
utilizando un acido fuerte o una base fuerte como titulador. El punto final de una titulacion
realizada con un acido débil o una base débil, seria dificil de detectar debido a un pequefio
cambio en el pH en el punto de equivalencia.

A menudo se utilizan indicadores quimicos para determinar el punto final. El indicador cambia
de color para indicar que se ha alcanzado el final de la titulacion. Al elegir el indicador
adecuado se debe seleccionar uno que tenga un pKa lo mas cercano el punto final de la
titulacion. La region de cambio de color del indicador suele ser unidad de + 1 pH alrededor del
pKa. La curva de titulacion tedrica es util para ilustrar como la solucidon va a cambiar durante
la titulacidn real y permite la seleccion adecuada de un punto final o un indicador.
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La figura 3 muestra una curva de titulacion tradicional. La curva es obtenida ploteando el valor
de pH contra el volumen de NaOH agregado.
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2.2.3 Titulaciones Argentométricas

Las titulaciones argentimétricas utilizan plata (nitrato) como el titulador y generalmente son
titulaciones de precipitacidn, ya que muchas sales de plata son insolubles. Estas titulaciones se
utilizan comdnmente para titular y determinar la concentracion de bromuro, cloruro, cianuro,
yoduro y sulfuro.

Las titulaciones argentimétricas se pueden realizar con el indicador de Mohr, cuando todo el
cloruro ha reaccionado, se forma un precipitado rojo cromato de plata o la titulacién puede
seguirse facilmente con una plata ISE (o cloruro de ISE para titulaciones de cloruro) y un
electrodo de referencia.

Figura 4

La figura 4 muestra la titulacion de 50 mL de 0.1IN NaCl con 0.1N AgNO3. La sefal
potenciométrica es desde in cloruro ISE, y es ploteada como pCl (- log [CI-]).

2.2.4 Titulaciones Complejométricas

Un complejo es una especie donde un ion metalico central esta covalentemente unido a uno o
mas grupos donantes de electrones llamados ligandos. En una titulacion complejométrica, los
iones metalicos se titulan con un titulante que se enlaza firmemente a estas.

12
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A menudo estos reactivos contienen EDTA o CDTA, ligandos polidentatos que forman
compuestos de coordinacidon muy estables con iones metalicos. La reaccién de complejacion
debe ser rapida con el fin de ser util para la titulacién directa. Para una titulacion directa
algunos iones metalicos reaccionan muy lentamente con EDTA.

Un electrodo indicador que responde a los iones metalicos se puede utilizar para monitorear el
progreso de la titulacion.

La curva de titulacidon sera parecida a una titulacion potenciométrica habitual. Los indicadores
de complejacion cambian de color al final a medida que todos los iones metalicos son
"consumidos", o complejados por el titulador.

La curva de titulacién sera parecida a una titulacion potenciométrica, cuando se utiliza un
electrodo indicador que responde a los iones metalicos (ver figura 5).
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2.2.5 Titulacion Ion Selectiva

La titulacidn ion selectiva mas popular es una titulacion acido-base. La concentracion de iones
de hidrogeno es medida especificamente y monitoreada durante el proceso de titulacién para
localizar el punto de equivalencia. Usando un electrodo ion selectivo (ISE) como el electrodo
indicador, la sefal potenciométrica (en mV) se usa para seqguir directamente la concentracion
de un ion especifico (o actividad).

Ejemplos de titulaciones incluyen titulacion de fluoruro con un titulante de aluminio usando un
fluoruro ISE, cloruro con nitrato de plata con un cloruro ISE, sodio con sodio ISE, etc.. El
punto de equivalencia se puede determinar trazando el valor de mV vs la cantidad de titulante
agregado.

2.2.6 Titulacion No-acuosa Solvente Acido-Base

Solventes no acuosos se deben utilizar para titular los acidos muy débiles y bases debido al
efecto de nivelacidn inherente del agua de todos los acidos y base disueltos en ella. Una
amplia variedad de acidos débiles y bases se pueden titular utilizando solventes no acuosos.
Las mezclas de acidos o bases a menudo se pueden analizar individualmente en una sola
titulacion secuencial.

Titulacién de Acidos

Los acidos débiles con un pK; hasta 11 se pueden titular en solventes no acuosos. Estos
incluyen acidos carboxilicos, enoles, fenoles, imidas, acidos sulfonicos y acidos inorganicos.

13
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Agua o alcoholes inferiores son adecuados para titulaciones medias a acidos fuertes (pKa
menor que 5). Valoraciéon de un acido débil con una fuerte base tituladora requiere un
solvente menos acido que el agua o etanolmetanol.

Solventes como acetona, acetonitrilo, alcohol t-butilico, dimetilformamida, isopropanol y
piridina se han encontrado para trabajar bien para titulaciones acido-base de bases de acidos
fuertes, medianas y débiles. Los reactivos incluyen hidroxido de potasio alcohdlico y diferentes
alcoxidos de sodio o de potasio en una mezcla de 10:1 de benzenometanol. Los mejores
reactivos son hidroxidos de amonio cuaternarios (como hidréxido de tetrabutilamonio) debido
a la buena solubilidad de las sales de tetraalquilamonio de los acidos titulados y la curva de
titulacién potenciométrica limpia obtenida (ver figura 6)

Titulacion de Bases

Bases débiles con pKb hasta unos 11, que no se ionizan con agua, pueden titularse en
nonaqueous solventes. Estas bases incluyen aminas alifaticas y aromaticas, nitrégeno basico
heterociclos, metales alcalinos y sales de amino acidos y muchos otros compuestos organicos
basicos.

Titulacion de una base débil con un titulador acido fuerte requiere un solvente basico que sea
tan débil como sea posible.

Agua y alcoholes permiten la titulacion de las bases de resistencia media como aminas
alifaticas (pKb 4 a 5), pero no la titulacién de las bases débiles como piridina (pKb 8.8). Acido
acético glacial funciona bien para bases débiles y se ha utilizado ampliamente. Solventes
menos basicos como acetona, acetonitrilo y nitrometano ampliar el rango de compuestos
titulables.

El punto final para titulaciones no acuosas se determina generalmente potenciométricamente
usando un electrodo pH de vidrio, calomel modificado o electrodo de referencia de doble con
una union de referencia de baja tasa de flujo. Buena curvas de titulacion potenciométrica se
obtienen en la mayoria de los solventes, excepto aquellos con constantes dieléctricas muy
bajas como benceno, cloroformo y otros, cuando altas resistencias eléctricas del solvente
causa potenciales inestables.

2.2.7 Titulaciones de Precipitados

Las titulaciones de precipitados permiten un anadlisis mas rapido en comparaciéon con el
antiguo analisis gravimétrico, donde un precipitado es formado, filtrado, secado y pesado para
analizar un compuesto. Normalmente haluros de plata, tiocianato de plata y unos mercurio,
plomo, y sales de zinc se titulan utilizando este método. Las reacciones quimicas deben formar
un sal no soluble y precipitado rapidamente hacia fuera para ser analizada por este método.
Cuando la reaccién no es rapida, se puede utilizar una titulacion por retroceso. Una medicion
en exceso del reactivo precipitante (titulacién) es agregada para forzar que se produzca la
reaccion y luego el titulador no reaccionado luego es titulado con una solucién estandar de
otro reactivo.

2.2.8 Titulaciones Redox

Existe una serie de reacciones de oxidacion-reduccién que puede ser utilizadas para
determinar  concentracién por titulacion desconocidas. Si la reaccion va a llegar a su
completacién, es rapida y tiene una sefial analitica para seguirla, puede ser realizada una
titulacion. El término "rapido" significa que cada adicion del titulador es totalmente
reaccionada y el electrodo de deteccidén es capaz de detectar el cambio en la solucion en
menos de un segundo.
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- Figure 6. I

Figure 7.

Las titulaciones redox son titulaciones potenciométricas donde la seial de mV de un electrodo
ORP (redox) de combinacion (generalmente con un electrodo indicador de platino) se usa para
seguir la reaccion del agente reductor oxidante. El potencial del electrodo estda determinado
por la ecuacion de Nernst y es controlada por el radio reductante oxidante.

Los indicadores visuales como Ferrion también estan disponibles. La forma oxidada y reducida
del indicador tendra diferentes colores y se puede utilizar para determinar el punto final.
Varios reductores se pueden determinar por reactivos con oxidantes como el permanganato
potasico, cromato de potasio o yodo. Cominmente se utilizan reductores que se utilizan como
reactivos incluyen tiosulfato de sodio y sulfato de amonio ferroso.

Como en las titulaciones de acido-base el potencial cambia radicalmente en el punto de
equivalencia.

2.3 Titulaciones de Acuerdo con la Secuencia de Titulacion

2.3.1 Titulaciones por Retroceso

Las titulaciones por retroceso se utilizan generalmente cuando una reaccion es demasiado
lenta para ser realizada directamente durante una titulacién "directa", donde la reaccion va a
llegar a su complecién en unos pocos segundos. En una titulacion por retroceso, un gran
exceso de reactivo es agregado a la solucién de muestra, ayudando a una reaccion lenta para
llegar a su complecién. El reactivo en exceso no reaccionado es luego titulado. La diferencia
en el volumen total del primer reactivo agregado y la cantidad que se determina a partir de la
segunda titulacion es la cantidad de reactivo necesaria para completar la primera reaccion.
2.3.2 Titulaciones Puntos Finales Multiples

Bajo ciertas condiciones, algunas titulaciones pueden exhibir mas de un punto de equivalencia
y ser titulable en los puntos finales individuales para determinar la concentracion de cada
componente individual. Ejemplos de estos tipos de titulaciones acido-base, donde el acido de
distinta fuerza o bases estan en una mezcla; redox, donde cada especie tiene una
complejométria potencial de reduccién diferente, donde diferentes especies son titulables por
separado; y acido-base, utilizando acidos polipréticos (pKa de diferentes protones que varian
lo suficiente como para separarlos).

La figura 8 muestra tres tipos diferentes de titulaciones de puntos finales multiples "A"
muestra la titulacion de un acido poliprético. Se pueden determinar las diferentes resistencias
acidas del primer y segundo protdn.

“B" ilustra una mezcla de dos especies de diferentes metales redox, donde los diferentes
potenciales redox permiten a la especie separarse. "C" es la titulacion de una solucion que
contiene acidos fuertes, débiles y muy débiles.
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3 INTRODUCCION AL APARATO DE TITULACION Y
PROCEDIMIENTO TIPICO DE TITULACION

3.1 Titulacion Manual
Aparatos necesarios para la titulaciéon manual incluyen:
e Bureta volumétrica, para suministrar en forma precisa la entrega vigilada del titulador
para el recipiente de reaccion;
e Un frasco Erlenmeyer o matraz similar, que facilita la mezcla constante o remolino
requerido para garantizar la homogeneidad de la solucion;
* Pipetas volumétricas para la adicién precisa de muestras y soluciones del indicador;
e Soluciones de Titulador estandar de concentracion conocida;
e Un indicador visual o instrumental para la deteccion de la finalizacion de la reaccion.
Una titulacién manual tipica consta de los siguientes etapas:
1. Una pipeta volumétrica se suele utilizar para agregar un volumen conocido de muestra
al matraz;
2. Una sonda de solucion o instrumento de indicador se agrega al matraz;
3. Una bureta se utiliza para medir la adicion del titulador al matraz y dispensar titulador
en forma controlada;
4. El titulador se agrega a través de la bureta hasta que la indicacion del método indica
el punto final de la reaccion;
5. La concentracion de analito se calcula basandose en la concentracion y el volumen de
titulacion requerida para alcanzar el punto final y la estequiometria de la reaccion.

b
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3.2 Titulacion Automatica
Los tituladores automaticos son instrumentos analiticos de alta precision que ofrecen el
titulador, monitorea el cambio fisico asociado con la reaccion de titulacion, automaticamente
se detiene en el punto final y calcula la concentracion de analito. Los tituladores automaticos
son los mejores para titulaciones repetitivas y analisis de alta precision.
Un titulador automatico debe tener un sistema de dosificacion de liquido preciso. De alta
precision sistemas como los tituladores de la serie HI 900, el liquido en el sistema de
distribucion consiste en una bureta de jeringa piston impulsado por un motor de etapas capaz
de dispensar muy pequenas cantidades de volumen de titulador con exactitud y precisiéon, un
sistema de valvulas para cambiar entre la ingesta de titulador y salida y una punta
dispensadora anti difusora. Estos tres componentes principales del subsistema deben ser tan
precisos como sea posible, con una marcha muy baja de los engranajes en la bomba de la
bureta, minima flexién de sello pistdn, diametro interno de la tierra precision de la jeringa de
vidrio, una valvula de bajo volumen muerto, minimo evaporacidn premiacion y tubos
quimicamente resistentes.
Aparatos necesarios para la titulacién automatica incluyen:

e Un titulador automatico, equipado con una bureta;

¢ Un vaso;

e Un sistema de agitacion electronico, un agitador de hélice o una barra de agitacion

magnética y placa de agitacion;

e Pipetas volumétricas para la adicidon precisa de muestras;

» Soluciones de titulacién estandar de concentracidon conocida;

e Un sistema de electrodos que se puede utilizar para determinar el punto final de la

titulacion.
Una titulacién automatica tipica consta de las siguientes etapas:

1. Configurar el titulador automatico de acuerdo con las instrucciones del fabricante;

2. Pipeta volumétrica se suele utilizar para agregar un volumen conocido de muestra a

los vasos de precipitados;

3. Sumerija el agitador de hélice o agregue la barra de agitacion en el vaso y encienda;

4. Inicie la titulacién, el titulador se detendra en el punto final y determinar

automaticamente la concentracién del analito.

18



TEORIA TITULACION

4 RESULTADOS DE TITULACION

4.1 Precision
Los factores mas importantes para lograr resultados precisos con los sistemas de titulacion HI
900 son la concentracion de la muestra, el tamafio de la muestra y tener un conjunto
optimizado de parametros de métodos.
4.2 Repetibilidad
Repetibilidad, o el acuerdo entre las determinaciones de replicadas, es expresada
cuantitativamente como la desviacion estandar relativa (RSD).
4.3 Fuentes de Error
Una de las ventajas del analisis volumétrico es la precision y la excelente exactitud. Las
fuentes de error se pueden agrupar en muestreo, titulador y estandares, las reacciones
quimicas, determinacion y calculos del punto final.
4.3.1 Muestras de Errores
» Seleccion de una muestra no homogénea o no-representativa;
e Muestra cambiada o fue contaminada durante la recoleccidon, almacenamiento o
transferencias;
 Mala técnica al transferir la muestra al vaso de precipitados o matraz;
e Errores en la balanza, calibrar y verificar saldo regularmente.
4.3.2 Errores con Titulante y Estandar
4.3.2.1 Errores de Preparacion
Preparacion incorrecta debido a:
* Mala técnica en el pesaje de la sal o al transferir a cristaleria volumétrica;
* Baja pureza de sales o agua utilizada para preparar el titulador y estandar;
e Cristales mojados o sucios;
e Almacenamiento inadecuado de titulador o estandar que permite que el agua se
deteriore o evaporacion;
* La falta de estandarizar con frecuencia para ajustar el cambio en el titulador;
* Falla al descargar el titulador desde la tuberia con un volumen del titulador antes de
normalizacion;
» Errores de volumen de pipetas y matraces aforados, es requerida cristaleria grado A;
e Errores de balanza al pesar sales, calibrar y verificar balanza regularmente.
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4.3.2.2 Errores Dispensacion
Suministro incorrecto debido a:

e Volumen muerto y valvulas con fugas;

e Falta de exactitud en el motor de impulsidon del y golpe por mala regulacion del

engrane;

¢ Sello pobre piston de bureta;

e Diametro no-uniforme del cilindro de cristal de la bureta;

e Incompatibilidad quimica con tuberia o generacion de burbuja;

e Cambios de temperatura de densidad en el titulador.

¢ Volumen inadecuado para cubrir el electrodo.
4.3.3 Errores de reaccion quimica

¢ Solvente inadecuado o muestra, resultando en reacciones de lado;

» Mezcla pobre del titulador y solvente o muestra en el recipiente de valoracion;

e Reaccion entre titulador y la muestra no es rapida;

* La reaccion no se va completar;

* La reaccion tiene reacciones secundarias.
4.3.4 Determinacion Errores Puntos Finales
La mayoria de las titulaciones manuales utilizan un indicador visual para indicar que ha
alcanzado el punto final y la titulacion se debe suspender. Las titulaciones automaticas pueden
utilizar electrodos potenciométricos para determinar el final de una titulacidon y el punto de
equivalencia. Existen dos métodos predominantes utilizados para determinar el punto de
equivalencia, primera dispersion y segunda dispersion.
Normalmente se asume que el punto de inflexion de una curva potenciométrica (D mV vs
volumen) es el punto de equivalencia. La primer dispersion a menudo se utiliza para
determinar el punto de inflexion. El valor maximo de la primer dispersiéon (D mV vs. D V)
corresponde a la equivalencia tedrica punto. Durante una titulacion es raro tener unos datos
que apunten exactamente la primera dispersion maximo, el valor maximo se determina por
interpolacion los primeros puntos de datos dispersados.
La segunda dispersién (D> mV vs DV?) también se puede utilizar para determinar el punto de
equivalencia, y puede ofrecer ventajas sobre el primer método de dispersion. La segunda
dispersion tiene una sensibilidad aumentada a los pequefios puntos de inflexién y mas facil
evaluacion numérica del punto de equivalencia actual. El valor donde la segunda dispersion es
igual a cero es el punto de equivalencia. La segunda dispersion requiere menos puntos
ubicados cerca del punto de equivalencia, donde a menudo no se obtienen datos o no son tan
confiables.
Errores en la determinacion del punto final pueden resultar de:

e Sefales incorrectas del sensor;

» Dispersion del sensor;

e Sensor o instrumento tiene respuesta lenta, mantenga sensores en buenas

condiciones;

e Ajuste inadecuado en el titulador.
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5 CALCULOS

5.1 Ecuaciones Utilizadas en las Titulaciones Volumétricas Karl Fischer
5.1.1 Calculo del contenido de agua como % de masa desde muestras medidas por
masa

V titrant X Titer

C sample= ‘ — 2 100
msample > 1000mg /g )
C muestra Concentracion de la Muestra (% w/w)
V titulante Volumen de Titulante (mL)
Titulante Titulante Titulado (mg/mL)
m muestra Masa de la Muestra (g)

5.1.2 Calculo del contenido de agua como % de masa desde muestras medidas por
volumen

. V titrant X Titer
C sample = - — <100

V samplex d sample x( 1000 me/ o)
C muestra Concentracion de la Muestra (% w/w)
V titulante Volumen de Titulante (mL)
Titulante Titulante Titulado (mg/mL)
V muestra Volumen de la Muestra (mL)
d muestra Densidad de la Muestra (g/mL)

5.1.3 Calculo del contenido de agua como % de volumen desde muestras medidas
por volumen

! . V titrant X Titer
C sampie = < 100

V sample xd water (1000 mg/ g )
C muestra Concentracion de la Muestra (% v/v)
V titulante Volumen de Titulante (mL)
Titulante Titulante Titulado (mg/mL)
V muestra Volumen de la Muestra (mL)
d agua Densidad del Agua en Analisis Temperatura (g/mL)

5.1.4 Calculo del contenido de agua como % de masa substrayendo la Tasa de
Dispersion de Fondo

. -V titrant X Titer )~ | Drift Xt > (1 mg/ 1000 u g )
C sample = - = < 100
m sample> | 1000mg/ g )

C muestra Concentracion de la Muestra (% w/w)
V titulante Volumen de Titulante (mL)

Titulante Titulante Titulado (mg/mL)

Dispersion Tasa Dispersion de Fondo (pg/min)

t Duracién Titulacién (min)

m muestra Masa de la muestra (q)
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5.1.5 Calculo del contenido de agua en Muestras de Disolucion Externas

m solvent x| C solution— C solvent)

C sample= : +C solution | > 100
m samme
C muestra Concentracion de la Muestra (% w/w)
m solvente Masa de Solvente (g)
m muestra Masa de Muestra (g)
C solucion Contenido de Agua de Muestra Disuelta (w/w)
C solvente Contenido de Agua del Solvente (w/w)

5.1.6 Calculo del contenido de agua en Muestras de Extraccion Externas

msolvent x| C supermnatant — ' solvent )

C sample= ‘ < 100
m sample X| | —C sunernatant )
C muestra Concentracion de la Muestra (% w/w)
m solvente Masa de Solvente (g)
m muestra Masa de Muestra (g)
C supernatante Contenido de Agua del Supernatante (w/w)
C solvente Contenido de Agua del Solvente (w/w)

5.1.7 Calculo del contenido de agua en Muestras Gaseosas
El contenido de agua de los gases es hormalmente reportado en unidades de ug/L o mg/L.

V titrant X Titer

Csample=

Flow Rate X Flow Duration
C muestra Concentracion de la Muestra (mg/L)
V titulante Volumen de Titulante (mL)
Titulante Titulante Titulado (mg/mL)
Tasa de Flujo Tasa de Flujo Muestra (L/min)
Duracion Flujo Tiempo Extraccion Muestra (min)

Para calcular el contenido de agua en % peso/peso la masa del gas introducido
en el vaso de titulacion debe ser conocido. Esto se puede determinar mediante calculos
usando las leyes de los gases ideales o midiendo la masa del recipiente antes y después de
una titulacién.

5.1.8 Calculo de titulante (equivalente de agua del titulante) dihidrato de tratrato
de sodio que contiene 15.66% de agua por peso

m sample x C tartrate

C titrant= -
V titrant

C titulante Titulante Titulado (mg/mL)

m muestra Masa de la Muestra (g)

C tartrato Contenido de Agua del Tratrato (156.6 mg/qg)
V titulante Volumen de Titulante (mL)
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5.1.9 Calculo de la Titulacion (agua equivalente del titulante) utilizando estandares
de agua

. m sample X C stpl d prdd
C fitrant =

V titrmant

C titulante Titulante Titulado (mg/mL)

m muestra Masa de la Muestra (g)

C estandar Contenido de Agua del Estandar (mg/qg)
V titulante Volumen de Titulante (mL)

5.2 Ecuaciones Utilizadas en las Titulaciones

Las principales variables utilizadas para calcular un resultado de una titulacion son el
volumen de la muestra, la concentracién de la titulacién y el volumen del titulador
requerido para alcanzar el punto de equivalencia. En el punto de equivalencia, un nimero
igual de equivalentes del analito y titulador ha sido agregado.

5.2.1 Calculos de la Muestra por Masa

V titrant X C titrant X Ratio>

C sample = ,
m sample

C muestra Concentracion Muestra (g/100g)

V titulante Volumen del titulante

C titulante Concentracion del Titulante (eq/L)

Tasa Tasa equivalencia analito/ titulante (mol analito/ eq
titulante)

FW analito Formula Peso del Analito (g/mol)

m muestra Masa de la Muestra (g)

Por Volumen
V' titramt x C titrant x Ratio

C sample=

V sample

C muestra Concentracion Muestra (g/100mL)

V titulante Volumen del titulante

C titulante Concentracion del Titulante (eq/L)

Tasa Tasa equivalencia analito/ titulante (mol analito/ eq
titulante)

FW analito Formula Weight of the Analyte (g/mol)

V muestra Volume of Sample (mL)

5.2.2 Estandarizando el Titulante

Estandarizacion del titulante es el segundo mas importante calculo en las titulaciones. Un
estandar primario es titulado con el fin de determinar la concentracion de la titulacion.
Esto es esencialmente una titulacién tipica calculada en "a la inversa", donde se conoce la
concentracion de la solucién y el titulador es desconocido.
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Por Masa
- _ mstandard X Ratio
L& FW standard x V' titrant

C titulante Concentracién Titulante (N)

m estandar Estandar de Masa (g)

Tasa Tasa equivalencia analito/ titulante (eq titulante/mol
estandar)

FW estandar Formula de Peso del Estandar (g/mol)

V titulante Volumen de Titulante (L)

Por Volumen
V standard | | L1000 mL )% C standard

V titrant

C titrant =

C titulante Concentracion de titulante (N)

V estandar Volumen de Estandar (mL)

C estandar Concentracion de Estandar (eq/L)
V titulante Volumen de Titulante (L)

5.2.3 Titulacion en Blanco

En una titulacion en blanco se realiza una pre-titulacion, muchas veces en el solvente que
se utiliza para la titulacion de la muestra, y observa el volumen de la titulacion requerido
para alcanzar el punto final. Este valor en blanco anula el error debido al titulador
necesario para reaccionar con los componentes de la matriz de la solucion de la titulacién.
La ecuacion basica de la titulacion se puede utilizar para una titulacién en blanco, con la
Unica modificacion que el volumen del titulador utilizado en la titulacion en blanco debe
ser substraido desde el volumen del titulador de la titulacién regular.

 J—— C'titrant x| V sample— | hn'.up:. \ X Ratio X FW analyte 100
m sambpie

C Muestra Concentracion Muestra (g/100g)
C titulante Concentracion Titulante (eq/L)
V muestra Volumen de Titulante requerido para la muestra (L)
V blanco Volumen de Titulante requerido para el blanco (L)
Tasa Tasa equiv. a analito/ titulante (mol analito/eq titulante)
FW analito Formula de Peso del Analito (g/mol)
m muestra Masa de la Muestra (g)

5.2.4 Titulacion Punto Final Miltiple

Algunas titulaciones tienen dos o mas puntos finales, cada uno correspondiente al punto
de equivalencia para una reaccidon especifica. Mdltiples titulaciones de punto final son
similares a una titulacién en blanco en la que el volumen del titulador requerido para
alcanzar el primer punto final es substraido desde el volumen del titulador. Algunas
titulaciones tienen dos o mas puntos finales, cada uno correspondiente al punto de
equivalencia para una reaccion especifica. Multiples titulaciones de punto final son
similares a una titulacion en blanco en la que el volumen del titulador requerido para
alcanzar el primer punto final es substraido desde el volumen del titulador

: , V titrant | X C titrant X Ratiox FW analwe |
C sampie |l = , 100
m sampie
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[ V titrame 2

C sample 2=

V titrant 1 )X Ctitrant X Ratio X FW analyte2 ...

m sample
, [ V titrant 3=V titrant 2 )% C'titrant X Ratio x FW analyte 3
Csamplel= ' <100
msampie

C muestral Muestra 1 Concentracion (g/100g)

C muestra2 Muestra 2 Concentracion (g/100g)

C muestra3 Muestra 3 Concentracion (g/100g)

V titulante 1 Volumen de titulante requerido para alcanzar el primer
punto final (L)

V titulante 2 Volumen de titulante requerido para alcanzar el segunda
punto final (L)

V titulante 3 Volumen de titulante requerido para alcanzar el tercer
punto final (L)

C titulante Concentracion de titulante (N)

Tasa Tasa equivalencia de analito/ titulante (mol analito/ eq
titulante)

FW analito 1 Peso Formula del Analito 1 (g/mol)

FW analito 2 Peso Formula del Analito 2 (g/mol)

FW analito 3 Peso Formula del Analito 3 (g/mol)

m muestra Peso de la Muestra (mL)

5.2.5 Titulacion por Retroceso

La ecuacion utilizada en los calculos de la titulacion posterior también es similar a la
ecuacion para una titulacion en blanco. En lugar de substraer la cantidad inicial del
titulador necesario para reaccionar con el espacio en blanco, la cantidad de la segunda
titulacién necesaria para reaccionar con el exceso de titulante en la primera titulacion es
substraer la cantidad del primer titulante agregado. La diferencia entre las dos cantidades
es la cantidad de titulacion necesaria para llegar al primer punto de equivalencia

_NCtitrant | XV titrant | = C'titrant 2 % V titrant 2 ) % Ratio x FW analyte

C sample=

C muestra
C titulante 1
V titulante 1
C titulante 2
V titulante 2
Tasa
titulante)

FW analito
V muestra

* 100
V sample
Concentracion Muestra (g/100mL)
Concentracion de Titulante 1 (N)
Volumen de titulante 1 (L)
Concentracion de titulante 2 (N)
Volumen de titulante 2 (L)
Tasa equivalencia de analito/ titulante (mol analito/ eq

Peso Formula del Analito (g/mol)
Volumen de muestra (mL)
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6 GLOSARIO

Acido

Una especie quimica que puede donar uno o mas protones (iones de hidrogeno).

Titulacién Acido-Base

Titulaciones de neutralizacion estequiométrica, basadas en la reaccidon que ocurre entre un
acido u una base.

Actividad

Una propiedad fisica que corresponde a la concentracion de todos los iones en una solucion.
Electrodos responden a la actividad.

Titulacion Amperométrica

Titulaciones donde el flujo de corriente entre dos electrodos (a menudo electrodo de metal y
electrodo de referencia) son utilizados para monitorear el progreso de la titulacion.

Analito

La especie quimica a ser medida en una titulacion.

Titulacion Argentométrica

Titulaciones que utilizan plata (nitrato) como el titulante. Estas titulaciones son tipicamente
titulaciones de precipitacion.

Titulador Automatico

Un instrumento disefiado para llevar a cabo una titulacion en forma automatica. Este puede
agregar la cantidad apropiada de titulante, determinar el punto final y calcular los resultados.
Titulacion por Retroceso

Un tipo de titulacion en donde una cantidad en exceso de titulante es agregada a la amuestra
para forzar que una reaccion lenta llegue a su complecion. El exceso de reactivo es luego
titulado como titulacién por “retrceso” como un segundo titulante.

Base

Una especie quimica que puede aceptar uno o mas protones (iones de hidrogeno).

Indicacion Biamperométrica

Utiliza un electrodo de pasador de platino doble para medir el flujo de corriente a través de
una solucién.

Indicacion Bivoltamétrica

Utiliza un electrodo de pasador de platino doble para medir el voltaje requerido para
mantener un flujo de corriente constante a través de una solucidon de titulacion mientras es
aplicado un voltaje constante a lo largo de los elementos de platino del electrodo.

Bureta

Una pieza cilindrica de vidrio graduado de laboratorio que es utilizada para dispensar una
cantidad precisa de solucion.

Complecion

Una especie en donde el ion central metalico es enlazado en forma covalente a uno o mas
grupo de electrones donantes llamados ligandos.

Titulaciones Complejométricas

Los iones de metal son titulados utilizando un titulante que lo enlaza firmemente. Los
titulantes a menudo contienen Acido Etilenodiaminetetraacetico (EDTA) o Acido
Ciclohexilenedinitrilotetraacetico (CDTA).
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Punto Final

El punto donde se detiene una valoracidon porque tiene un cambio fisico en la solucién indica
una titulacion completa. La titulacién de punto final normalmente coincide con el punto de
equivalencia. Un valor fijo de punto final (pH o mV), también se puede utilizar. La titulacion
se detendra en el punto deseado sin importar si la titulacion esta completa.

Punto de equivalencia

El punto donde la cantidad del titulador es estequiométrica igual a la cantidad de analito.
Formal

El nimero tedrico de equivalentes por litro de la solucion. Se utiliza en soluciones donde la
concentracién exacta de una especie puede ser afectada por los otros iones presentes, por
consiguiente la concentracion indicada pasa a no ser exactamente correcta.

Analisis gravimétrico

Una determinacion cuantitativa de un analito basado en la masa del sdlido.

Electrodo indicador

Un electrodo que responde a las especies de interés. El potencial del electrodo es proporcional
a la concentracion o la actividad de ese idn en la solucidén que se esta midiendo.

Indicadores

Indicadores quimicos son tipicamente tintes organicos que cambian de forma bajo diferentes
condiciones fisicas, provocando un cambio de color que puede ser visto por un analista. Es
usado tipicamente en titulaciones manuales. Indicadores quimicos han sido reemplazados con
indicadores electrométricos, que se utilizan con tituladores automaticos.

Punto de inflexion

El punto de una curva de titulacion donde la segunda de dispersidondos cambia su signo.
Electrodo Ion Selectivo (ISE)

Un electrodo que responde a un ion especifico, el potencial del electrodo es proporcional
Titulacién Karl Fischer

Una titulacién que usa una reaccidén quimica que es especifica para la determinacién del agua.
Titulacién Manual

Una titulacion que se realiza en forma manual, el analista debe agregar la cantidad apropiada
de titulador, determinar el punto final y calcular los resultados.

Molar

La concentracién de un soluto en una solucién.

Mol (mol)

Una cantidad de una especie quimica. Es el peso molecular de una sustancia en gramos igual
a la masa de un mol de la sustancia. Un mol equivale a 6.022 x 1023

atomos o moléculas.

Monocromador

Un dispositivo que permite sélo el paso de un rango limitado de longitudes de onda a través
de este separando la luz en diferentes longitudes de onda.

Titulacion Punto Final Mdltiples

Una titulacion que reacciona multiples especies en solucion secuencialmente usando el mismo
titulante.

La concentracién de cada analito se puede determinar desde sus respectivos puntos finales.
Ecuacion de Nernst

La ecuacion fundamental sobre el voltaje de la célula a la concentracién de una solucidn.
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Neutralizacién

Una reaccion quimica donde un acido y una base reacciona para formar una sal neutra y
agua.

No acuoso

Una solucidn que no contiene agua.

Titulacién no Acuosa

Una titulacion que es preformada en soluciones no acuosas. Normalmente se utiliza para
titular acido y bases muy débiles para eliminar efecto del nivel de agua que tiene en todos los
acidos y bases disuelto en este.

Normal

La concentracion de una solucidon que representa cualquier diferencia estequiométrica entre
las distintas especies en una solucion.

Potencial de Reduccion de Oxidacion (ORP)

Una tension generada en una solucion que es el resultado de la relacion de la oxidacion para
reducir las especies. Medidas tipicamente potenciométricamente con un sensor ORP.

Oxidante

Las especies que esta aceptando electrones en una reaccién redox.

Pipeta

Aparatos cientificos que se utilizan para entregar los volimenes exactos de liquidos.

Acido Polipréticos

Acidos que son capaces de donar mas de un protdn por molécula de acido

Titulacién Potenciométrica

Una titulacién en la que el punto final se determina mediante el control del voltaje de la
solucién utilizando un electrodo.

Titulacidon de Precipitacion

Una titulacion en la que el analito reacciona con el titulador para formar un compuesto no
soluble.

El punto final es detectado tipicamente con un ISE sensible ya sea al analito o al titulador.
Reactivo

El producto quimico agregado en una titulacion que provoca la reaccién dada a ocurrir.
Reaccion de Oxidacion-Reduccion (redox)

Una reaccién quimica en la que los atomos involucrados en la reaccion tienen sus numeros de
oxidacién cambiados. La reduccion es la ganancia de electrones, la cual reduce el nimero de
oxidacion. La oxidacion es la pérdida de electrones, lo que aumenta el nimero de oxidacion.
Reductores

El electrén donante en una reaccion redox.

Electrodo de Referencia

Un electrodo que proporciona un potencial de electrodo constante. Se utiliza en combinacion
con un electrodo "indicador", teniendo en cuenta el potencial del electrodo "indicador" a ser
medido.

Desviacion Estandar Relativa (RSD)

Una medida de la cantidad de variacidn relativa en un conjunto de datos. Se calcula dividiendo
la desviacidn estandar por la media: RSD (Desviacion Estandar de X) 100 (Media de X)
Repetibilidad

La variacion en las mediciones de muestras tomadas por una sola persona o instrumento bajo
las mismas condiciones.
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Titulacion Espectrofotomeétrica

Una titulacién en la que el punto final estd marcado por un cambio en el color y/o la
intensidad del color.

Estequiometria

La relacidn cuantitativa de los reactivos y productos en una reaccién quimica.

Titulador

El producto quimico agregado en una titulacion que provoca la reaccién dada a ocurrir.
Titulacién

Un procedimiento cuantitativo, volumétrico utilizado en quimica analitica para determinar la
concentracién de un analito en solucién. Se determina la concentracion del analito lentamente
agregando un titulador para la solucién. Cuando se agrega el titulador, ocurre una reaccion
quimica entre el titulador y el analito.

Curva de titulacion

Un grafico que contiene los datos fisicos obtenidos para una titulacidon. Los datos ploteados
son a menudo una variable independiente (volumen del titulador) frente a una variable
dependiente (pH de la solucion).

Desde la curva de titulacion, se puede determinar el punto de equivalencia o punto final.
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