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Revision previa

Condiciones de muestra, reactivos y lugar de trabajo.

Revisar la muestra que se quiere analizar: Grasa, aceite, crudo, polvos,
semisolidos, alimentos.

Aspectos fisicos como la viscosidad y homogenizar aquellas muestras
donde hay separacion rapida del agua.

Revisar la concentracion tedrica de agua que pueda tener la muestra.

Seleccionar correctamente los reactivos, acorde a las propiedades quimicas
de la muestra.

Generar una configuracion del método donde se garantice:

Homogenizacion completa de la muestra en el medio o solvente de
titulacion.

Acorde al contenido de agua, configurar las dosis adecuadas de titulante.

Revisar que el ambiente de trabajo donde se instala el equipo no esté con

0 - e L - - \/
flujos de aire que afecten la lectura y analisis de derivas.
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HI 933/ 903 Configuracion de métodos

Disposicion de teclado

Arrows Keys

HMNNNRA
!L"'*Mh results 11:08:17 Dec 07, 2018 TFOEA @ @ @
OFISSI1Y Mgr T4, TO4E St 2] StdZ 5F|'IEI'/ITI|_ W UJE'II-EI"" Std
Fre=Titration

Stdz Seewl W Tartrate

device Drift Analusis @ @ @ '
L.U'.Ts Dose: , mﬂ Rﬁﬂ NI.IITIE[I[

Z ul Titrant Stdz.

— 4 Keys
) READY
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Function R 300 900

] — | 5tdz. Titrant,
KE"‘S 5 then add standard ' O @ @
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Bi6j0}
®0 060,

CONORON®,
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Drift

k) Fre=Titr. Uol, [ugsminl
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Liew Select Metho -:I Start Stdz.
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Graph | Method [ Optio Log Titrant Armw
——" start enter —
stop Keys
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HI 933/ 903 Configuracion de métodos

Disposicion de la pantalla

Time and Dote ——14:08:17 Dec 07, zois ST h— Process status icon
Method name Stdz SmasmL ws/ water 5Std ,_/ Process status
Process stage DF'PEF Tlﬁtr‘atlﬂn

Lese Doses R "ﬁ]ﬂ— Burette icon
Last dose volume —— 5.6z 1L Titrant Stdz.
READY <] 51?
RPH .
. o2 . Iml ]
Reminders or Messages ——fFres== 900/ 900 Stirrer speed
Stdz. Titrant,
then add standard
..o |—Preditration/Titration volume
ml) Pre-Titr. Uol. //,,Lﬂgfm .
mVvaluee —180 . ¢ 0.000 ml 9 1 +—— Drift valve
Vigw Lelect Method Start Std=z.
Graph He thod Options Loz Titrant

Virtual option keys
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Creacion y configuracion de métodos

1. Creacion de un método nuevo

1.1. Seleccione un método ya creado del
listado de metodologias, en la funcion
“SELECT METHOD”

1.2. Cree un método mediante la funcién
“Nuevo método”

1.3. Se creara un método con el nombre
“Copia de XXXXX" y seleccione este
método.

1.4. Ahora seleccione la
“OPCIONES DE METODO”

1.5. En este momento ya podemos
personalizar y optimizar el método.

funcion

Titration Methods

Select the method to be activated.

MFDSA

HLZO0O0ZEN
HIZ011EH
HIZ1041EH
HIS10ZEN
HL=Z10Z2EN
HLIS104EN
HIS103EN
HIZ10&EN
HIZ107EN
HIS10SEN
HIZSZ01EN
HISZ0OZEN
HL==201EN

1mgmL Stdz wswater std
SmogsmL Stdz wotartrate

Moisture

Moisture
Maisture

in Dairy Cream
in Milk
1n Honey

surtace Molsture = Sugar

Moisture
Moi1zture
Moisture
Moisture
Moiszsture
Moisture

in Cooking 011
1n Butter

in Margsarine
in Mavonnaise
in Shampoo

in Hand Cream

Solvent w. ZmasmL l1l-compg

Select

MHew
Me thad

Page
Oowr
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Creacion y configuracion de métodos

2. Funcion Opciones de método

Una vez el método sea creado seleccionamos la
funcion “OPCIONES METODQ” aqui es donde
iniciamos a configurar nuestro meétodo de
USUARIO.

2.1. Nombre: Asignamos un nombre desde el
equipo o con ayuda de un teclado externo.

2.2. Revision de método: Asighamos la revision
del método que se esta creando.

2.3. Tipo:

Analisis muestra: Si estamos creando un método
para la lectura de nuestra muestra

Estandarizacion titulante: Si estamos creando un
metodo para realizar la estandarizacion (titulo) de
nuestro titulante. (gota agua, tartrato de sodio o
estandar de ampolleta).

View ~ Modify Method

Id: USEROOOZ Modifised: Apr OZ, Z019 02141
Select the option to be modified.

Hethad FEewision: 1.0
Twpe: Sample Analwsis
Fredispensing Amounti MHone
FPre—fArnaly=i=s Stir Time: 10 Sec
Stirrinag Speed: 00 RFH
Stirbar Type: Medium
Orift Entry: Automatic
Solvent: Me thanol
Sample Farameters:
Titrant: Compo=ite 5
Control Parameters:
Termination Parameters:
Reszult Unit: P
Frrinmt
Ssleck E=cars Me thod

Method Type

Choose the method appllication tvype.

Titrant Standardlzat1un

HHHI\NNI\
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2. Funcion Opciones de método

2.4. Volumen pre-dispensacion:

Esta funcion permite reducir el tiempo de
analisis si se conoce el contenido de H20
tedrico en la muestra.

El equipo dosificara al inicio un porcentaje de
volumen de titulante.

El equipo tiene en cuenta el tamano de la
bureta y el de la muestra suministrado.

De no conocer el contenido de H20 tedrico se
recomienda usar 0%

No se recomienda usar el 90% debido a que
genera resultados erroneos.

Un 50% se recomienda para
rapidas.

reacciones

Predi s=FEnSing Flrmoun+

Enter the percentagse of titrant volume
that will be predispensed.

I
Low Limit: 1 I
High Limit: F30 =
& Oelete
ACceRk Escape Digit
Add Samele

Pleaze add the zample and enter the
sample S1zZe.

Eztimated Conc. 1.000 “

Sample Size

Optimal Limits
Low Limit: 0.15 5
High Limit: 0.35 g

Fress <Start Analwvsis> to start the
zample analysis.

Dele=te
Digair

Start

E=zscape Hext

HANNKN
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2. Funcion Opciones de método

2.5. Tiempo Agqit. Pre-Analisis:
., . . Pre-Analysis S5tir Time
« Esta funcion permite homogenizar la muestra

antes de empezar a dosificar el titulante. Enter the initial mixing time prior to

the start of the titratiomn.

« Cuando se adiciona la muestra, el titulador
agita por el tiempo establecido antes de
dosificar titulante (excluyendo el volumen de
pre-dispensacion).

. . . IV =ccond:s
« La finalidad es que la muestra se disuelva en

el medio (solvente) y no forme capas o
fracciones de muestra sin disolver. (ocasiona ML AL SN SRR
falsos resultados y contaminacion del medio). High Limit: 1000 seconds

 Sino se disuelve o se homogeniza la muestra, T
es un indicio de que el solvente no es el ARCERE | EscaPe | pigiv
adecuado para esta.

AN
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2. Funcion Opciones de método

2.6. Velocidad de agitacion :

- Esta funcion permite homogenizar la muestra
con el medio (solvente) y el titulante cada vez
gue se dosifica.

« Se recomienda para muestras liquidas 900-1100
rpm.

« Para muestras densas o poca solubilidad, 1100

Stirrins Speed

Enter the speed of the stirrer during
the titration.

L UL ey

Low Limizt; Z00 RPH
High Limiti Z000 RPH

y max. 1300 rpm.

HCCEpR L Ezscape

Delete
Digit

- Generar turbulencia en le vaso de titulacion por
agitacion, ocasiona inestabilidad en lecturas y
errores en el resultado.

2.7. Entrada de deriva;:

Se recomienda que la adquisicion de deriva sea
automatica.

La deriva de usuario se usa cuando se sabe
previamente el histérico de derivas y que estas
son estables con el tiempo.

Urift Entry

Choose the drift entry mode.

HUtomatlc

User

Select Ezcape

AN
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2. Funcion Opciones de método

2.8. Parametros de muestra

2.8.1 Determinacidn de muestra:

HANNKN

HHlnsrruments

www.hannainst.com

Sameple Parameters

Select the option to be modified.

Sample Name: Mavonnhalse

Sample Type: Masz=
i O.7500

Sample Parameters

Select the optiorn to be modified.

Sample Parameters

Select the optiom to be modified.

Select Escape

. g le LUEetermm. . XEtraction =l e “EErnal

Sample Hame! Havohnaize Sample Mame! Havonnaize

Sample Size: 0.7500 = Sample Size: 0.7500 g

External Solvent Size: d40.0000 = External Solvent Sizel 40.0000 =

External Soluwent Conc.: 0.04100 = External Solvent Comc.: J.04100 =

Extracted Sample Sized 1.0000 = Dizzoluted Sample Size: 1.0000 =
Select Ezcape Eelect Ezcape

Normal

El andlisis se realiza
mediante titulacion directa
de la muestra. La muestra
es soluble en el solvente o
finamente dividida con una
distribucion homogénea de
agua.

Extraccion Externa

La muestra es insoluble en el
solvente y es necesaria una
extraccién externa del agua.

Disolucion Externa

La muestra tiene un contenido de
agua muy alto, una distribucién de
agua no homogénea o se disuelve
lentamente. La muestra se disuelve
en un recipiente aparte y luego se
titula una pequena cantidad del
solvente.



2. Funcion Opciones de método ‘

2.9. Estandar (Unicamente para método de
estandarizacion de titulante)

Esta funcidbn permite seleccionar el
estandar con el cual voy a validar el
titulante, en el mercado se encuentran:

Ampolletas (liquidos)

En polvo: Tartrato de sodio para KF, de
usarlo se recomienda un tiempo de pre-
agitacion de 180 seg con agitacion de 1000
rpm.

Agua destilada: Gota de agua, como este
no es un estandar certificado, se crea
mediante la opcion “Nuevo estandar”
luego se configura con la opcion “editar”.

Standard Uatabase

Select the EF =tanmdard to be modit+ied.

Liquid 0.1 ma-3

sodium Tartrate

Water Contemnt: 10. 0000
Concentration Unit: M99
Tyupe: Ligquid by mass
Standard Densityl 1.000 a5--ml
: Mew
Helect Escape Edlt - gl U0 Delete

HANNKN
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2. Funcion Opciones de método

2.10. Titulante

Esta funcidn permite seleccionar el titulante con el cual se esta

trabajando:

Los titulante se encuentran comercialmente definidos asi:

Si el titulante no esta, se crea uno mediante la funcidon “nuevo

Titulante de un componente con concentracion de 1 mg/ml, 2
mg/ml o 5 mg/ml, disueltos en metanol o etanol.

Titulante de dos componentes con concentracion de 2 mg/mi
o 5 mg/ml, disueltos en metanol o etanol.

titulante” y se configura con la funcion “editar”.

lTitrant lvee

Select the Karl Fischer tTitrant TyYyge.

g = S O mE E

One=comp. (KEetoneAldehvyde )
Two—comnpenents; Methanol
Two—components, Ethanol
Dthers

Select Ezcape

Titrant UDatabase

Select the KF titrant to be moditied.

Composite Z
Composite 1

Titrant Type: One-comp. (KetonesAldehwde )
Hominal Titrant Conc.: 5.0000 mg.smlL

Standardized Titrant Conc.: E:GDDU ma.smb
Date Time:l Mou 413, 2018 1740
Titrant Age Reminder: Disabled

Selert Farape Edix Mew Nelete

TITtrant

Mominal Titrant Conc.

Enter the nominal titrant concenmntration.

=T gl

Low Limit: O.0010 mg.-mL
Hiah Limit: 20,0000 mg mL

Delate
Digit

HAocept Ezcape




2. Funcion Opciones de método Wmﬂ\"m;

2.11. Parametros de control
2.11.1. Modo de inicio:

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

Normal: la dosificacién del titulante comienza con el valor okt st e el ottt it

mediano entre el minimo y el maximo (es decir, dosis minima

Imposed Current: S0 ur

de 5 L, dosis maxima de 25 pL, la primera dosis sera de 15 S lqlala = Zulehe s SRl
HL). Max Dosing Mode: Dizsabled
Timed Increment: 1 zecond
End Point Ualue! 1280.0 mU
Start Mode Sianal Averasaina: 2 Readinas
Flow Rate! 10.0 mL-/min

Select the KF titration start mode.

Select Ezcape

Sslect Ezcape




2. Funcion Opciones de método

2.11. Parametros de control

2.11.2. Corriente impuesta: Indica la cantidad de corriente
gue el equipo envia al electrodo para controlar la dosificacion
de titulante adicional permite titulaciones mas rapidas. Se
recomienda corrientes de 20 pA, para muestras con muy bajo
contenido de agua (0,05% a 0.1%) se pueden emplear entre
10 y 15 pA . Emplear corrientes de 30 y 40 pA, tiende a

contaminar los pines del electrodo.

Control Parameters

Select the option to be modified.

=tart MNode. (=1l T
Imposed Current: 20 uA
bDosing Parameterst

Max Dosing Hode:l Disabled
Timed Increment: 1 =zecond
End Point Ualue: 120.0 ml
Sianal Averasing? 2 Readinas
Flow Rate: 10.0 mLAmin

Select Ezcape

ok
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Impo=ed Current

Choose the imposed current value in UA.

1 um
£ LR
5 A
10 A
15 pA

20 uR
40 pg

aelect Ezcape

Gragh of Titration Data

m)—Fotential
4DDT

Ezcape

280+
EZD%
150%
TP Y2 0 0 0 O
¥ OeB LaZ o ieE 2.4 3
EF_00007.REFT Uolume mbL
Jiew Savue as




2. Funcion Opciones de método

2.11. Parametros de control

2.11.3. Parametros de dosificacion: El equipo dispensa el
titulante mediante una dosificacion dinamica, donde se
establece la dosis minina y maxima a dosificar, bajo este
criterio, el equipo al estar lejos del punto final dispensara lo
maximo configurado y al estar cerca del punto final la
dosificacion se reduce a la minima.

Ejemplo

» Muestras con contenido de agua > 5% como dosis minima
1la?2pL.

* Muestras con contenido de agua < 5% como dosis minima
0.125a 0.5 yL

Karl Fischer Reagent System Maximum Dose Volume
One-Component Systems 20 o 30 L
One-Component Systems for aldehydes and ketones 20 o 25 ul
One-Component Systems formulated with pyridine 151020 ul
Two-Component Systems 40 1o 60 L
Two-Component Systems formulated with pyridine 2510 30 ul

ok
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Dosing Parameters

Enter the minimugm and maxzimum dose.

PO L - nin Vol

G0, 000 wpwkh - max WUol

Fressd (NEeXtry Bo mouve To the next ERTry.

Delete Mext

Accept Ezcape Diglt
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2. Funcion Opciones de método ‘

2.11. Parametros de control

2.11.4. Modo dosificacidon maximo:

Opcion: deshabilitado o habilitado
P Graph of Titration Uatsa

Cuando estad habilitado, el titulador utilizara un mJ—Potential
algoritmo de dosificacion que asegura una titulacion O |
mas rapida al cambiar el modo de dosificacion si el WMWWNV
mV esta lejos del punto final. El algoritmo utilizara la 240Li
dosificacion maxima si la diferencia entre el valor de
mV y el punto final es superior a 150 mV. Desactive :

esta opcion si se desea una mayor precision 280+
Max Dosing lMode EED;
Select the option for max dosing mode. ;__________________________________“______ HE
Hi=zbled 1!5':'?—
5 006 LaZ 1.8 2.4 2
KF_0oo0/ . RFPT Uolume L
Uiew Save as
Escape Feport Eitmap
Select | Escape
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2. Funcion Opciones de método ‘

2.11. Parametros de control

2.11.5. Incremento temporizado: limed Increment
Este ajuste controla la cantidad de tiempo entre

: . ) Choose the period for walt time up to the
dosis sucesivas de titulante.

next dose dispensing.

Establecer el incremento de tiempo de manera
adecuada es importante para garantizar que el 0.5 seconds
titulante tenga el tiempo adecuado para mezclarse

con la muestra, de modo que el electrodo mida una Z seconds
solucion homogénea antes de que el titulador tome 2 zeconds
la decision sobre el tamafio de la siguiente dosis de 4 seconds

2 seconds

titulante.

El valor del incremento de tiempo depende del
sistema de reactivos que se utilice. Si bien el valor
predeterminado de 1 segundo es compatible con
cualquier sistema de reactivos.

Adicional si la reaccion es lenta entre la muestra y el
titulante se recomienda incrementos de tiempos de 2
a 3 segundos, la duracion de la titulaciéon se ve
afectada, pero la repetibilidad mejora. select Ezacape




2. Funcion Opciones de método

2.11. Parametros de control
2.11.6. Punto final:

e

W insfruments
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Corresponde al valor de mV donde el equipo dara por finalizada la titulacion. Dependiendo la muestra el punto

final puede variar.

ml—Fotential
400-

34Dgha—r—=~1ﬁﬁmUNT\IMVIhjwﬂJ

Gragh of Titration Data

280+
220+
160+
1gniummmmmm.mmmmmm"mmmmmmm.mmmmmm"mmmmmmm
i Oak  AaZ LB Ea.d 3
EF_0oo00?.RFT Dolume ml
Uiew Save as
Escape Feport Bitmap

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

End Point Ualue

T
Low Limit: 5.0 ml)
High Limit: GO0.0 ml)

Delete

E=zcape

Digit
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2. Funcion Opciones de método ‘

2.11. Parametros de control
2.11.7. Promediar sefal:

El valor elegido para la configuracion del promedio de la sefial determina, cuantas lecturas promediara la
electronica, para producir un solo punto de datos en la curva de titulacion. Si bien los valores mas altos de 3, 4,
hasta 10 lecturas reducen el tiempo de respuesta del electrodo, también dan como resultado una curva de
titulacion "mas suave" que puede resultar en una titulacion mas rapida (las lecturas inestables individuales
pueden hacer que se reduzca el volumen de la dosis).

m—Fotencial

_ _ £00
Sianal Averasins
480<
Select the number of readinas to be
averaged.
3602
1 Reading m)—Potencial
Z Readings 240+ 700-
3 Readilhgs NS R :
4 Readinas 170 i
5 Readinas T Se0-
& Readinags i
7 Readinas I:IU g —— 1
¢ Readinss KF_0000Z.RPT Volune ' L 4204
9 Readinas i
10 Readings i
280+
1404
Select | Escape E

N T I T S
0077 RET Uolume ml



2. Funcion Opciones de método \
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Maximum UOuration
2.12. Parametros de Terminacion

Enter the time periocd after the titration
1z automatically stopped.

2.12.1. Duracion Maxima:

Opcion: 10 a 3600 segundos

IVl ==conds

Si no se alcanza el punto final de la Termination Parameters

titulacion, la titulacion terminara después de ‘ |

la duracién méaxima. El mensaje de error Low Limit: 10 seconds ook bk el el G

" " , High Limit: 3600 seconds .

Valor fuera de rango" aparecera en la A

Haxlmum Titrant Uolume; 1D 000 nL

pantalla. . i E Delete Termination Criterion: Relative Orift

HEESEE SRl Digit Eelative Drift: A0 pgsmin

Maximum Titrant Uolume

2.12.2. Volumen maximo titrante:
Enter the maximum titrant volume to be

Opcion: 0.100 a 50.000 mL dispensed,

El volumen méaximo de titulante utilizado en
la titulacion debe establecerse segun el

analisis. Si no se alcanza el punto final de ‘
la titulacion, la titulacion terminara después WECHDPEN L Rlach | Escape

de que se haya dispensado el volumen
maximo de titulante. EI mensaje de error

("Limites excedidos") aparecera en la Hioh Lisit: SD.000 sl
pantalla.
Accert | Escape %ﬁgﬁﬂ?




2. Funcion Opciones de método

2.12. Parametros de Terminacion
2.12.3. Criterio de terminacion :

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

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

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

End Point Stabllity Time

Enmter the time pericod necessary to
validate the titration &nd point.

N s :conds

Low Limits 1 seconds

ok
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High Limit: 30 seconds
Accept | Escape | Oelete

Termination Criterion

Select titration termination crifterion.

m End Foint
Absolute DOrift

relatlve

Absolute Orift

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

I Lo min

Low Limit: 0.0 pgsmin
High Limit: 40.0 ug-smin

Relative Orift

Enter the drift walue to be used by the
termlination criterlon.

I Lo nin

Low Limit: 0.0 pa-smin
High Limit: 40.0 pasmin

__________ Escape DDEilaEittE

Delete
Digit

| Ezcape
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Pasos de titulacion y analisis de deriva = HANNK

Transcur: | 043
Uolumen Dosif .

e s

Opciones
Mé&todao

R N

EUltima Dosisi
PO

| Fulze
Comenzar Analilzils=
afiadir 1a mUueskina




Criterio de eleccion para finalizar la titulacion |5 [HANNK

insfruments

- A — - www.hannainst.com
S Lt S8 2R BE | ) ) L, . )
54110 May 12552024 IPISE] B , B Punto final de mV: La titulacion finaliza

s cuando la lectura se mantiene <180 mV

: Mo B en el tiempo programando (e). 4 S).

_— R . "‘“‘)l Menos precisas y reproducibles. Si el

S ik método no requiere de alta precision, ej.
El resultado debe ser < 20 % H20.

2.£ig2 ml
Deriva Iniciall
. Deriva absoluta: Si se configura 15
Mg/min. La titulacion termina cuando la
e Sl deriva en el punto final sea < 15 yg/min.
= Duracion de titulacion prolongada, mayor
Sy precision y repetibilidad, es muy estricta.

Deriva relativa: Si se configura 15
Mg/min, la titulacion termina cuando la
deriva en el punto final sea < (16.5
Mg/min+15 pg/min) = 31.5 ug/min.

[KF 00014 ummun ssultado de |
= |
|

| U vima BEsiEE f»'i La eleccion de valores de parada de
| Ualunen Titrante: — deriva bajos (de 5 a 10 yg / min) dara
| oo " como resultado titulaciones con una alta

1Der1ua Inicial: i : F Duracid e 239 [mmlss T ey- . s
e ' / - 30 TRAR—— °"_,_9 S reproducibilidad y una larga duracion.
Ualor Derival 16.5 pasmin

16.3 pasmin
Tansho MeSvr il E| establecimiento de valores altos de
Tienpo Transcurs neiaz s o el parada de deriva (de 20 a 30 pg / min)
“ i dara como resultado valoraciones rapidas
con una reproducibilidad potencialmente

reducida.




Solucion de ERRORES
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ERROR 16

ERROR 18

ERROR 49

ERROR 50

ERROR 51

iLa celda puede
estar
sobrevalorada!

La celda esta
llena

Error Impresora

Los resultados seran erréneos si la celda esta sobrevalorada.

Presione <Continuar> para ignorar la advertencia y comenzar la titulacién, o presione
<Escape> para esperar una tasa de deriva positiva.

Disminuya la dosis maxima de dosificacion de titulante.

El vaso de titulacion esta lleno, supera el volumen maximo de 150 ml.

Vacie el vaso y llénelo con disolvente nuevo. El equipo pedira el volumen de disolvente
agregado a la celda (en la marca de la celda MIN) edite 50 ml y actualice este valor.

El vaso esta marcado con MIN (50 ml) y MAX (150 ml)

Corregir el volumen mediante la funcidon “Opciones Generales / Vol. estimado de celda“
y editar el volumen correcto de la celda.

Papel no esta presente
La impresora no esta conectada o fuera de linea

Tiempo de espera impresora
Apague la impresora y el equipo, verifique que el cable este debidamente conectado,
proceda encender la impresora y seguido encienda el equipo.
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ERROR 57 Error Bomba Bomba bloqueada
ERROR 58 Error Valvula Valvula esta bloqueada
ERROR 59 Error bureta La bureta no esta presente

Descripcion partes bomba

Bomba
dosificadora

Manguera
Dosificacion

Bureta

Manguera
Succidén

Jeringa

Embolo

A \

e
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ERROR 57 Error Bomba Bomba bloqueada
ERROR 58 Error Valvula Valvula esta bloqueada
ERROR 59 Error bureta La bureta no esta presente

1) Reinicie la unidad.
2) Verifique que el eje de la bomba dosificadora este en la posicion inicial de lo contrario se puede realizar de
manera manual con el equipo apagado, mediante el uso de una llave Bristol de 6mm o 3/16 Inch. En
sentido de las manecillas del reloj Baja el piston o eje, al contrario, sube.

C) La superficie del eje/piston
debe estar al mismo nivel en
la posicidn inicial.

a)Retiro la bomba
dosificadora del
compartimiento

-

b)Ubico el tornillo en la
parte inferior de la
bomba e incorporo la

Ilave Bristol
[ _Jau N

D) Compruebe la alineacién
de la ranura ‘

A
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ERROR 57 Error Bomba Bomba bloqueada
ERROR 58 Error Valvula Valvula esta bloqueada
ERROR 59 Error bureta La bureta no esta presente

3) Verifique que la bureta esta bien acoplada.

Verifico la alineacion de
la perilla, de no estarlo
ajustarlo manualmente
como se muestra.

Verifico que las guias
de la véalvula coincidan,
de no estarlo la ajusto
manualmente.

—> Eje/Pistén

Verifico que el embolo
este bien acoplado al

m HP\NNN eje de la Bomba
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ERROR 57 Error Bomba Bomba bloqueada
ERROR 58 Error Valvula Valvula esta bloqueada
ERROR 59 Error bureta La bureta no esta presente

3) Verifique que la punta dosificadora no este obstruida

SHOT ON POCO X3 NFC

HANNKN
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ERROR Limites excedido jVolumen maximo dispensado!

61 No se alcanzd el punto final porque se ha dispensado el volumen de titulante maximo
configurado.
Verificar si la muestra se disuelve bien en el medio.
Aumentar el volumen de titulante en Parametro de terminacion del método.

ERROR Potencial fuera La entrada de mV esta fuera de rango.

72 de rango El electrodo del equipo maneja un rango de 2 a 1000 mV, este error esta asociado cuando
la lectura supera los 1000mV :
Compruebe si el electrodo esta correctamente conectado y sumergido en el liquido.
El solvente o mezcla de solventes poseen alta humedad o polarizacion (cuando se emplean
solventes no aptos para KF). Cuando la mezcla de solventes supera mas del 50% v/v del
solvente especifico para KF.
El electrodo no esta recibiendo la corriente enviada por la tarjeta electronica.
Cambio de electrodo.
Dispense titulante de manera manual con el agitador activado, cuando el solvente tome un
tono amarillo claro, deje de dispensar e inicie la titulacion de manera normal.

A
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* Enla pantalla de inicio pulsamos la tecla de “Opciones generales”

e Selecciones la opcion “Revisidn de calibracion”

* Tomamos un multimetro con escala para medir JA.

« Colocamos cada punta del multimetro en cada pin del

electrodo de KF.

* Y revisamos que los valores arrojados por el equipo

, correspondan a los valores reportados por el multimetro. Si

i~ el multimetro da valores negativos, cambie la posicion de las
. puntas.

S

Revisian Calibrac Inn

Ef‘”’“lthe el calibrador nel conector B
1lice mul timetro rPara comproba
exactitud mU-smA, i i

Medido: 4d.9 mU

HANNKN
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ERROR Limites

119 excedidos
ERROR Potencial fuera
120 de rango
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iSe supero la duracion maxima de titulacion!

La titulacion se interrumpio porque se ha superado la duracion maxima de la titulacion.
Ingresar a opciones de método y seleccionar parametros de terminacion y aumentar el
tiempo de terminacion.

Si el método tiene volumen de pre- dosificacidn, la celda puede estar sobre titulada, los mV
son bajos < 20mV, y no genera deriva, el titulador esperara hasta que se de un valor de
deriva de no darse generara el error, disminuir el volumen de pre - dispensacion. Si es un
método de estandarizacion verificar que la seleccion del estandar sea el adecuado.

iSe ha superado la duracion maxima de pre - titulacion !

La etapa de pre — titulacion no se completd porque se superd la duracion maxima de
titulacion.

Compruebe el sellado del recipiente de titulacion.

El equipo se demora en calcular |la deriva , por variacion del mV.

Revise si los desecantes no esta saturados de humedad. De lo contrario cambiarlos o
secarlos.

Verificar que no le estén dando flujos de aire (aire acondicionado) al equipo, ocasiona
inestabilidad en la deriva.

Revisar los reactivos, si no son de uso frecuente, almacenar el reactivo con la tapa original.
Si gueda poca cantidad de reactivo en la botella, este se afecta por la humedad que queda
en la parte vacia, afectando la estabilidad de la deriva. Cambie el sistema de reactivos.
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REACTIVOS KARL FISCHER

1.88015.1000 /\ 1.88010.1000 '
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REACTIVOS KARL FISCHER

REACTIVOS KARL FISCHER
MERCK

HONEYWELL
‘HHI\NNI\
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Karl Fischer Volumétrico Hl 933 — Reactivos

One-Component vs. Two-Component Reagent Systems

Titrant Titrant

Sulfur Dioxide
lodine
Base

One-Component

+ High Flexibility
+ Simple Handling

- Stability (two-years)
- Titration Speed

Methanol

Solvent Solvent

HANNKN
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Karl Fischer Volumétrico HI 933 — Titulantes KF

« 1 mgof H>O0/ mL of titrant
— For samples with less than 200 ppm H.0

« 2mg of H-0/ mL of titrant

— Forsamples with less than 1000 ppm
H.0

* 5mgof H-0/ mL of titrant

— For samples with 1000 ppm to 100%

H.0
laoahNe

mstruments
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Karl Fischer Volumeétrico HI 933 — Reactivos UN COMPONENTE

REACTIVOS MERCK REACTIVOS HONEYWELL

1.88005.1000 : CombiTitrant 5, approx. 5 mg H20/mL
1.88006.1000: CombiTitrant 5 Keto, approx. 5 mg H20/mL
for aldehidos and ketones

1.88002.1000: CombiTitrant 2, approx. 2 mg H20/mL

1.88001.1000: CombiTitrant 1, approx. 1 mg H20/mL

1.88009.1000: CombiMethanol, dried methanol for Karl
Fischer titration max. 0.01% water

188020.1000: CombiSolvent oils
188021.1000: CombiSolvent fats

1.88007.1000: CombiSolvent Keto, methanol-free solvent for
aldehydes and ketones

34805: HYDRANAL-Composite 5 Reactivo de un componente,
valor ~5mg/mL

34816: HYDRANAL-Composite 5 K Reactivo de un
componente para la valoracion de cetonas y aldehidos, valor
~5mg/mL

34806 HYDRANAL-Composite 2 Reactivo de un componente,
valor ~2mg/mL

34827: HYDRANAL-Composite 1 Reactivo de un componente,
valor ~1mg/mL

37817 HYDRANAL-Methanol Rapid Medio con los
aceleradores

34697 HYDRANAL-Solver (Crude) Oil Medio operativo con
metanol, xileno y cloroformo para valoracion en aceites

34698 HYDRANAL-Medium K Medio operativo menos toxico
con cloroformo para cetonas y aldehidos

i HANNR
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Karl Fischer Volumeétrico HI 933 — Reactivos DOS COMPONENTES

REACTIVOS MERCK REACTIVOS HONEYWELL

1.88010.1000: Titrant 5, approx. 5 mg H20/mL

1.88011.1000: Titrant 2, approx. 2 mg H20/mL

1.88015.1000: Solvent, for the two-component titration

188016.1000: For water determinations in oils and fats we
recommend Solvent oils & fats

34801 HYDRANAL-Titrant 5 Reactivo de dos componentes,
valor ~5mg/mL

34811 HYDRANAL-Titrant 2 Reactivo de dos componentes,
valor ~¥2mg/mL

34800 HYDRANAL-Solvent Medio operativo con valoracion
de dos componentes

34697 HYDRANAL-Solver (Crude) Oil Medio operativo con
metanol, xileno y cloroformo para valoracion en aceites

34812 HYDRANAL-Solvent CM Medio operativo para
valoracion de dos componentes con metanol y cloroformo
para valoracion en muestras no opuestas

34749 HYDRANAL-Solvent Oil Medio operativo para
valoracion de dos componentes con metanol y 1-hexanol
para valoracion en muestras no opuestas

HANNR
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Karl Fischer Volumétrico Hl 933 — ESTANDARES

REACTIVOS MERCK REACTIVOS HONEYWELL

1.06664.0100: Sodium tartrate dihydrate, volumetric 34803 HYDRANAL-Sodium Tartrate Dihydrate Sustancia de
standard for water determination according to Karl Fischer, pruebas para valoracion volumétrica con contenido de agua
contains 15.66% H20. 100 gramos ~15,66 %. 100 gramos.

1.88052.0010: Water standard 1%, contains 10 mg H20. 10 34849 HYDRANAL-Water Standard 10.0 Estandar liquido con
ampolletas x 8 mL contenido de agua 10,0mg/g = 1,0 % 10 ampolletas x 8 mL

Los estandares del 1% se emplean para las calificaciones de desempefio del equipo, y son adquiridos por el cliente

HI 930806: Calificacion de diseno, instalacion, operacion y desempeio para HI933
HI 900806: Calificacion de disefo, instalacion, operacion y desempefio para HI903

HANNN
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Consumibles y mantenimiento
preventivo
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Sustitucion de Jeringa

Cambio de piezas vestibles
Jeringa

1)HI 900210 Jeringa de 10ml
2) H1 900205 Jeringa de 5ml
HI1 903/933
La exposicion prolongada a los
titulantes puede hacer que tanto la
jeringa de vidrio dentro de la bureta
como el embolo y las mangueras de
succion y dosificacion de titulante se
degraden con el tiempo. La
degradacion de estos componentes
puede provocar fugas que pueden ser
peligrosas tanto para el personal como
para la electronica del titulador.

ok
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TITULANTE

Titulante Karl Fischer

q

FRECUENCIA APROXIMADA

6 -12 meses



Sustitucion de manguera /tubo de succion y dosificacion o dispensacion de
titulante

TUBOS/MANGUERAS

TITULANTE FRECUENCIA
APROXIMADA
Titulantes que cristalizan o
forman precipitado o 3 - 6 meses
residuos

HI 900570S tubo de aspiracion  HI 900580S tubo de dosificacidn
HI 903/HI 933 Hl 903/HI 933

fLoney
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Sustitucion de O’rings o empaques ‘

e
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Sustituir tambiéR
para las tapas de *
titulante,
solvente y
residuos

HI1 900527 Septum / tabique (5)
HI 903/933

EMPAQUES ORINGS / SEPTUM

KARL FISCHER FRECUENCIA APROXIMADA
Volumeétrico o 3 - 6 meses
HI 900540 Kit de empaques o ol
Orings Septum Acorde al uso

HI 903/933



Regeneracion de desecantes ‘
silice gel / tamiz molecular

e

T EUFLR R

0 HI900550

unments

-
' NS

|

HI 900550 Desecante : HI 903/933

El valorador KF contiene un gel de silice indicador inorganico. En
cuanto a la regeneracién, recomendamos 1 hora entre 125y 150 °
C. Cuando se vuelven de color marrdén oscuro, se han dejado en el
horno durante demasiado tiempo. Cuando el gel se usa y necesita
ser regenerado se vuelve transparente, cuando esta
completamente regenerado y listo para usar debe ser de color
naranja.

HANN
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, Los desecantes/tamices ayudan
3 g a mantener tasas de deriva bajas
t y estables dentro de la celda de
titulacion mientras
entrada de humedad ambiental

en el sistema de solvente. . Made i ;

evita la 4190055

HI 900551 Tamiz molecular: Hl 904/934
Los métodos para la regeneracion de los tamices moleculares
incluyen el cambio de presion (como en los concentradores de
oxigeno), el calentamiento y la purga con un gas portador (como
cuando se usa en deshidratacion con etanol), o el calentamiento
a alto vacio. La temperatura de regeneracion para este tipo de
tamiz es de 4 horas a 300 °C.



Mantenimiento preventivo:

El mantenimiento preventivo permite alargar la vida util de los consumibles del equipo y
garantizar |la correcta operatividad del equipo.

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

Para la limpieza utiliza elementos de proteccidon personal, gafas, guantes y bata.
Emplea reactivos para la limpieza como etanol, metanol o isopropanol
Tenga panos whypall o pafios suaves para la limpieza.

Siempre que sustituya las mangueras de succion, dosificacion y jeringa, antes de cargar el
titulante realice purgas con el solvente con el fin de verificar que el sistema quede exento de
fugas, de lo contrario reitre la piza e instalela nuevamente acoplandola de mejor manera.

Si el equipo presenta fugas, limpie los residuos de yodo (titulante) con el solvente de KF, metanol
0 Eropanol, de manera inmediata , no deje que se seque ya que las piezas pueden quedar
adheridas (pegadas) y danos electrdnicos.

NO opere el equipo con fugas.

Si el equ(if)o no es usado frecuentemente retire los reactivos (titulante y solvente) garantizando
que quede exento de estos mediante purgas con metanol, propanol o etanol y almacene los
reactivos con las tapas originales.

‘ = H insiruments
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Mantenimiento preventivo bureta

Para limpiar la bureta, siga estos pasos:

* S| la bureta esta llena de titulante, retire el tubo de
botella de titulante y purgue la bureta.

aspiracion de la

* Inserte el tubo de aspiracion en el disolvente Karl Fischer
« Cebe la bureta para llenar la bureta con disolvente (utilice 2

enjuagues).

* Durante el segundo llenado de la bureta, retire el tu
del solvente y deje que el aire reemplace el liquido en

Este procedimiento se recomienda realizarlo 1 vez

D0 de aspiracion
a bureta.

DOI Ssemana.

Si este sencillo procedimiento de limpieza no es adecuado, y observa
mayor contaminacion de las piezas de la bureta realice el siguiente

procedimiento

[ Trap i
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Mantenimiento preventivo bureta

- Para realizar esta limpieza profunda la bureta
debe estar exenta de titulante, purguela con
solvente y por ultimo gue quede vacia.

« Utilice la llave de extraccion de buretas
HI900942 para quitar la tapa protectora de la
parte inferior del conjunto de la bureta, enrdscala
y hala hacia afuera.

* Utilice los dedos para desenroscar la jeringa del
conjunto de la bureta.

- Extraiga el piston de la jeringa, y déjelo
descansando encima de un pafno, evitar dar
golpes al piston ya que lo puede deformar
quedando fuera de operacion

« Limpiar tanto el piston como la jeringa con
metanol, etanol o propanol

* Retirar el exceso de liquido. A

Llave de extraccion\\ )




Mantenimiento preventivo bureta

Nota: Enjuague los tubos, la jeringa y el piston con disolvente
seco (etanol, isopropanol o metanol) antes de volver a montar

para eliminar el exceso de agua.

iAdvertencia!l Evite el contacto del valorante con las manos
desnudas. Evite derramar el titulante. Limpie el lado externo de
la jeringa y el piston para eliminar los productos quimicos
agresivos. No toque la parte blanca de PTFE del piston o las
paredes internas de la bureta con las manos desnudas o con
materiales grasosos.

Este mantenimiento profundo se puede realizar cada 15
dias.

T
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Para el reemplazo de los consumibles
consultar

https://www.youtube.com/watch?v=Rv4t4LgZcZ0 Mantenimiento general

https://www.youtube.com/watch?v=cqcl7WaoWP0O  Mantenimiento preventivo: Cambio de empaques

https://www.youtube.com/watch?v=8rno4P161TQ Mantenimiento preventivo: Cambio de jeringa

https://www.youtube.com/watch?v=R62sm3aKsE4 Mantenimiento preventivo: Cambio de manguera
de succion y dosificacion de titulante

abhs
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https://www.youtube.com/watch?v=Rv4t4LqZcZ0
https://www.youtube.com/watch?v=cqcI7WaoWP0
https://www.youtube.com/watch?v=8rno4PI61TQ
https://www.youtube.com/watch?v=R62sm3aKsE4

Analito: la especie quimica que se mide en una titulacion.

Bureta: una pieza cilindrica graduada de material de vidrio de laboratorio que se utiliza para dispensar cantidades precisas de
solucion.

Punto final: el punto en el que se detiene una titulacién porque un cambio fisico en la solucion ha indicado una titulacion completa. Los
puntos finales de la titulacién suelen coincidir con el punto de equivalencia. También se puede utilizar un punto final de valor fijo (pH o
mV). La titulacion se detendra en el punto deseado independientemente de si la titulacion estd completa.

Titulacién Karl Fischer: titulacion que utiliza una reaccidon quimica especifica para determinar el agua.
Titulacidén potenciométrica: titulacién en la que el punto final se determina controlando el voltaje de la solucion utilizando un electrodo.
Reactivo: El quimico agregado en una titulaciéon que hace que ocurra la reaccion dada.

Desviacion estandar relativa (RSD): una medida de la cantidad de variacion relativa en un conjunto de datos. Se calcula dividiendo la
desviacién estandar por la media: RSD = (Desviacién estandar de X) * 100 / (Media de X).

Titulante: El quimico agregado en una titulacion que hace que ocurra la reaccion dada.

Repetibilidad: La variacién en las mediciones de muestras tomadas por una sola persona o instrumento en las mismas condiciones.
Medio: En Karl Fischer se designa al solvente donde se homogeniza y disuelve la muestra. H“HP\NNN
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Deriva: tasa de ingreso de humedad del ambiente que ingresa a la celda de titulacién. ‘



Contactenos

para mayor

informacion,
dudas e

inquietudes

Ricardo Barrera Hernandez
Product Manager Tituladores
Cel: 315503 1119

E- mail: ricardo@hannacolombia.com
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