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Esta documentacion esta protegida con derechos de autor. Todos los
derechos reservados.

Esta documentacion constituye un documento original.

Esta documentacion se ha elaborado con la mayor precision. No obstante
puede que haya algun error. Le rogamos nos informe de eventuales erro-
res a la direccion arriba indicada.

Exencion de responsabilidad

La garantia no incluye deficiencias que surjan por circunstancias que no
sean responsabilidad de Metrohm, tales como un almacenamiento inade-
cuado, uso inapropiado, etc. Las modificaciones no autorizadas en el pro-
ducto (por ejemplo, conversiones o0 accesorios) excluyen cualquier respon-
sabilidad del fabricante por los dafos resultantes y sus consecuencias.
Deben seguirse estrictamente las instrucciones y notas de la documenta-
cion del producto de Metrohm. En caso contrario, queda excluida la res-
ponsabilidad de Metrohm.
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Informacion general

1 Informacion general

11 OMNIIS Coulometer — Descripcion de producto

El OMNIS Coulometer es el aparato central de un sistema de titulacion
OMNIS para titulaciones Karl Fischer coulométricas. Usando los accesorios
adecuados, se pueden realizar titulaciones Karl Fischer coulométricas para
la determinacion del contenido de agua.

En los "Application Bulletins" y "Application Notes", que puede solicitar
gratuitamente a su representante regional de Metrohm, se incluye infor-
macion sobre aplicaciones especiales. También tiene a su disposicion dis-
tintas monografias sobre los temas de tecnologia de titulacion y electro-
dos.

1.2 OMNIS Coulometer - Versiones del producto

El producto se suministra en las siguientes versiones:

Tabla 1  Versiones del producto

Numero de articulo Designacion Caracteristica de la version
2.1018.0010 OMNIS Coulometer sin agitador magnético
2.1018.0020 OMNIS Coulometer con agitador magnético inte-
grado
La informacion sobre las licencias funcionales se puede consultar en
el sitio web de Metrohm o a través del representante regional de
Metrohm.
La placa de caracteristicas contiene el numero de articulo y el numero de
serie para identificar el producto:
e N
1 \.\
— ———5
| .
4 —— -6
N /
1 (01) = numero de articulo conforme a 2  (21) = namero de serie

la norma GS1


https://www.metrohm.com/

Acerca de la documentacion

3 (240) = namero de articulo Metrohm 4 Certificacion
5 Certificacion 6 Caracteristicas técnicas
1.3 Acerca de la documentacion

Posibles representaciones en la documentacion:

Representa- Significado
cion
(5-12) Referencia cruzada a la leyenda de una figura

(Numero de la figura - Elemento en la figura)

1 Paso de instruccion

Método Parametros, elementos de menu, pestafas y dialogos

Archivo » Nu Ruta del menu

evo

[Siguiente] Boton o tecla

ﬂ Informacion complementaria al texto descriptivo

G Aviso

En los graficos, las flechas o marcos de color naranja
indican la referencia al texto descriptivo. Los elemen-
tos correspondientes también pueden estar en color
naranja.

‘1 Movimiento
En los graficos, las flechas azules indican la direccion

de movimiento. Los elementos que se van a mover
también pueden estar en color azul.




Informacion general

14 Informacion adicional

En las siguientes paginas se encuentra informacién adicional sobre el pro-
ducto:

= Sitio web de Metrohm https.//www.metrohm.com — Documentos en
formato PDF, vision conjunta de la familia de productos, informacion
sobre aplicaciones y datos de los accesorios.

=  Metrohm Knowledge Base https://quide.metrohm.com — Contenidos
individuales filtrados por tema, instrucciones en video, informacién
sobre OMNIS Software.

1.5 Visualizar accesorios

En el sitio web de Metrohm se puede consultar la informacion actual
sobre el suministro basico y los accesorios opcionales.

1 Buscar producto en el sitio web
» Acceder al sitio web https:.//www.metrohm.com.

- Hacer clicen &\
= Introducir el numero de articulo del producto (p. €j.
2.1001.0010) en el campo de busqueda y pulsar [Enter].

Aparece el resultado de la busqueda.

2 Visualizar la informacion sobre el producto

» Para visualizar los productos que coinciden con el término de bus-
queda, hacer clic en Modelos de producto.
» Hacer clic en el producto deseado.

Se mostrara la informacion detallada del producto.

3 Visualizar los accesorios y descargar la lista de accesorios

= Para visualizar los accesorios, desplazarse hasta Accesorios y
mas.
— Se muestra el suministro basico.
— Hacer clic en [Piezas opcionales] para visualizar los acce-
sorios opcionales.
= Para descargar la lista de accesorios, hacer clic en [Descargar
accesorios PDF] en Accesorios y mas.

H Metrohm recomienda guardar la lista de accesorios como refe-
rencia.


https://www.metrohm.com
https://guide.metrohm.com
https://www.metrohm.com

Uso adecuado

2 Seguridad

2.1

2.2

Uso adecuado

Los productos Metrohm se utilizan para el analisis y el manejo de produc-
tos quimicos.

Por ello, el uso requiere que el usuario tenga conocimientos basicos y
experiencia en la manipulacion de productos quimicos. Ademas, se requie-
ren conocimientos sobre la aplicacion de las medidas de proteccion contra
incendios prescritas en los laboratorios.

La observacion de esta documentacion técnica y el cumplimiento de las
especificaciones de mantenimiento constituyen una parte importante del
uso adecuado.

Cualquier empleo mas alla del uso adecuado u otro tipo de uso se consi-
derara un uso incorrecto.

Los datos sobre valores de servicio y valores limite de productos individua-
les, en caso de que sean relevantes, se incluyen en la seccion "Caracteristi-
cas técnicas".

El exceso y/o el incumplimiento de los valores limite indicados durante el
funcionamiento pone en peligro a las personas y los componentes. El
fabricante no asumira ninguna responsabilidad por los dafios debidos al
incumplimiento de estos valores limite.

La declaracion de conformidad pierde su validez en caso de realizarse
modificaciones en los productos o los componentes.

Responsabilidad del operador

El operador debe garantizar el cumplimiento de las normas basicas de
seguridad laboral y prevencion de accidentes en los laboratorios quimicos.
El operador tiene las siguientes responsabilidades:

= Formar al personal en el manejo seguro del producto.

» Formar al personal en el uso del producto de acuerdo con la documen-
tacion del usuario (por ejemplo, instalacion, funcionamiento, limpieza,
eliminacion de fallos).

= Formar al personal en las normas basicas de seguridad laboral y pre-
vencion de accidentes.

= Proporcionar equipo de proteccion personal (por ejemplo, gafas de
seguridad, guantes).

= Proporcionar herramientas y equipos adecuados para realizar el trabajo
de forma segura.



Seguridad

El producto solo puede utilizarse cuando esta en perfecto estado. Las
siguientes medidas son necesarias para garantizar el funcionamiento
seguro del producto:

Comprobar el estado del producto antes de utilizarlo.
Solucionar inmediatamente los defectos y las averias.
Mantener y limpiar el producto regularmente.

2.3 Requisitos exigidos al personal operario

Unicamente el personal cualificado puede manejar el producto. El perso-
nal cualificado son las personas que cumplen los siguientes requisitos:

Conocer y cumplir la normativa basica sobre sequridad laboral y pre-
vencion de accidentes en los laboratorios quimicos.

Disponer de conocimientos sobre la manipulacion de productos quimi-
cos peligrosos. El personal es capaz de reconocer y evitar posibles peli-
gros.

Disponer de conocimientos sobre la aplicacion de medidas de protec-
cion contra incendios para laboratorios.

Utilizar y entender correctamente la informacion relevante para la
sequridad. El personal puede manejar el producto con seguridad.

Leer y comprender la documentacion del usuario. El personal maneja el
producto segun las instrucciones de la documentacion del usuario.

2.4 Indicaciones de seguridad

2.4.1 Peligros a causa de tension eléctrica

El contacto con la tension eléctrica puede causar lesiones graves o la
muerte. Para evitar los peligros derivados de la tension eléctrica, tenga en
cuenta lo siguiente:

Utilice el producto solo cuando esté en perfectas condiciones. La car-
casa también debe estar intacta.

Utilice el producto solo con las fundas colocadas. Si las cubiertas estan
danadas o faltan, desconecte el producto del suministro eléctrico y
pongase en contacto con el representante de servicio regional de
Metrohm.

Componentes conductivos (por ejemplo, fuente de alimentacion, cable
de alimentacion, tomas de conexion) contra la humedad.

Encargue siempre los trabajos de mantenimiento y las reparaciones de
los componentes eléctricos a un representante de servicio regional de
Metrohm.



Indicaciones de seguridad

» Desconecte el producto del suministro eléctrico inmediatamente si se
produce al menos uno de los siguientes casos:
— La carcasa esta dafada o abierta.
— Los componentes conductivos estan dafados.
— Ha penetrado la humedad.

2.4.2 Peligros derivados de sustancias bioldgicas y quimicas

El contacto con sustancias bioldgicas peligrosas puede provocar intoxica-
ciones por toxinas o infecciones por microorganismos. El contacto con
sustancias quimicas agresivas puede provocar intoxicaciones o quemadu-
ras quimicas. Para evitar los riesgos derivados de sustancias bioldgicas o
quimicas peligrosas, considere lo siguiente:

= Etiquete el producto de acuerdo con la normativa si se utiliza para sus-
tancias con potencial de riesgo quimico que generalmente estan suje-
tas a la normativa de sustancias peligrosas.
= Use equipo de proteccion individual (por ejemplo, gafas de proteccion,
guantes).
= Utilice el extractor al trabajar con sustancias peligrosas de vaporizacion.
= Elimine las sustancias peligrosas de acuerdo con la normativa.
» Limpie y desinfecte las superficies contaminadas.
= Utilice solo productos de limpieza que no activen ninguna reaccion
secundaria indeseada con los materiales que deben limpiarse.
= Elimine los materiales con contaminacion quimica conforme a la nor-
mativa (p. ej., el material de limpieza).
= En caso de devolucion a Metrohm AG o a un representante regional de
Metrohm, proceda del modo siguiente:
— Descontamine el producto o sus componentes.
— Elimine el etiquetado de las sustancias peligrosas.
— Redacte una declaracion de descontaminacion y adjuntela al
producto.

243 Peligros derivados de sustancias altamente inflamables

El uso de sustancias o gases altamente inflamables puede provocar incen-
dios o explosiones. Para evitar los peligros de las sustancias altamente
inflamables, considere lo siguiente:

= Evite las fuentes de ignicion.
» Utilice una proteccion de tierra.
= Utilice un extractor.

2.4.4 Peligros a causa del derrame de liquidos
El escape de liquidos puede causar lesiones y dafar el producto. Para evi-
tar los peligros de las fugas de liquidos, considere lo siguiente:

» Compruebe regularmente que el producto y los accesorios no tengan
fugas ni conexiones sueltas.



2.4.5

2.5

Seguridad

= Sustituya inmediatamente los componentes y elementos de unién no
estancos.

= Apriete los elementos de union sueltos.

= No afloje las conexiones de tubo bajo presion.

= No libere los tubos bajo presion.

= Extraiga los extremos de tubo con cuidado de los recipientes.

= Deje que los liquidos de los tubos se viertan con cuidado en los reci-
pientes adecuados.

= Introduzca las puntas de bureta completamente en los recipientes.

» Recoja los liquidos derramados y eliminelos de acuerdo con la norma-
tiva.

= Sise sospecha que ha entrado liquido en el aparato, desconéctelo del
suministro eléctrico. A continuacion, haga que el aparato sea revisado
por un representante de servicio regional de Metrohm.

Peligros durante el transporte del producto

Al transportar el producto pueden derramarse sustancias quimicas o biolé-
gicas. Algunas partes del producto pueden caerse y danarse. Existe riesgo
de lesiones por sustancias quimicas o bioldgicas y por la rotura de piezas
de vidrio. Para garantizar un transporte seguro, considere lo siguiente:

= Retire las piezas sueltas (p. €j., gradillas de muestras, recipientes de
muestras, botellas) antes del transporte.

= Elimine los liquidos.

= Eleve y transporte el producto sujetandolo con las dos manos en la
placa base.

= Eleve y transporte los productos pesados solo segun las instrucciones.

Diseno de las indicaciones de advertencia

En la presente documentacion se emplean advertencias del siguiente
modo.

Estructura

1. Gravedad del peligro (palabras de senalizacion)
2. Naturaleza y origen del peligro

3. Consecuencias de ignorar el peligro

4. Medidas para evitar el peligro

Niveles de proteccion

Mediante colores y palabras de sefalizacion se identifica el nivel de pro-
teccion.

/\ PELIGRO

Describe un peligro inminente. Si no se evita, las consecuencias son la
muerte o lesiones gravisimas.



Significado de los simbolos de advertencia

/\ ADVERTENCIA

Describe un peligro potencialmente inminente. Si no se evita, las con-
secuencias pueden ser la muerte o lesiones gravisimas.

A\ ATENCION

Describe un peligro potencialmente inminente. Si no se evita, las con-
secuencias pueden ser lesiones leves o de poca importancia.

AVISO

Describe una situacion potencialmente perjudicial. Si no se evita, el
producto o algo situado en el entorno del producto pueden sufrir
danos.

2.6 Significado de los simbolos de advertencia

Con el fin de evitar accidentes y dafos, los simbolos de advertencia en el
producto o en la documentacion indican peligros potenciales o llaman la
atencién sobre determinados comportamientos.

Dependiendo de la finalidad de uso, el operador coloca también otros
simbolos de advertencia en el producto. Deberan seguirse las correspon-
dientes indicaciones del operador.

Tabla 2  Simbolos de advertencia segun la norma ISO 7010 (ejemplos)

Simbolo de advertencia / Significado Simbolo de advertencia / Significado

f Simbolo de advertencia general

Advertencia de objeto puntia-
gudo (cortes / pinchazos)

Advertencia de superficie
caliente

Advertencia de lesiones en las
manos (aplastamiento)

Advertencia de sustancias corro-
sivas

Advertencia de tension eléctrica

Advertencia de radiacion éptica Advertencia de radiacion laser

Advertencia de sustancias infla-
mables

Advertencia de riesgo bioldgico

Ul -l i

Advertencia de sustancias toxi-
cas

il gl dl <




3 Descripcion de funciones

3.1

Descripcion de funciones

ONMINIS Coulometer - Vision conjunta

£ Metrohm

OMNIS Coulometer

Interfaz de medida interna

Soporte para celda de titulacion
(6.02047.000)

Agitador magnético

Indicador de estado

Figura 1 OMNIS Coulometer (con agitador magnético) — Vision conjunta
1 Tapa 2
3  Barra de soporte (6.2016.050) 4
5 Anillo de ajuste (6.2013.010) 6
7 Barra de control del agitador magné- 8
tico
9 Interruptor de encendido/apagado
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OMNIS Coulometer — Visidn conjunta

3.1.1 Celda de titulacion Karl Fischer coulométrica — Versiones

81464 350 81465 320

200 m| 200 mi

§ 150 mI § 150 mi

100 mi 100 miI

50 mi 50 mi

1 2 3
Figura 2 3 versiones de la celda de titulacion Karl Fischer coulométrica
1 Celda de titulacion Karl Fischer / 80 - 2 Celda de titulaciéon Karl Fischer de

250 mL / coulométrica (6.1464.320) vidrio ambar / 80 - 250 mL / coulomé-

trica (6.1464.323)

3 Celda de titulacion Karl Fischer con 2
orificios laterales / 80 - 250 mL / coulo-
métrica (6.1465.320)



Descripcion de funciones

3.1.2 Celda de titulacion Karl Fischer coulométrica - Vision conjunta

iy
1 ;

\\ W-W‘TE

61464.320

200 ml

150 ml

100 ml

8
K p

Figura 3  Celda de titulacion Karl Fischer coulométrica (equipada) — Vision conjunta

APPROX.VOL.

1 Tubo de adsorcion (6.1403.030) 2 Cable del electrodo indicador
Con manguito esmerilado (6.2713.020) (6.02104.040)
Con codificacién azul para electrodos de

En combinacion con un OMNIS Sample
metal polarizables

Robot Oven, en caso necesario con oliva de
tubo (6.1808.310) para un tubo para purgar
gases.

11



OMNIS Coulometer — Descripcion de funciones

3  Electrodo indicador 4  Orificio para versiones de aplicacion
Con manguito esmerilado (6.2713.000) Tapon esmerilado (6.1437.000) con man-
Por ejemplo, electrodo de doble hilo de Pt quito esmerilado (6.2713.000)
para coulometria (6.0341.100)
5 Tapon roscado (6.2701.040) 6 Septo (6.1448.020)
para adicion de muestras manual
7 Celda de titulacion Karl Fischer / 80 - 8 Iman agitador
250 mL / coulométrica 25 mm (6.1903.030)

con soporte metalico fijado para soporte de
la celda de titulacion

9  Electrodo generador 10 Cable del electrodo del generador
Con manguito esmerilado (6.2713.010) (6.2104.620)
Sin diafragma (6.00349.100) o con dia- Con codificacion gris para electrodos gene-
fragma (6.00348.100) radores
3.2 OMNIS Coulometer — Descripcion de funciones

El OMNIS Coulometer consta de las siguientes unidades funcionales:

= Conexiones a la red de suministro y a la red Ethernet

» Interfaces para la conexion de otros modulos

= Conexion para 1 electrodo generador

» Entrada de medida INPUT 1 para 1 sensor de temperatura / 1 elec-
trodo pH / 1 electrodo de metal polarizable (tenga en cuenta el codigo
de colores)

» Entrada de medida INPUT 2 para 1 sensor de temperatura / 1 elec-
trodo pH (tenga en cuenta el codigo de colores)

= 1 agitador magnético integrado, opcional segun la version del pro-
ducto

El OMNIS Coulometer incluye la lo6gica necesaria para controlar el sistema
de titulacion. El OMNIS Coulometer se conecta al suministro eléctricoy a
la red de Ethernet. Todos los demas mddulos del sistema de titulacion se
conectan con el OMNIS Coulometer.

El OMNIS Coulometer conectado a la red Ethernet puede operarse con
OMNIS Software. El OMNIS Coulometer se encarga del suministro eléc-
trico de todos los modulos del sistema de titulacion y de la comunicacion
del sistema de titulacion con OMNIS Software.

El alcance de funciones del OMNIS Coulometer se define mediante
la licencia funcional seleccionada.
véase también

OMNIS Coulometer — Interfaces (capitulo 3.5, pdgina 16)



3.2.1

3.2.2

Descripcion de funciones

Agitador magnético — Descripcion de funciones

El agitador magnético se encarga de que la muestra se mezcle bien. La
velocidad de agitacion se puede ajustar en funcion de la cantidad y la vis-
cosidad de la muestra. El agitador magnético se maneja a través de la
barra de control del aparato o a través de OMNIS Software.

Celda de titulacion Karl Fischer coulométrica — Descripcion de
funciones

La celda de titulacion Karl Fischer coulométrica es un recipiente cerrado
para la determinacion del contenido de agua segun Karl Fischer. El equipo
varia en funcién de la version de aplicacion y del uso. Existen 3 versiones
de la celda de titulacién Karl Fischer coulométrica para satisfacer las nece-
sidades de diferentes aplicaciones:

« Celda de titulacidon Karl Fischer coulométrica (6.1464.320),

= Celda de titulacion Karl Fischer coulométrica (6.1464.323) de vidrio
ambar,

« Celda de titulacion Karl Fischer coulométrica (6.1465.320) con 2 orifi-
cios laterales.

La celda de titulacion Karl Fischer coulométrica se fija a un soporte de la
celda de titulacion en la barra de soporte. La version de vidrio ambar se
recomienda para materiales sensibles a la luz.

13
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Aparato principal OMNIS — Elementos de visualizacion y elementos de manejo

3.3 Aparato principal OMINIS - Elementos de visualiza-
cion y elementos de manejo

B

1. Metrohm

Figura 4  Aparato principal OMNIS — Elementos de visualizacion y ele-
mentos de manejo

1 Interruptor de encendido/apagado 2  Indicador de estado
multicolor

Elementos de visualizacion

El estado del aparato principal OMNIS se muestra mediante el indicador
de estado (4-2) en distintos colores (véase Sistema — Seriales, pdgina
15).

Elementos de manejo

El interruptor de encendido/apagado (4-1) sirve para el manejo del apa-
rato principal OMNIS mediante el hardware.

Tabla 3 Comportamiento del interruptor de encendido/apagado

Duracion de la pulsacion Senal acustica Funcién

Pulsacion corta (1-5s) Pitido después de 1s Encender el aparato.

Apagar el aparato.

Pulsacion muy larga (> 10 s) Pitido continuo después de Forzar el apagado.
8s




3.4

Descripcion de funciones

Sistema - Senales

Los componentes del sistema con elementos indicadores de estado mues-
tran su estado de servicio con colores y/o patrones intermitentes. El signifi-
cado de los colores y los patrones intermitentes se muestra en la siguiente
tabla.

Senal visual

Significado

El LED se enciende en amari-
llo.

Inicio del sistema o inicializa-
cién

El LED parpadea en amarillo
(con lentitud).

Listo para el establecimiento
de la conexion o el acopla-
miento

El LED parpadea en amarillo
(con rapidez).

Establecimiento de la cone-
xion iniciado o acoplamiento
en curso

El LED se enciende en verde.

Listo para el servicio

El LED parpadea en verde (con
lentitud).

En funcionamiento

41 b

El LED parpadea en rojo (con
rapidez).

Averia o fallo

Algunos componentes del sistema solo utilizan parte de los patrones inter-
mitentes mostrados.

15



OMNIS Coulometer — Interfaces EEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEE

3.5 OMNIS Coulometer - Interfaces

4 3
Figura 5 OMNIS Coulometer — Interfaces y conexiones

1 Conectores MDL 2  Conector HID
MDL = Metrohm Device Link. HID = Human Interactive Device.
Toma de conexion para cable de conexion Toma de conexion para unidades de mando
entre productos OMNIS externas

3  Conexion de red Ethernet o conexion 4 Toma de conexion a la red
LAN Toma de conexion para el suministro eléc-
LAN = Local Area Network. trico

Toma de conexién para un cable de cone-
xion a la red local

16 vennmnnn
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INPUT 2

Descripcion de funciones

GENERATOR

©) ~ 2

INPUT 1

3

Figura 6  OMNIS Coulometer u OMNIS Coulometer Module — Interfaz

de medida interna

Elemento de visualizacion
Elemento de visualizacién para la salida
GENERATOR

INPUT 1
Sensor de temperatura (codificacion roja)

o

Entrada de medida para electrodos de metal
polarizables (codificacion azul)

0

Entrada de medida para sensor potenciomé-
trico (codificacion verde)

Elemento de visualizacion
Elemento de visualizacién para la interfaz de
medida interna

2

GENERATOR

Conexion para el electrodo generador (codi-
ficacion gris)

INPUT 2

Sensor de temperatura (codificacion roja)

o)

Entrada de medida para sensor potenciomé-
trico (codificacién verde)

Entradas de medida INPUT 1 e INPUT 2
Las entradas de medida INPUT 1 e INPUT 2 estan marcadas con seg-

mentos circulares de color. Las marcas indican que en la toma de conexion

respectiva solo pueden insertarse tipos de cables de electrodo concretos:

Tabla 4  Significado de los colores

Rojo El conector soporta el sensor de temperatura.
Azul La conexion admite electrodos de metal polarizables.
Verde La conexion admite sensores potenciométricos.

17
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OMNIS Coulometer — Interfaces

Gris

La conexion admite un electrodo generador.




Entrega y embalaje

4 Entrega y embalaje

4.1 Entrega

Revise la entrega inmediatamente después de recibirla:

= Compruebe la integridad de la entrega mediante el albaran de entrega.

= Compruebe si el producto esta danado.

= Sila entrega esta incompleta o dafiada, pdngase en contacto con el
representante regional de Metrohm.

4.2 Embalaje

El producto y los accesorios se suministran en un embalaje especial muy
bien protegido. Asegurese de conservar este embalaje para garantizar un
transporte seguro del producto. Si existe un tornillo fijador de transporte,
guardelo también y reutilicelo.

19
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Instalacion por parte de Metrohm

5 Instalacion

5.1 Instalacion por parte de Metrohm

La instalacion del sistema la realiza siempre el representante de servicio
regional de Metrohm.

5.2 Lugar de instalacion

El producto solo es apto para el uso en espacios interiores y no se debe
utilizar en entornos potencialmente explosivos.

Los siguientes requisitos se deben aplicar al lugar de instalacion:

» L3 sala debe estar bien ventilada, protegida de la irradiacion solar
directa y de los cambios de temperatura excesivos.

= La superficie de instalacion debe ser estable y sin vibraciones. La super-
ficie de instalacion debe ser adecuada para la masa y el peso de los
componentes (ver datos técnicos).

= Todos los cables y conexiones deben ser accesibles durante el funciona-
miento. Los cables deben estar colocados de forma segura (sin peligro
de tropiezo).

= El puesto de trabajo debe tener un disefio ergondmico y permitir el
funcionamiento sin dificultades del producto.

5.3 Montar accesorios del agitador magnético

Accesorios necesarios:

» Barra de soporte (6.2016.050)
= Anillo de ajuste (6.2013.010)
» Soporte para celda de titulacion (6.02047.000)



Instalacion

1 Montar la barra de soporte

» Desatornille la barra de soporte de la pieza superior del soporte.

2 Montaje del anillo de ajuste

= Inserte el anillo de ajuste con la cuna hacia arriba sobre la barra
de soporte.
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Llenar el cartucho de adsorcion

3 Montar el soporte de la celda de titulacion

= Pulse la palanca de fijacion verde en el soporte de la celda de titu-
lacion.
= Desplace el soporte de la celda de titulacion sobre la barra de

soporte.
= Para fijar la palanca de fijacion verde suéltela a la altura deseada.

5.4 Llenar el cartucho de adsorcion

En funcion del producto OMNIS, hay disponibles diferentes cartuchos de
adsorcion o tubos de adsorcion.

Tabla 5  Cartuchos de adsorcion o tubos de adsorcion disponibles

Cartucho de adsorcion / tubo de adsorcion Numero de articulo Figura
Cartucho de adsorcion para el 6.01807.000 oll
OMNIS Solvent Module 2




Instalacion

Cartucho de adsorcion / tubo de adsorcion

Numero de articulo Figura

Tubo de adsorcion para celda de titulacion Karl Fis-  6.1403.030
cher coulométrica
J
Tubo de adsorcion para unidad de cilindro 6.1619.020
p /
o7
Tubo de adsorcion para botella de residuos en el 6.1609.000

OMNIS Dosing Module
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Llenar el cartucho de adsorcion

1 Retire la tapa de la carcasa

4

= Cartucho de adsorcion: suelte y retire la tapa, incluida la junta de
la carcasa.
= Tubo de adsorcion: levante y retire la tapa de la carcasa.

2 Retire el tamiz molecular (si hay uno)

= Retire el tamiz molecular y regenérelo en un armario de secado a
300 °C durante al menos 24 horas. Coloquelo en un desecador
para que se enfrie y, a continuacion, guardelo herméticamente en
una botella de vidrio; consulte también las preguntas frecuentes
sobre la titulacion Karl Fischer.

3 Llene el tamiz molecular

» Cartucho de adsorcion: cologue un tapon de algoddn que cubra
la base de forma que quede suelto en la parte inferior en la car-
casa. No apretar demasiado el algoddn para permitir un flujo de
gas suficiente. Llenar la carcasa hasta aprox. 1 cm debajo del
borde de la carcasa con tamiz molecular.

= Tubo de adsorcion: coloqgue un pequefio tapon de algodon en el
tamiz molecular. No apretar demasiado el algodon para permitir
un flujo de gas suficiente.

4 Cerrar la carcasa con tapa

E Asegurese de que la superficie de junta entre la carcasa y la
tapa esté limpia y seca, y que no presente restos de material de
llenado.


https://www.metrohm.com/de-ch/support-und-service/faq-kft/
https://www.metrohm.com/de-ch/support-und-service/faq-kft/

Instalacion

» Cartucho de adsorcion: enganche la tapa incl. la junta en el lateral
de la carcasa y ciérrela con el pestillo.
= Tubo de adsorcion: cierre la carcasa con la tapa.

E En caso de humedad del aire moderada, sustituya el tamiz molecu-
lar aprox. cada 6 semanas.

Un aumento de la deriva es un indicio de que el tamiz molecular
esta saturado y, por lo tanto, entra humedad de aire en la celda de
titulacion Karl Fischer coulométrica.

Consejo:

Después de sustituir el tamiz molecular, anote la fecha en la carcasa
del adsorbedor.

5.5 Equipar celda de titulacion Karl Fischer coulométrica

[\ ATENCION
Peligro de cortes debido a bordes afilados

Las piezas de cristal danadas y las astillas de cristal pueden provocar
cortes.

= Manipular las piezas de cristal (por ejemplo, electrodos, botellas)
con cuidado y precaucion.

» Utilice solo piezas de cristal que no estén danadas.
» Eliminar inmediatamente las piezas de cristal danadas.

25
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Equipar celda de titulacién Karl Fischer coulométrica

Preparar la celda de titulacion Karl Fischer coulométrica

Requisito:

= El tubo de adsorcion del electrodo generador (6.1403.030) se rellena
con algodon y tamiz molecular (véase “Llenar el cartucho de adsor-
cion”, capitulo 5.4, pdgina 22).

= Sise usa un modulo de dosificacion: el tubo de adsorcion para el
recambio de reactivo (6.1619.020) se llena con algoddn y tamiz mole-
cular.

Accesorios necesarios:

» Electrodo indicador, electrodo generador, tubo de adsorcion, etc.
(véase "Celda de titulacion Karl Fischer coulométrica — Vision con-
junta", capitulo 3.1.2, pdgina 11)

1 Coloque el iman agitador en la celda de titulacion Karl Fischer.

2 Corte los manguitos esmerilados a la longitud correcta. Procure que
no queden flecos.

3 Deslice los manguitos esmerilados sobre las ranuras de los electrodos
y del tubo de adsorcion. Deslice también un manguito esmerilado en
el adaptador para las versiones de aplicacion.

Equipar celda de titulacion Karl Fischer coulométrica
Requisito:

» La celda de titulacion Karl Fischer esta lista.

1 Inserte el tubo de adsorcion relleno de tamiz molecular en el elec-
trodo generador.

2 Introduzca el electrodo generador en el orificio esmerilado grande
posterior.

3 Introduzca el electrodo indicador en el orificio esmerilado izquierdo.

4 Enrosque el cable de electrodo con codificacion azul en el electrodo
indicador.

5 Enrosque un cable de electrodo con codificacion gris en el electrodo
generador.



Instalacion

6 Cologue el septo en el orificio delantero de la celda de titulacion y
atornillelo con el tapon roscado.

Apriete el tapdn roscado solo lo suficiente para que todo
guede herméticamente cerrado. El septo no debe deformarse.

7 Llenar la celda de titulacion Karl Fischer.(vease "Llenar la celda de
titulacion Karl Fischer coulométrica", capitulo 5.6, pdgina 27).

g Segun la aplicacion, inserte el adaptador deseado en el orificio para
versiones de aplicacion.

véase también

Celda de titulacion Karl Fischer coulométrica — Vision conjunta (capitulo
3.1.2, pdgina 11)

5.6 Llenar la celda de titulacion Karl Fischer coulomeé-
trica

ADVERTENCIA

Contacto con productos quimicos
Los productos quimicos pueden causar quemaduras.

= Use equipo de proteccion personal (por ejemplo, gafas de protec-
cion, guantes).

= Utilice el extractor al trabajar con sustancias peligrosas de vapori-
zacion.

Utilizacion de un electrodo generador con diafragma

Requisito:

= La celda de titulacion Karl Fischer esta completamente equipada con el
electrodo generador con diafragma. Seque previamente los componen-
tes a 50 °C en el horno.

Retire el tubo de adsorcion del electrodo generador.

=Y

2 Llene aproximadamente 5 mL de catolito en el electrodo generador.
3 Inserte el tubo de adsorcion en el electrodo generador.

4 Retire el tapon esmerilado derecho de la celda de titulacion Karl Fis-
cher.
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Montar la celda de titulacion Karl Fischer coulométrica

5 Con ayuda de un embudo, vierta suficiente anolito en la celda de
titulacion Karl Fischer hasta alcanzar la marca de 100 mL de la celda
de titulacion.

El nivel del anolito debera hallarse aprox. de 1 a 2 mm sobre el nivel
del catolito.

6 Cierre el orificio esmerilado derecho con el tapon esmerilado (con el
manguito esmerilado colocado).

Utilizacion de un electrodo generador sin diafragma
Requisito:

» La celda de titulacion Karl Fischer esta completamente equipada con el
electrodo generador sin diafragma. Seque previamente los componen-
tes a 50 °C en el horno.

1 Retire el tapdn esmerilado derecho de la celda de titulacion Karl Fis-
cher.

2 Anada aprox. 100 mL de reactivo en la celda de titulacion Karl Fischer
utilizando un embudo.

3 Cierre el orificio esmerilado derecho con el tapdn esmerilado (con el
manguito esmerilado colocado).

5.7 Montar la celda de titulacion Karl Fischer coulomé-
trica

Requisito:



Instalacion
La barra de soporte esta montada con anillo de ajuste y soporte de la
celda de titulacion (véase Montar accesorios del agitador magnético,

pdgina 20).

1 Colocar celda de titulaciéon

» Deslice el soporte metalico de la celda de titulacion Karl Fischer
coulométrica sobre el soporte de la celda de titulacion.

2 Comprobar la posicion de la celda de titulacion

= La celda de titulacion esta colocada en el centro del agitador
magnético.
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Conectar electrodos

3 Ajustar anillo de ajuste

OMhie .

= Deslice el anillo de ajuste por debajo del soporte de la celda de
titulacion.

= Gire el anillo de ajuste de modo que la cufa del soporte de la
celda de titulacion encaje en la cuia del anillo de ajuste.

= Fije el anillo de ajuste con el tornillo moleteado a la altura
deseada.

El anillo de ajuste sirve de tope inferior para el soporte de la celda de
titulacion. El tope facilita la correcta colocacion de la celda de titula-
cion en el agitador magnético.

5.8 Conectar electrodos

/\ ATENCION
Daios en el electrodo indicador

El electrodo indicador se dafa si se conecta a la conexion para el
electrodo generador. Como ambos electrodos tienen el mismo cabe-
zal enchufable, pueden conectarse de forma incorrecta. Las conexio-
nes en el aparato son diferentes.

= Tenga en cuenta la codificacion por colores de los cables de los
electrodos y el etiquetado de las tomas de conexion:
— Enchufe el cable de electrodo con codificacion gris en la
conexion GENERATOR y monte el electrodo generador.
— Enchufe el cable de electrodo con codificacion azul en la
entrada de medida INPUT 1 y monte el electrodo indicador.



Instalacion

Si el enchufe macho no se puede insertar facilmente, girelo con sua-

vidad ejerciendo un poco de presion hacia la derecha o la izquierda

hasta que encaje en el enchufe hembra.

= Alinee el punto rojo del enchufe macho con la cuna de la
entrada de medida.

= Inserte el enchufe macho hasta que encaje de forma perceptible
en su sitio.

Conexion de electrodo generador y electrodo indicador

Requisito:

El cable de electrodo con codificacion gris esta atornillado al electrodo
generador.

El cable de electrodo con codificacion azul esta atornillado al electrodo
indicador.

1 Abra la tapa del OMNIS Coulometer o del OMNIS Coulometer
Module.

2 Enchufe el cable de electrodo con la codificacion gris a la conexion
GENERATOR.

3 Enchufe el cable de electrodo con codificacion azul en la entrada
de medida INPUT 1.

4 Extraccion del cable

Extraiga los cables pasandolos por debajo del alma.

5 Cierre |a tapa.
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Enchufe del cable de alimentacion

5.9 Enchufe del cable de alimentacion

/\ ADVERTENCIA

Descarga eléctrica a causa de tension eléctrica

Peligro de sufrir lesiones al tocar componentes que se hallan bajo
tension eléctrica o a causa de la humedad en piezas conductivas.

Nunca abra la carcasa del aparato mientras el cable de alimenta-
cion esté conectado.

Proteja las piezas conductivas (p. ej. fuente de alimentacion, cable
de alimentacion, tomas de conexién) contra la humedad.

Si sospecha que ha penetrado humedad en el aparato, desconecte
el aparato del suministro eléctrico.

Los trabajos de mantenimiento y reparacion en componentes eléc-
tricos y electronicos solo debe realizarlos personal cualificado para
ello por Metrohm.

Accesorios necesarios:

= Cable de alimentacion:

— Longitud: max. 2 m
— Numero de conductores: 3, con puesta a tierra
— Seccion del conductor: min. 3 x 0,75 mm?/ 18 AWG

» Enchufe de aparato:

— IEC 60320, tipo C13, 10 A

« Cable de red:

32 ssmmmannm

— 6.2122.XX0 (segun las necesidades del cliente), min. 10 A




Instalacion

Enchufe el cable de alimentacion a la toma de conexion a la red
del producto. Utilice Unicamente cables de alimentacién autoriza-
dos.

Conecte el cable de alimentacion al suministro eléctrico.

Para desconectar el producto de la corriente, aisle el cable del
suministro eléctrico.
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Primera puesta en marcha por parte de Metrohm

6 Puesta en marcha

6.1 Primera puesta en marcha por parte de Metrohm

La primera puesta en marcha del sistema la realiza siempre el represen-
tante de servicio regional de Metrohm.



Titulacion coulométrica

7 Titulacion coulomeétrica

La titulacion Karl Fischer coulométrica es una version del método cla-
sico de determinacion del contenido de agua segun Karl Fischer.

7.1 ONMINIS Coulometer - Principios de coulometria
segun Karl Fischer

La titulacion Karl Fischer coulométrica es una version del metodo cla-
sico de determinacion del contenido de agua segun Karl Fischer. El
método tradicional trabaja con una solucion metandlica de yodo, dioxido
de azufre y una base como sustancia tampon. Cuando se titula una mues-
tra con contenido de agua, se producen varias reacciones que se pueden
resumir con la siguiente ecuacion:

H,0 + I, + [RNH]SO5CH; + 2 RN = [RNH]SO,CH; + 2 [RNH]|

Segun la ecuacion anterior, |, reacciona cuantitativamente con H,0. Esta
ecuacion quimica constituye la base para la determinacion del contenido
de agua.

En Ia titulacion Karl Fischer coulométrica se genera el yodo necesario
directamente por via electroguimica en el electrolito yodado ("bureta elec-
tronica”). Entre la cantidad de carga eléctrica y la cantidad de yodo gene-
rado existe una estricta relacion cuantitativa que se utiliza para la dosifica-
cion del yodo altamente precisa. Dado que el método coulométrico de
Karl Fischer es una determinacion absoluta, no se debe determinar nin-
gun titulo. Solo hay que asegurarse de que la reaccion que genera el yodo
discurre con un 100% de rendimiento de corriente. Esto lo garantizan
todos los reactivos disponibles actualmente.

La indicacion del punto final se realiza voltamétricamente aplicando una
corriente alterna de intensidad constante a un electrodo de Pt doble. Esto
ocasiona una diferencia de tension entre los cables de Pt. Esta diferencia
se reduce drasticamente en el momento en que existen pequefas cantida-
des de yodo libre. Esta circunstancia se utiliza para determinar el punto
final de la titulacion.
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OMNIS Coulometer — Trabajo con estandares de agua

7.2

7.3

Boletin n.°
N.©137

N.° 142

N.° 145

N.©209

ONMINIS Coulometer — Trabajo con estandares de

Estandares de agua certificados

Para la validacion del aparato como un sistema completo integrado deben
emplearse estandares de agua certificados convencionales con contenidos
de agua de 1,00 = 0,003 mg/g y/0 0,10 + 0,005 mg/qg.

ﬂ El estandar de agua de 1,0 mg/g es mas facil de manipular y, por

tanto, preferible.

Tabla 6  Gamas del peso de muestra recomendadas

Estandar de agua 1,0 mg/g 0,2..2,0¢

Estandar de agua 0,1 mg/g 0,5..50q9

OMNIS Coulometer — Adicion de muestras

Este capitulo contiene algunas instrucciones para la adicion de muestras.
Sin embargo, no es posible tratar por completo este tema. En los docu-
mentos del fabricante de reactivos y en los siguientes Application Bulle-
tins de Metrohm encontrard mas informacién al respecto:

Titulo
Determinacion coulométrica del contenido de agua segun Karl Fischer

Determinacion del contenido de agua segun Karl Fischer en gases no
explosivos

Determinacion de bajo contenido de agua en plasticos segun el método
del horno KF

Determinaciones del contenido de agua coulométricas segun Karl Fischer
en aceites aislantes, hidrocarburos y sus derivados

Tamaiio de los pesos de muestra

El pesaje de muestras deberia ser pequeno para poder titular el maximo
numero posible de muestras en la misma solucion de electrolito y para
acortar el tiempo de titulacion. Asegurese de que la muestra contenga al
menos 50 ug H,0. La tabla siguiente sirve de orientacion para el peso de
muestra.

Tabla 7  Peso de muestra recomendado




Titulacion coulométrica

Contenido de agua de la Peso de muestra Contenido de agua resul-
muestra tante

10000 ppm = 1% 10...100 mg 100...1000 pg

1000 ppm =0.1 % 100 mg...1g 100...1000 pg

100 ppm =0,01% 19 100 pg

10 ppm = 0,001% 59 50 ug

Trabajar con muestras liquidas

Las muestras liquidas se anaden utilizando una jeringa. Las muestras se
pueden inyectar de dos maneras:

= tomando una jeringa con una aguja larga que se sumergira en el reac-
tivo durante la inyeccion

= tomando una jeringa con una aguja corta y volviendo a aspirar la
ultima gota en la aguja.

La mejor forma de determinar la cantidad de muestra inyectada es
pesando por diferencia la muestra.

Para las determinaciones de trazas y validaciones se deben utilizar
jeringas de vidrio. Metrohm recomienda adquirirlas de un fabricante de
jeringas especializado.

Las muestras facilmente volatiles o de baja viscosidad deben
enfriarse antes del muestreo. De este modo se evitaran pérdidas durante
el trabajo. Sin embargo, no se debe enfriar la jeringa directamente, puesto
que se podria formar agua condensada. Por el mismo motivo, no debe
succionarse nada de aire en la jeringa en la que se ha succionado previa-
mente una muestra enfriada.

Las muestras muy viscosas se pueden hacer mas fluidas calentandolas.
La jeringa también se debe calentar. Se puede obtener el mismo resultado
diluyéndolas en un disolvente adecuado. En este caso se ha de determinar
el contenido de agua del disolvente y deducirlo como valor blanco.

En muestras que solo contengan trazas de agua se tendra que secar
bien la jeringa previamente. Siempre que sea posible, se debera enjuagar
la jeringa con la solucion de muestra, llenandola con la solucion y vacian-
dola varias veces.

Trabajar con muestras solidas

Las muestras solidas como polvos, pastas, grasas y aceites, si es posible, se
extraen o disuelven en un disolvente adecuado. La solucion resultante se
inyecta pero sera necesario efectuar una correccién del valor blanco del
disolvente.
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OMNIS Coulometer — Condiciones 6ptimas de trabajo

7.4

OMNIS
bajo

En caso de que no se encuentre ningun disolvente adecuado para una
muestra sélida o si la muestra reacciona con el reactivo Karl Fischer, se
debera utilizar un horno de Karl Fischer.

Coulometer - Condiciones optimas de tra-

Aspectos generales

Si se pone en marcha una celda de titulacion correctamente secada con
un electrodo generador sin diafragma, la deriva basica se alcanza en
aprox. 30 minutos. Metrohm recomienda agitar cuidadosamente la celda
de titulacion varias veces durante este tiempo.

En el caso de electrodos generadores con diafragma, cabe esperar un
tiempo de preparacion de aproximadamente 2 horas.

Para determinaciones precisas de cantidades de agua inferiores a 100 g,
puede ser Util acondicionar la celda de titulaciéon por la noche antes de su
uso.

Deriva

Es adecuado tener una deriva constante dentro de la gama de < 4 pg/min.
Sin embargo, es posible que los valores sean mucho mas bajos. Si se pro-
ducen valores mas altos estables, los resultados generalmente seguiran
siendo buenos, ya que la deriva se puede compensar.

Los restos de agua en lugares inaccesibles de la celda de titulacion pueden
provocar una deriva alta permanente. En estos casos, se puede reducir el
valor agitando la celda. Asegurese de que no se formen gotas por encima
del nivel de liquido en la celda de titulacion.

Si trabaja con un electrodo generador con diafragma, agite la celda solo
con la fuerza necesaria para que las paredes de la celda de titulacion se
humedezcan ligeramente.

ﬂ El liquido no debe tocar la parte superior de la celda de titulacién.

Si, tras aqgitar la celda, la deriva sigue siendo demasiado alta durante
mucho tiempo, se deberan sustituir las soluciones de electrolito. El catolito
se debe sustituir una vez a la semana.

Un catolito himedo puede ser otra de las causas de una deriva demasiado
elevada. El catolito humedo se puede secar con un reactivo KF de un com-
ponente.

Electrodo indicador

Un nuevo electrodo indicador puede requerir cierto tiempo de acondicio-
namiento para formar su superficie. Ademas, pueden producirse tiempos
inusualmente largos de titulacion y resultados de medida demasiado ele-
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vados. Sin embargo, estos fendmenos desaparecen al poco tiempo de
uso. Para favorecer el ajuste de un nuevo electrodo indicador, el aparato
se puede acondicionar, por ejemplo, durante la noche.

Metrohm recomienda seleccionar la direccion de agitacion, de modo que
el yodo generado por la celda siga el camino mas corto hacia el electrodo
indicador. Un trayecto mas largo puede dar lugar a valores de deriva fluc-
tuantes.

Si el electrodo indicador esta sucio, se puede limpiar con cuidado con un
detergente abrasivo (kit de pulido 6.2802.000 o pasta de dientes). A con-
tinuacion, se debe lavar con etanol.

Las dos puntas Pt del electrodo indicador deben estar lo mas paralelas
posibles. Compruebe las puntas Pt antes de colocar el electrodo.
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Manejo

8 Manejo y operacion

8.1 Manejo

El producto puede manejarse mediante OMNIS Software. Se puede con-
sultar informacion y funciones adicionales sobre OMNIS Software en
OMNIS Help.

8.1.1 Encendido y apagado

AVISO
Pérdida de datos

Si desconecta completamente los aparatos OMNIS de la fuente de

suministro eléctrico (por ejemplo, mediante una regleta de clavijas)
puede provocar irreversiblemente la pérdida de datos. Si el aparato
ya no puede usarse, pongase en contacto con el representante de

servicio regional de Metrohm.

= Pulse el interruptor de encendido/apagado @ durante 1 segundo
para apagar el aparato de forma segura.

» Espere a que se apague el indicador de estado y solo entonces
desconecte la alimentacién.

1 Encendido del aparato principal OMNIS

Pulse el interruptor de encendido/apagado @ durante 1 segundo.

» Elindicador de estado se ilumina en amarillo: el proceso de arran-
que esta en marcha.

= Elindicador de estado parpadea en amarillo: el aparato puede ser
reservado por un sistema OMNIS.

» Elindicador de estado se ilumina en color verde: el aparato esta
reservado por un sistema OMNIS y esta listo para funcionar.

2 Apagado del aparato principal OMNIS

Pulse el interruptor de encendido/apagado @ durante 1 segundo
hasta que suene una sefal acustica simple.

= Elindicador de estado se apaga y el aparato principal OMNIS se
desconecta.
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Manejo y operacion

8.2 Agitador magnético — Manejo

Figura 7  Agitador magnético — Barra de control

1 Indicador de estado 2 On/Off
Multicolor (véase "Encender y apagar el agitador mag-
nético", capitulo 8.2.1, pdgina 41)

3  Reducir la velocidad de agitacion 4 Incrementar la velocidad de agitacion
(véase "Ajustar el agitador magnético”, (véase "Ajustar el agitador magnético”,
capitulo 8.2.2, pdgina 42) capitulo 8.2.2, pdgina 42)

Otras funciones del software

Las siguientes funciones solo pueden ejecutarse con OMNIS Software:
(véase OMNIS Help):

= Desactivacion de las teclas
El agitador magnético solo puede operarse mediante el software.

= Conmutacion de las teclas para el agitador de varilla
Las teclas del agitador magnético sirven para manejar el agitador de
varilla.

= Ajuste de la direccion de agitacion

8.2.1 Encender y apagar el agitador magnético

1 Encender el agitador magnético

Pulse la tecla @

El agitador magnético agita con la velocidad de agitacion utilizada
por ultima vez.
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Agitador magnético — Manejo

2 Apagar el agitador magnético

Vuelva a pulsar la tecla @
El agitador magnético se detiene.

E Si el agitador magnético esta funcionando a una velocidad de
agitacion elevada, reduzca la velocidad de agitacion antes del
apagado.

Como alternativa, encienda y apague el agitador magnético en OMNIS
Software en Control manual.

8.2.2 Ajustar el agitador magnético
La velocidad de agitacion puede ajustarse en 15 niveles.

Requisito:

El agitador magnético debe estar encendido.

1 Aumento gradual de la velocidad de agitacion

Pulse la tecla 3

Cada pulsacion de la tecla aumenta la velocidad de agitacion en 1
nivel. La velocidad de agitacion actual se muestra en OMNIS Soft-
ware en Control manual.

2 Disminuir velocidad de agitacion

Pulse la tecla Q

Cada pulsacion de la tecla reduce la velocidad de agitacion en 1
nivel. La velocidad de agitacion actual se muestra en OMNIS Soft-
ware en Control manual.

Como alternativa, la velocidad de agitacion también puede ajustarse en
OMNIS Software en Control manual.

ﬂ La direccion de agitacion Unicamente puede ajustarse en OMNIS
Software en Control manual.
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Manejo y operacion

8.3 Recambio de reactivo

Las soluciones de electrolito se deben cambiar en los siguientes casos:

= La celda de titulacion esta demasiado llena.

= Se ha agotado la capacidad del reactivo KF.

= La deriva es demasiado alta y no se consigue ninguna mejora agitando
la celda de titulacion.

» Enla celda de titulacion se forma una mezcla de dos fases. En este
caso, también se puede aspirar solamente la fase de la muestra.

La solucion de electrolito usada se elimina mejor por aspiracion. La ventaja
de este procedimiento es que no es necesario desmontar la celda de titu-
lacion. Ademas, no entra humedad del aire en la celda de titulacion, ya
gue esta celda no se abre.

En caso de una contaminacion fuerte de la celda de titulacion, se puede
limpiar con un disolvente adecuado, que también se aspirara.

En el electrodo generador con diafragma se debe sustituir el catolito una
vez a la semana. Si se usa durante mas tiempo se pueden producir colora-
ciones negras y precipitados amarillos en el espacio del catodo. Otro indi-
cio del uso excesivo del catolito es un olor desagradable.

8.3.1 Recambio de reactivo con dosificador

Al efectuar el recambio de reactivo con un dosificador, el reactivo usado

se aspira de la celda de titulacion Karl Fischer a la unidad de cilindro a tra-
vés del tubo FEP. El reactivo usado se expulsa de la unidad de cilindro a la
botella de residuos a través del tubo FEP conectado al puerto de residuos.

E Si es necesario, limpie la celda de titulacién con varios ciclos de
enjuague.

El reactivo nuevo se dosifica desde el Liquid Adapter a través del tubo FEP
a la unidad de cilindro. El reactivo nuevo se dosifica desde la unidad de
cilindro a través del tubo FEP a la celda de titulacion.

Después de la dosificacion, la punta de aspiracion se llena con reactivo
nuevo. Para que no fluya liquido de la punta de aspiracion a la celda de
titulacion durante la medida, se introduce aire seco en la unidad de cilin-
dro a través del tubo de adsorcion. El aire seco junto con los liquidos resi-
duales se expulsan desde la punta de aspiracién a la celda de titulacién.
Esto permite secar completamente la celda de titulacién antes de la
medida.
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Recambio de reactivo

Figura 8 Recambio de reactivo con OMNIS Dosing Module — Ejemplo

1 Punta de aspiracion (6.1543.200) 2  Tapon para recambio de reactivo
sin valvula antidifusion (6.1446.060)
con manguito esmerilado (6.2713.000)

3 Adaptador para recambio de reactivo 4  Tubos FEP (6.1805.100)
(6.2730.030)

con boquilla y junta torica

5 OMNIS Liquid Adapter (6.01600.010) 6 Tubo de adsorcion para unidad de cilin-
en una botella con reactivo KF dro (6.1619.020)
7 Botella de residuos (6.1608.030) 8 Unidad de cilindro OMNIS 50 mL

(6.01503.250)

Para un recambio de reactivo con un dosificador, se necesita una configu-
racion de tuberia como la que se muestra en la figura. Proceda de la
siguiente manera:

Preparar recambio de reactivo
Requisito:

» El tapon esmerilado se retira del orificio esmerilado derecho.
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Accesorios necesarios:

= (véase figura 8, pdgina 44)

1 Instalar el tapon

» Enrosque la boquilla del adaptador con la junta torica en el tapon.

= Retire la valvula antidifusion de la punta de aspiracion.

» Introduzca la punta de aspiracion a través del tapon.

» Coloque el manguito esmerilado sobre el tapon.

= Introduzca el tapon junto con la punta de aspiracion y el man-
guito esmerilado en el orificio esmerilado derecho de la celda de
titulacion.

= Introduzca la punta de aspiracion en la celda de titulacion hasta
que toque el fondo del recipiente.

2 Conectar la celda de titulacion con la unidad de cilindro

» Enrosque el primer tubo FEP a la punta de aspiracion.
= Enrosque el otro extremo del tubo FEP al puerto de dosificacion
de la unidad de cilindro.

3 Conectar la unidad de cilindro con la botella de residuos

= Enrosque el sequndo tubo FEP al puerto de residuos de la unidad
de cilindro.

= Enrosque el otro extremo del tubo FEP a la botella de residuos
para aspirar el reactivo usado de la celda de titulacion y dosificarlo
a través de la unidad de cilindro en la botella de residuos.

4 Conectar la unidad de cilindro con el Liquid Adapter

= Enrosque el tercer tubo FEP al puerto de llenado de la unidad de
cilindro.

» Enrosque el otro extremo del tubo FEP al Liquid Adapter para
dosificar el reactivo nuevo a través de la unidad de cilindro a la
celda de titulacion.

5 Montaje del tubo de adsorcion
Enrosque el tubo de adsorcion al puerto libre.

8.3.2 Recambio de reactivo con OMNIS Solvent Module

Al efectuar el recambio de reactivo con el OMNIS Solvent Module, el reac-
tivo usado se aspira de la celda de titulacion Karl Fischer a través del tubo
de PTFE y se bombea a la botella de residuos.

E Si es necesario, limpie la celda de titulacion con varios ciclos de
enjuague.
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Recambio de reactivo

El reactivo nuevo se bombea a la celda de titulacion a través del OMNIS
Solvent Module.

Figura 9  Recambio de reactivo con OMNIS Solvent Module

1  Siphon Breaker (6.01600.200) 2  Tubos de PTFE (6.1805.200)
en botella con reactivo KF

3 Botella de residuos (6.1608.030) 4 Adaptador para recambio de reactivo
(6.1446.220)
con manguito esmerilado (6.2713.000)

Para un recambio de reactivo con el OMNIS Solvent Module, se necesita
una configuracion de tuberia como la que se muestra en la figura. Proceda
de la siguiente manera:

Preparar recambio de reactivo

Requisito:
= Eltapdn esmerilado se retira del orificio esmerilado derecho.

Accesorios necesarios:
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= (véase figura 9, pdgina 46)

1 Instalacion del adaptador

Coloque el manguito esmerilado sobre el adaptador.

Introduzca el adaptador junto con el manguito esmerilado con las
puntas de aspiracion hacia abajo en el orificio esmerilado derecho
de la celda de titulacion.

2 Conectar la celda de titulacion con la botella de residuos

Enrosque el primer tubo de PTFE en la punta de aspiracion
cerrada.

Enrosque el otro extremo del tubo de PTFE a la botella de residuos
para bombear el reactivo usado a la botella de residuos.

3 Conectar la celda de titulacion con Siphon Breaker

Enrosque el sequndo tubo de PTFE en la punta de aspiracion
abierta.

Enrosque el otro extremo del tubo de PTFE al Siphon Breaker en el
reactivo nuevo para bombear este reactivo a la celda de titulacion.
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Recambio de reactivo

8.3.3 Recambio de reactivo manual

Figura 10  OMNIS Solvent Module — Elementos de visualizacion y

manejo
1 Tecla Adicionar 2 Tecla Aspirar
Transportar liquido (Solvent) a la celda de Aspirar residuo (Waste) de la celda de titula-
titulacion cion

3 Indicador de estado
Multicolor

Requisito:

= EI OMNIS Solvent Module esta conectado.

= La botella de disolvente, la botella de residuos y la celda de titulacion
Karl Fischer estan completamente montadas y conectadas con los
tubos correspondientes.

1 Vaciar la celda de titulacion KF manualmente

Pulse el boton @ en el OMNIS Solvent Module:

El OMNIS Solvent Module inicia la aspiracion de residuo de la celda
de titulacion Karl Fischer a la botella de residuos.

Son posibles varias variantes:

= Pulsacion larga (> 1 s): la aspiracion se produce hasta que se
suelta la tecla. Con ello, se guarda esta duracion del transporte.

= Pulsacion corta (< 1 s): la aspiracion se produce durante la dura-
cion del transporte guardada. La finalizacion prematura puede for-
zarse mediante una nueva pulsacion del boton.
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2 Llenar la celda de titulacion KF manualmente

Pulse el boton @ en el OMNIS Solvent Module:

El OMNIS Solvent Module inicia la aspiracion de residuo de la celda
de titulacion Karl Fischer a la botella de residuos.

Son posibles varias variantes:

» Pulsacion larga (> 1 s): la aspiracion se produce hasta que se
suelta la tecla. Con ello, se guarda esta duracion del transporte.

» Pulsacion corta (< 1 s): la aspiracion se produce durante la dura-
cion del transporte guardada. La finalizacion prematura puede for-
zarse mediante una nueva pulsacion del boton.

E El recambio de reactivo también puede realizarse automaticamente
a través de OMNIS Software. Informacion adicional en https:/
www.metrohm.com.
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9 Mantenimiento

9.1 Mantenimiento

Para evitar fallos de funcionamiento y garantizar una larga vida Util, realice
el mantenimiento del producto con regularidad.

Metrohm recomienda que el personal especializado de Metrohm AG
dé mantenimiento a los productos como parte de un servicio anual. Si
se utilizan frecuentemente productos quimicos corrosivos y causticos,
es necesario reducir los intervalos de mantenimiento.

Realice unicamente los trabajos de mantenimiento descritos en estas
instrucciones. Para otros trabajos de mantenimiento y reparaciones,
pongase en contacto con el representante de servicio regional de
Metrohm. Este representante de servicio regional de Metrohm se
encuentra en todo momento a su disposicion para asesorarle profesio-
nalmente sobre el mantenimiento de todos los productos Metrohm.
Utilice unicamente piezas de recambio que cumplan los requisitos téc-
nicos del fabricante. Las piezas de recambio originales siempre cum-
plen estos requisitos.

9.2 Limpiar la superficie del producto

Para evitar fallos de funcionamiento y garantizar una larga vida Util, realice
la limpieza del producto con regularidad.

Retire inmediatamente los productos quimicos derramados.
Proteja las conexiones de enchufe contra la contaminacion.

ADVERTENCIA

Sustancias quimicas peligrosas

El contacto con sustancias quimicas agresivas puede provocar intoxi-

caciones o quemaduras quimicas.

= Use equipo de proteccion individual (por ejemplo, gafas de protec-
cion, guantes).

= Utilice el extractor al trabajar con sustancias peligrosas de vapori-
zacion.

= Limpie las superficies sucias.

= Utilice solo productos de limpieza que no activen ninguna reac-
cion secundaria indeseada con los materiales que deben limpiarse.

» Elimine los materiales con contaminacion quimica (por ejemplo, el
material de limpieza) conforme a la normativa.
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/\ ADVERTENCIA

Peligros para la salud a causa del potencial eléctrico.

Pueden ocurrir lesiones graves con posible consecuencia de muerte.

= Utilizar el producto solo si este esta en perfectas condiciones. La
carcasa también debe estar intacta.

» Utilice el producto solo con las fundas colocadas.

= Proteja los componentes conductivos (por ejemplo, la fuente de
alimentacion, el cable de alimentacion o las tomas de conexion)
contra la humedad.

= Encargar siempre los trabajos de mantenimiento y las reparaciones
de los componentes eléctricos a un representante de servicio
regional de Metrohm.

Requisito:

= El producto debe esta apagado y desconectado del suministro eléc-
trico.

Accesorios necesarios:

= Pafo de limpieza (suave y sin pelusas)
= Agua o etanol

1 Limpie la superficie con un trapo humedo. Elimine la suciedad mas
gruesa con etanol.

2 Limpie la superficie con un pafo seco.

3 Limpie las conexiones con un pano seco.

51



52

Titulacion Karl Fischer

10 Solucion de problemas

Los mensajes sobre fallos y errores aparecen en el programa de control o
en el software integrado (por ejemplo, en la pantalla de un aparato) y
contienen la siguiente informacion:

» Descripciones de las causas de las averias (por ejemplo, blogueo del
accionamiento)

= Descripciones de problemas con el control (por ejemplo, un parametro
que falta o es invalido)

» Informacion sobre como resolver el problema

Los componentes del sistema con elementos de indicacion de estado
sefalan adicionalmente los fallos y errores mediante un LED rojo intermi-
tente.

La solucion de problemas en el producto solo es posible, por lo general,
con la ayuda del programa de control o del software integrado (por ejem-
plo, la inicializacién o el desplazamiento a la posicion definida).

véase también

Sistema — Seniales (capitulo 3.4, pdgina 15)

10.1 Titulacion Karl Fischer

Problema Causa Remedio
La deriva es muy elevada La celda de titulacion no es = Compruebe las juntas y el
durante el acondiciona- hermética. septo. En caso necesario,
miento. sustituyalos.
= Sustituya el tamiz molecu-
lar.




Solucién de problemas

Problema

Causa

Remedio

La deriva aumenta después de
cada titulacion.

La muestra desprende el agua
lentamente.

= Adapte el método.

= Afada solubilizador,

= Trabaje a altas temperaturas
(eventualmente, utilice el
horno KF).

= Véase la bibliografia téc-
nica.

Se produce una reaccion
secundaria.

= Utilice reactivos especiales.

= Adapte el método (trabajar
con temperaturas mas altas
0 bajas, extraccion externa).

= Véase la bibliografia téc-
nica.

El valor de pH ya no esta den-
tro de la gama optima.

Afada un tampédn (véase la
bibliografia técnica).

La titulacion no se completa.

La celda de titulacion no es
hermética.

= Compruebe las juntas y el
septo. En caso necesario,
sustituyalos.

= Sustituya el tamiz molecu-
lar.

El criterio de parada es inade-
cuado.

Adapte los parametros de con-
trol (véase el manual / la ayuda
del software que se utiliza):

= Aumente la deriva de
parada.

= Seleccione un tiempo de
espera breve.

Véase también: la deriva
aumenta con cada titulacion.

La muestra esta sobretitulada.

El contenido de metanol en el
medio de trabajo es dema-
siado bajo.

= Sustituya el medio de tra-
bajo.

= Se debe disminuir el conte-
nido de solubilizador, en
caso de que se trabaje con
mezclas de solubilizador
(véase la bibliografia téc-
nica).

El electrodo podria estar blo-
gueado.

Limpie el electrodo con etanol
u otro disolvente adecuado.
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Forzado del apagado

Problema

Causa

Remedio

La solucion se oscurece des-
pués de cada titulacion.

Sustituya el medio de trabajo.

El electrodo podria estar blo-
queado.

Limpie el electrodo con etanol
u otro disolvente adecuado.

Hay un cortocircuito en el
electrodo.

» Compruebe las puntas de
platino.

= Ponga en marcha el che-
queo del electrodo.

El punto final se alcanza
demasiado rapido.

La velocidad de dosificacion
fuera de la gama de regula-
cidn es excesiva.

Seleccione la velocidad de titu-
lacion definida por el usuario y
disminuya la velocidad de dosi-
ficacion (véase el manual o la
ayuda del software que se uti-
liza).

10.2

Forzado del apagado

Requisito:

El aparato principal OMNIS no se puede apagar.

1

Pulse el interruptor de encendido/apagado @ durante 8 segundos
hasta que la senal acustica suene a intervalos cortos.

La sefial acustica suena durante 2 segundos. El indicador de estado
se apaga y el aparato principal OMNIS se desconecta.




Eliminacion

11 Eliminacion

Elimine los productos quimicos y el producto adecuadamente para reducir
los impactos negativos sobre el medio ambiente y la salud. Las autorida-
des locales, los servicios de eliminacion de residuos o los distribuidores
proporcionan informacion mas detallada sobre la eliminacion. Para la
correcta eliminacion de los residuos de aparatos eléctricos y electronicos

[ en la Union Europea, respete la Directiva RAEE (Residuos de Aparatos Eléc-
tricos y Electronicos).
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Condiciones ambientales

12 Caracteristicas técnicas

12.1 Condiciones ambientales

Gama de funcionamiento nominal +5...4+45 °C con una humedad del
aire relativa
maxima del 80%, sin
condensacion

Almacenamiento +5...445 °C con una humedad del
aire relativa
maxima del 80%, sin
condensacion

Altitud operacional / gama de presion maximo 3000 m sobre el nivel del /
min. 700 mbar

Categoria de sobretension Il

Grado de contaminacion 2

12.2 ONMNIS Coulometer — Suministro eléctrico

Rango de tension nominal 100...240 V CA + 10%
Rango de frecuencia nominal 50...60 Hz + 3%
Consumo de potencia max. 100 W

Proteccion por fusible

Fusible interno 4 ATH no sustituible por parte
del usuario



12.3 ONMNIS Coulometer — Dimensiones

Medidas
Anchura
Altura
Profundidad
Sin agitador magnético

Con agitador magnético

Peso
Tipo
Sin agitador magnético

Con agitador magnético

142 mm
358 mm

284 mm
400 mm

4,4 kg
5,1kg

12.4 Agitador magnético- Dimensiones

Medidas
Anchura
Altura
Profundidad

Peso

142 mm
70 mm

116 mm

700 g

12.5 OMNIS Coulometer - Carcasa

Materiales

Tapa

Panel posterior
Suelo
Envoltura

Ldminas frontales

PET

AW-5754 H12/H22
1.4301

PBT

PET

Caracteristicas técnicas

Tereftalato de polieti-
leno

Aluminio, pintado
Acero fino
Polibutilenotereftalato

Tereftalato de polieti-
leno, mate
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Agitador magnético — Carcasa

Grado de proteccion IP IP 40

12.6 Agitador magnético — Carcasa

Materiales
Tapa PBT
Suelo
Envoltura PBT
Ldminas frontales PET
Grado de proteccion IP IP 40

12.7 Especificaciones de manejo

Barra de control Agitador, régimen de revolu-
ciones

12.8 Especificaciones de manejo

Tecla On/Off
Barra de control Agitador, régimen de revolu-
ciones

12.9 Especificaciones de conectores

Suministro eléctrico
Enchufe hembra

Cable de alimentacion
Longitud max. 2 m
NUmero de conductores 3

Area de seccién del conductor min. 0,75 mm?/ 18 AWG

Polibutilenotereftalato

Chapa de acero cro-
mado

Polibutilenotereftalato

Tereftalato de polieti-
leno

mediante conexion a la
red

IEC 60320, tipo C14,
10 A

con puesta a tierra



Enchufe macho

Lado del aparato

Lado del edificio

MDL

HID

LAN
Tipo
Enchufe hembra
Tipo de cable
Longitud del cable

Interfaz de medida interna
INPUT 1

Enchufe hembra

Potenciométrico

Temperatura

Polarizador

INPUT 2

Enchufe hembra

Metrohm Device Link

Human Interactive Device

Local Area Network
Ethernet CAT 6
RJ45

min. F/FTP

max. 10 m

pH, ISE, Redox

Temp.

Pol.

Caracteristicas técnicas

IEC 60320, tipo C13,
10 A

especifico de pais

4 conectores

1 conector

apantallado
apantallado

de los accesorios de
Metrohm (véase
"Visualizar accesorios”,
capitulo 1.5, pdgina 3)

enchufe redondo de 7 polos
, tamano 0, 45°

Entrada de medida para
electrodos potenciomé-
tricos

Entrada de medida para
sensores de tempera-
tura del tipo Pt1000 o
NTC para compensa-
Cion automatica de la
temperatura

Entrada de medida para
electrodos polarizables

enchufe redondo de 7 polos
, tamano 0, 45°
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Especificaciones de pantalla

Potenciométrico

Temperatura

GENERATOR

pH, ISE, Redox

Temp.

Enchufe hembra

Salida del generador de
corriente

12.10 Especificaciones de pantalla

Indicador de estado

LED

Entrada de medida para
electrodos potenciomé-
tricos

Entrada de medida para
sensores de tempera-
tura del tipo Pt1000 o
NTC para compensa-
cion automatica de la
temperatura

Enchufe redondo de 2
polos

Para la generacion de
reactivo

multicolor

12.11 Especificaciones del generador de corriente

Generador de corriente baja (para
bromo 1492)

Rango de corriente

Margen de tension

Generador de corriente alta (para
agua KFC e indice de bromo BRC)

Rango de corriente
Rango de baja tension

Rango de alta tension

Elaboracion de yodo para la determi-
nacion del contenido de agua Karl
Fischer

Gama de determinacion

Resolucion

Velocidad de titulacion

0,5...60,0 mA
0,0..290V

50,0... 400,0 mA
0,0..29,0V
0,0..390V

0,01... 200,0 mg H,0

0,1 ug H,0
max. 2,24 mg H,0/min

Cantidad de agua reco-
mendada



Reproducibilidad

+3 ug Hzo

<0,3%

12.12 Especificaciones de medida

Potenciométrico

Gama de medida

Resolucion

Exactitud de la medida

Resistencia de entrada

Corriente offset

Temperatura
Pt1000
Gama de medida
Resolucion

Exactitud de la medida

NTC 30 kOhm
Gama de medida
Resolucion de medida

Exactitud de la medida

Polarizador

Ipol CC

Corriente de polarizacion

Gama de medida

—2400...42400 mV
-13...420 pH

1,56 pV

0,001 pH

+0,5 mV

+0,003 pH
>1%10"? Q
<+1*107"12 A

=150 ... 4250 °C
aprox. 0,002 °C
+0,4 °C

-5...4250 °C
aprox. 0,002 °C
+0,6 °C

~200,0 ...+200,0 pA

—2400 ...+2400 mV

Caracteristicas técnicas

en 10 pg... 1000 pg H,O

Muestra: patron del
fabricante del reactivo

>1000 pg H,0

en la gama de medida
—2000...42000 mV

en la gama de medida
-20,0...4150,0 °C

en la gama de medida
+10,0 °C...4+40,0 °C

ajustable en
pasos de 0,5 YA
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Especificaciones de medida

Resolucién de medida

Ipol AC

Corriente de polarizacion

Gama de medida
Resolucion de medida

Frecuencia

Upol CC

Voltaje de polarizacion

Gama de medida

Resolucion de medida

Entrada de medida de la carga Ipol

R,max. £10uA
Rymax. £50uA
Rymax. £100uA

Entrada de medida de la carga Upol

R;min. £300 mV
R,min. 600 mV
Rymin. £1000 mV

Exactitud de la medida

Condiciones de referencia
Humedad relativa del aire

Temperatura ambiente

0,1 mV

SpA, 10pA, 20uA, 30uA
0...4+1700 mV

0,1 mV

10 Hz

—2000 mV...+2000 mV

—-200,0 pA ... +200,0 pA
0,01 pA

240 kQ
48 kQ
24 kQ

1,5 kQ
3kQ
5kQ

< 60%
+25 °C (+3 °Q)

Valores efectivos
Valor efectivo

Valor efectivo

ajustable en pasos de 5
mV

valida para todas las
gamas de medida sin
error del sensor, bajo
condiciones de referen-
Cia, intervalo de medi-
cion de 100 ms



Caracteristicas técnicas

Estado del aparato min. 30 minutos en
operacion

12.13 Agitador magnético - Especificaciones

Rango de ajuste del régimen de revo- +1...+15 Direccion de rotacion

luciones en sentido contrario a
las agujas del reloj
(visto desde arriba)

-1...-15 Direccion de rotacion
en sentido de las agujas
del reloj (visto desde
arriba)

Modificacion del régimen de revolu- 120 rpm
ciones por cada nivel

Régimen de revoluciones maximo 1800 rpm
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