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/2% Metrohm 1.1 Descripcion del equipo

1 Introduccion

El Metrohm 832 KF Thermoprep, gracias a su fiabilidad y facilidad de
servicio, es un equipo de aplicacion muy variada. Ha sido concebido
exclusivamente para el empleo en fabrica y laboratorio y, por ello, cu-
bre una amplia gama de aplicaciones.

El 832 KF Thermoprep encuentra su aplicacion en todo lugar donde se
requiera calentar una muestra y/o eliminar la humedad en substancias
sélidas o liquidas.

Combinado con un titulador KF coulométrico o volumétrico, el 832 KF
Thermoprep forma el sistema analitico ideal para la definicion de agua
en muestras que contengan componentes interferentes o que sélo difi-
cilmente segreguen su humedad.

Entre las ventajas decisivas del 832 KF Thermoprep se cuenta la re-
duccién al minimo de la preparacion de la muestra. Gracias al empleo
de recipientes de muestras herméticamente cerrados (“Headspace
vials"), el relleno de las muestras puede tener lugar directamente in si-
tu. Los septos recubiertos de PTFE garantizan un contenido de agua
constante e inadulterado incluso tras un prolongado tiempo de perma-
nencia.

1.1 Descripcion del equipo

El 832 KF Thermoprep esta disefiado para la definicion de humedad
por el método de horno. La prueba caldeada en el bloque de horno o
estufa entrega su humedad como vapor de agua que se conduce a
una célula de mediciéon con la ayuda de una corriente de gas. Se en-
cuentra incorporada una bomba destinada a la generacion de la co-
rriente de gas. Se dispone de una véalvula de admisiéon para nitrégeno u
otro gas inerte. La definicion de la humedad puede tener lugar en una
célula de medicion coulométrica o volumeétrica conforme a Karl Fischer.

El 832 KF Thermoprep se distingue por una compacta construccion. Se
encuentran ya integrados el bloque calefactor de horno, bomba de ai-
re, regulador de temperatura, flujometro y regulador del caudal asi co-
mo frasco de secado.

832 KF Thermoprep, Introduccion



1.2 Informaciones sobre las presentes instrucciones para el uso /7% Metrohm

1.2 Informaciones sobre las presentes instruccio-
nes para el uso

Sirvase leer atentamente las presentes instrucciones para el uso antes
de poner en funcionamiento el 832 KF Thermoprep.

En las presentes instrucciones para el uso se utilizan las siguientes no-
tas y pictogramas:

Elemento de manejo

35 Las explicaciones sobre los elementos de
manejo se encuentran en la pagina 3y si-
guientes.

Peligro

Este simbolo indica un posible peligro de
muerte o de lesion y un posible deterioro de
equipos o componentes de los mismos por
efecto de tensiones eléctricas.

Peligro/Precaucion

Este simbolo indica un posible peligro de
muerte o de lesion del usuario y un posible
deterioro de equipos 0 componentes de los
Mismos.

Atencion

Este simbolo sefaliza informaciones de im-
portancia. Lea primeramente las adverten-
cias correspondientes antes de proseguir.

832 KF Thermoprep, Introduccion
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1.3 Elementos de manejo

1.3 Elementos de manejo

1.3.1 Componentes y accesorios estandar

9

10

1"

12

13

14

15

16

17

18

Fig. 1 Vista general

1 Cabezal de guia 10 Regulador de temperatura
2 Tubo de transferencia 6.1805.460 11 Palanca de fijacion
3 Distanciador 4.832.4190 12 Varade guia
4 Aguja de inyeccion y de evacua- 13 Tubo de alimentacién 6.1805.020
cion del aire
6.2816.070 y 6.2816.080
Punta de dosificacion 6.1543.060 14 Salida del aire/del nitrégeno
Tapon septo 6.2730.050 15 Botella secadora 6.1608.050
Con suplemento 6.1602.140, rellena
con tamiz molecular 6.2811.000
Pieza de muestra 16 Soporte de la botella secadora
Interruptor de la bomba 17 Indicador del caudal
Conmutador de la temperatura 18 Regulador del caudal

832 KF Thermoprep, Introduccion
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1.3.2 Parte trasera

F
l fimti
19 { |
] 25
26
27
20
21
22 ARNY Type 18320010 cotaviios
= g == LT
23 — L 30

Fig. 2 Vista trasera

19 Conduccion de tubo 25 Conexion para el tubo de transfe-
rencia

20 Ranuras de ventilacion 26 Resorte de guia

21 Interruptor primario 27 Pie de aguja

22 Toma de corriente 28 Evacuacion del aire caliente

23 Portafusible 29 Interruptor Keylock (Bloqueo de
teclas)

24 Tuercas de ajuste 30 Admision del aire / del nitrogeno

Conexion para fitro de polvo
6.2724.010

832 KF Thermoprep, Introduccion
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1.3 Elementos de manejo

1.3.3 Regulador de temperatura

dTRON16.1

31

32

33

34

35
36

37

38

Fig. 3 Regulador de temperatura

31 Indicador del valor real
rojo, de 4 digitos

Indicador del estado de conmuta-
cion

amarillo, para las salidas 1 hasta 3
(K1'y K8: calefaccion, K2: ventilador)

32 Indicador del valor nominal

LED para funcion de rampas/de

verde, de 4 digitos programa
verde, luce si esta configurada
33 Tecla de programa Tecla EXIT

para seleccion de los parametros

para salir del plano de dialogo

34 Tecla decremental
para modificacion de los valores

Tecla incremental
para modificacion de los valores

1.3.4 Pieza de muestra para los recipientes estandares

Las dimensiones de la pieza de muestra 6.2063.000 son optimizadas
para los recipientes de muestras estandares 6.2419.007 de Metrohm.
Con esta combinacion la mejor transmision de calor posible entre el
horno y la muestra esta garantizada. Si quiere utilizar recipientes con
otras dimensiones es posible de pedir piezas de muestras individual-
mente adaptadas. Por eso se necesitan las dimensiones exactas (tole-
rancias incluidas) de los recipientes.

Los recipientes de muestra no estandares tienen que disponer de di-
mensiones dentro de los limites siguientes:

Fig. 4 Pieza de Diametro: 10.0 ... 32.0 mm

muestra Profundidad de inmersién: 21.0 ... 45.0 mm

832 KF Thermoprep, Introduccion



2.1 Aspectos generales /7% Metrohm

2 Notas sobre la seguridad

iPrecaucion!
El presente equipo debe usarse exclusivamente conforme a los datos
facilitados en estas instrucciones de instalacion.

2.1 Aspectos generales

El presente equipo sale de fabrica en perfecto estado de seguridad
técnica (véanse los datos técnicos, especificacion de seguridad). Para
conservar este estado y para el servicio fiable y sin peligros del mismo
deben observarse atentamente las indicaciones siguientes.

2.2 Seguridad eléctrica

Sirvase observar las siguientes directivas:

e Los trabajos de servicio en componentes electronicos deberian
confiarse solo a personal cualificado de Metrohm.

e No abra la caja del equipo. EI mismo podria deteriorarse. En el in-
terior de la caja no se encuentran piezas que puedan ser manteni-
das o recambiadas por el usuario.

La seguridad eléctrica para el manejo del equipo queda garantizada en
el entorno de las normas IEC 61010-1. Debe, sin embargo, observarse
el punto siguiente:

Proteccion contra cargas electrostaticas

iPrecaucion!

Los componentes electronicos son sensibles a las cargas electrostati-
cas y pueden destruirse por efecto de tales descargas. Por o tanto,
desconecte el enchufe de la toma de corriente antes de establecer o
deshacer los contactos eléctricos en la parte trasera del equipo.

Conexion a la red eléctrica:
El presente equipo debe hacerse funcionar solo con la tension de red
prevista a esta finalidad.

Reparacion y mantenimiento:

Si durante el servicio del 832 KF Thermoprep aparecieran anomalias o
funciones erréneas se recomienda verificar en primer lugar la perfec-
cion del cableado con la unidad de mando.

El equipo no debe abrirse. Esta operacion esta reservada exclusiva-
mente al personal del servicio técnico.

832 KF Thermoprep, Notas sobre la seguridad



/2% Metrohm 2.2 Seguridad eléctrica

3 Instalacion

En este capitulo se describe aquello a lo que deberia prestar atencion
al desembalar y poner en funcionamiento el 832 KF Thermoprep. Ade-
mas, podra apreciar la forma en la que esta estructurado un sistema
analitico completo.

La ilustracion siguiente facilita una vista sinoptica sobre los equipos pe-
riféricos que pueden emplearse en conjunto con el 832 KF Thermo-

prep:
PC
[ |
USB Tk RS232 RS232
[usB_]
PC Software
PC Control tiamo Tinet 2.x / VESUV 3.0 756 KF
el
()
KF Coulometer
831/756 '-
— L3
832 Thermoprep SIS .
i KF Titrino
Titrandos 795787 | 758

Fig. 5: 832 KF Thermoprep — Equipos periféricos

832 KF Thermoprep, Instalacion 7



3.1 Ubicacion del equipo /7% Metrohm

3.1 Ubicacion del equipo

3.1.1 Embalaje

El 832 KF Thermoprep se entrega en conjunto con los accesorios em-
balados aparte en un paquete especial de caracteristicas muy protec-
toras. Conserve estos embalajes ya que soélo ellos garantizan un
transporte seguro del equipo.

3.1.2 Controles

Inmediatamente después de la recepcion, controle si el envio ha llega-
do completo y sin danos (compare el contenido con el albaran de en-
trega y la lista de accesorios expuesta en el capitulo 8.2). En caso de
danos de transporte, consultese el capitulo 8.4.1 'Garantia'.

3.1.3 Lugar de ubicacion

El 832 KF Thermoprep ha sido desarrollado para el servicio en interio-
res y no debe emplearse en entornos expuestos al riesgo de explosion.
Coloque el equipo en un lugar del laboratorio exento de vibraciones y
que sea favorable para el servicio, a ser posible, protegido contra at-
mosferas corrosivas y suciedad generada por productos quimicos.
Seleccione un lugar donde, normalmente, reinen temperaturas entre
+5°C y +45°C. El equipo deberia protegerse contra intensas oscila-
ciones de la temperatura y exposicion directa a los rayos solares.
Preste atencion a que las ranuras de ventilacion en el aparato estén li-
bres.

Al mudar un equipo frio a un local caliente, en el interior del mismo
puede condensar agua de la humedad del aire. Para prevenir deterio-
ros, el mismo no debe conectarse antes de transcurrir una hora como
minimo.

3.2 Toma de corriente

Observe para la toma de corriente las normas expuestas a continua-
cion. iPeligro de incendios al hacer funcionar el equipo con una ten-
sién de red errbneamente ajustada y el fusible de red inadecuado!

Ajuste de la tension de red

Anterior a la primera puesta en funcionamiento del 832 KF Thermoprep,
verifique si la tension de red ajustada (véase la ilustracion en la pagina
siguiente) coincide con la tension presente en la red. Si éste no fuese
el caso, debera ajustar la tension de red de la forma siguiente:

832 KF Thermoprep, Instalacion
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3.2 Toma de corriente

Interruptor —p»
Conector de

red

Portafusibles g

832 KF Thermoprep, Instalacion

Desenchufar el cable eléctrico
Desenchufar el cable eléctrico del conector a red del 832 KF Thermo-

prep.

Desmontar el portafusibles
Aflojar con ayuda de un destornillador el portafusibles que se encuen-
tra junto al conector de red y extraerlo completamente.

Verificar el fusible y recambiarlo
Sacar cuidadosamente del portafusibles el fusible instalado para la
tension de red deseada vy verificar sus especificaciones (la posicion del
fusible en el portafusibles queda identificada por la flecha blanca im-
presa junto a la gama de tension):
100...120 V, 4 A (de reaccion lenta) Metrohm N° U.600.0022
220...240 V, 2 A (de reaccion lenta) Metrohm N° U.600.0019

Colocar el fusible
Caso de necesidad, recambiar el fusible y colocarlo de nuevo en el
portafusibles.

Colocar el portafusibles

Segun fuese la tension de red deseada, colocar el portafusibles de
forma que la flecha blanca junto a la correspondiente gama de tension
senale hacia la barra blanca que, a la derecha de la misma, se encuen-
tra impresa sobre el portafusibles (véase mas adelante).

220-240V 100-120V
P R Ty

A \0ve -0cc

A \0zl - 001

220- 240V'V 100- 120V'V¥W

Fig. 6 Portafusibles
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3.3 Puesta a punto del 832 KF Thermoprep
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3.3 Puesta a punto del 832 KF Thermoprep

3.3.1 Montaje de las agujas

g

41

—

i —

42

Fig. 7

Montaje de la aguja

39

o Atornillar el distanciador 3 (6.2049.030, L=58 mm) en la pieza del dis-
tribuidor 39. Para requerimientos especiales, p. €j., otros vasos de
muestras, pueden producirse distanciadores adaptados, véase la pa-
gina 28.

e Colocar el anillo distanciador PTFE 41 (adjunto a la aguja) sobre la
aguja de inyeccion 42 (6.2816.070) e introducir ésta desde arriba en la
pieza del distribuidor 39 (véase la ilustracion a la izquierda). Tirar la
aguja de inyeccion 42 completamente hacia abajo.

e Introducir la aguja hueca para salida del aire 43 desde la parte inferior
por la aguja de inyeccion 42 y afianzarla al adaptador Luer-Lock de
distanciador 3.

e Conectar desde arriba el tubo de alimentacion 13 (6.1805.020, 52 cm)
a la pieza del distribuidor 39 y afianzarlo. De esta forma se fija fiable-
mente la aguja de inyeccion 42.

a4
13l
( —
] —_—
O ES
12

)
N
f ]

Fig. 8 Cabezal de guia con agujas

A fin de prevenir un posible peligro de lesiones, puede regularse la altu-
ra del pie de aguja 27 que esta destinado a proteger la punta de la
aguja de inyeccion 42. Gire las tuercas de ajuste 44 de la vara de guia
12 hasta que la punta de la aguja esté a tope con la parte inferior del
pie de aguja 27.

832 KF Thermoprep, Instalacion
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3.3 Puesta a punto del 832 KF Thermoprep

3.3.2 Equipamiento de las botellas secadores

1. Rellene el frasco secador 15 6.1608.050 con tamiz molecular
6.2811.000 y coloque el tubo elevador 6.1821.040 (con filtro
6.2821.090) en la tapa roscada 6.1602.140. A continuacion, enros-
que la tapa roscada sobre la botella secadora.

En el montaje del tubo sirvase prestar
atencion a lo siguiente:

A fin de filtrar limpio el gas portador
antes de su salida, el mismo debe
abandonar la botella secadora a tra-
vés del tubo elevador.

Coloque la botella secadora 15 en el soporte
16 del 832 KF Thermoprep. Enrosque el tubo
6.1805.180 (16 cm) a la botella secadora delan-
tera de forma que el gas portador entre en el
recinto de cabeza de la botella. Conecte el otro
extremo del tubo con la evacuacion del aire/del
nitrégeno 14 (véase el croquis).

La botella secadora delantera se enlaza con la
trasera con la ayuda del tubo 6.1805.010 (13
cm). Enrosque firmemente el tubo al tubo ele-
vador de la botella secadora delantera y enros-
que el otro extremo a la admision de la botella
secadora trasera de forma que el gas portador
también entre en el recinto de cabeza de la
misma.

Enrosque firmemente el tubo 6.1805.020 (52
cm) a la evacuacion del tubo elevador de la bo-
tella secadora trasera y conduzcalo por la con-
duccion de tubo en el cabezal de guia del 832
KF Thermoprep. El extremo libre 1o enrosca fir-
memente a la conexion prevista a esta finalidad
sobre el cabezal de guia.

5. El tubo de transferencia 6.1805.460 (27 cm) se enrosca firmemente
a la pieza del distribuidor. Afiance la punta dosificadora 6.1543.060
en el otro extremo del tubo y conduzca ésta al interior del vaso de ti-

tracion.

3.3.3 Montar el filtro de polvo

Introduzca el filtro de polvo 6.2724.010 adjunto en la parte trasera del
equipo por la conexion 'Inlet filter'.

Si se opera con nitrégeno como gas portador, la linea de suministro del
nitrégeno puede conectarse directamente a la oliva de tubo del filtro de

polvo.

832 KF Thermoprep, Instalacion
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3.4 Instalacion de la célula coulomeétrica

Electrodo generador
con tubo de secado

Electrodo indicador

Punta 6.1543.060

Niple roscado de
6.2730.030

Tapon 6.1446.060

Fig. 9 Célula coulométrica

La célula coulométrica se instala para la linea de
suministro del gas de la forma siguiente:

En la apertura esmerilada NS 14/15 se enrosca en
el tapdn 6.1446.060 la punta 6.1543.060 con ayuda
del niple roscado (niple roscado de 6.2730.030 con
anillo toroidal).

Si se requirieran simultaneamente aspiracion y ali-
mentacion de gas, la linea de suministro del gas se
introduce en la admision lateral. Para ello se re-
quieren las piezas siguientes:
Punta 6.1543.060
Tapa roscada 6.2701.040
Anillo de empaquetadura A.254.0104

Puede suministrarse igualmente un recipiente de
titracion con 2 entradas laterales:
N° de referencia 6.1465.320.

3.5 Instalacion de un vaso volumeétrico de titracion

Punta 6.1543.060

@mm——Anillo toroidal de 6.2730.030

Niple de 6.2730.030

Tapon 6.2730.050

Fig. 10 Célula volumétrica KF

El vaso de titracion se transforma para la linea de
suministro del gas de la forma siguiente:

En lugar del tapdn septo 6.2730.020 se emplea el
tapdn 6.2730.050 con la punta 6.1543.060. (Niple y
anillo toroidal de 6.2730.030 del juego de acceso-
rios del Titrinos.)

832 KF Thermoprep, Instalacion



/721 Metrohm 4.1 Colocar y retirar frascos de muestra

4 Sevrvicio

En este capitulo hara los conocimientos basicos para el manejo del
832 KF Thermoprep.

4.1 Colocar y retirar frascos de muestra

Puesto que el horno del 832 KF Thermoprep puede calentarse hasta
250 °C, los frascos se colocan o retiran del horno soélo con la ayuda de
la tenaza para cierres septo u otro Util auxiliar. Frascos calientes debe-
rian colocarse solo sobre superficies resistentes al calor.

Fig. 11 Tenaza para cierres septo

4.2 Pinchar la aguja

Descienda el cabezal de guia 1 siempre con ambas manos. De esta
forma queda garantizado que no pueda lesionarse con la aguja.

Fig. 12 Soltar el cabezal de guia
Palanca de

filacion 11

832 KF Thermoprep, Servicio 13



4.3 La bomba de aire

/3, Metrohm

Suelte la palanca de fijacion roja presionando fuertemente y desplace
hacia abajo con ambas manos el cabezal de guia con la aguja. Perfore
con la aguja el septo del frasco y conduzca hacia abajo el cabezal de
guia hasta el tope.

Attention: Hot pnr'l_s! SS\
Romowve wvials with pliers!

Fig. 13 Aguja retraida

4.3 La bomba de aire

14

El 832 KF Thermoprep esta equipado con una potente bomba de aire
con la que se traspasa a la célula de titracion en corriente permanente
de aire la humedad extraida de la muestra.

La apertura de admision del aire 30 en la parte trasera del equipo debe
preverse con un filtro de polvo 6.2724.010 a fin de impedir la penetra-
cion de particulas de polvo. Cambie el filtro de polvo en el entorno de
operaciones de un servicio técnico regular del aparato.

Si debieran procesarse muestras térmicamente inestables que se des-
componen facilmente a temperaturas elevadas, debera emplearse co-
mo gas portador nitrdgeno en lugar de aire. Conecte la linea de
suministro del nitrégeno a la oliva de tubo del filtro de polvo.

La presion de la linea de suministro del nitrdgeno puede ser de 1 bar
COMO MAaximo.

832 KF Thermoprep, Servicio
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4.4 El regulador de temperatura

El sobresaliente regulador de temperatura dTron 16.1 (JUMO) del 832
KF Thermoprep es muy sencillo de manejar en servicio de rutina. El
ajuste de precision de los parametros de reglaje es viable pero, por lo
general, no es necesario. Los ajustes del regulador 10 no deben modi-
ficarse ya que incorrectas combinaciones de parametros o de configu-
racion pueden inutilizar el equipo. Los ajustes estandar pueden
emplearse sin mas. El regulador de temperatura 10 dispone de una
confortable y sencilla funcion de autooptimizacion que puede activarse
si fuese necesario.

Si la funcién Keylock (=Bloqueo de teclas; conmutador basculante 29
en la parte trasera de la caja) esta activada, entonces no puede reali-
zarse ajuste alguno.

4.4.1 Dos temperaturas nominales

(JUMG) dTRON1G.] El regulador de temperatura 10 del 832 KF

99 7

Thermoprep puede memorizar dos temperaturas
prefijadas (T1 y T2). Entre estas temperaturas
puede alternarse mediante el conmutador selec-
tor de la temperatura 9.

yF o1 -

N W

T2

Temperature
T

Indicacion normal
En el indicador se representa el valor real y el
valor nominal (T1 6 T2) elegido.

Tan pronto como se conmute el equipo, se inicia la calefaccion del
horno y se regula a la temperatura ajustada (T1 6 T2). Si se conmuta
de una temperatura nominal a otra, este cambio lo adopta inmediata-
mente la regulacion de la temperatura, es decir, el horno se caldea di-
rectamente a la temperatura nominal modificada, respect., se reduce
su temperatura.

4.4.2 Programacion de una temperatura nominal

Si la funcion Keylock 29 (conmutador basculante en la parte trasera de
la caja) esta activada, entonces no puede realizarse ajuste alguno.

El ajuste de la temperatura nominal seleccionada (T1 6 T2, véase lo an-
terior) tiene lugar sencillamente mediante las dos teclas de flecha I
(Tecla incremental 38) ﬂ (Tecla decremental 34) del regulador de
temperaturas. Modificaciones de la temperatura nominal pueden intro-

832 KF Thermoprep, Servicio 15



4.4 El regulador de temperatura /7% Metrohm

ducirse en cualquier momento independientemente de que se haya al-
canzado o no la temperatura nominal programada.

Observe el indicador verde del valor nominal 32. El mismo se refiere a
la temperatura nominal T1 6 T2 correspondientemente programada. La
pulsacion prolongada de una tecla de flecha efectia un cambio mas
rapido del valor nominal. Los valores nominales modificados los adop-
ta inmediatamente la regulacion de la temperatura.

4.4.3 Autooptimizacion de los parametros de reglaje

La autooptimizacion deberia activarse solo cuando desde la regulacion
de la temperatura no se alcanza la temperatura nominal o la temperatu-
ra real oscila en mas de 2...5 °C referidos al valor de la temperatura
nominal (Oscilaciones).

Preparacion

Cree las condiciones mas similares posibles a las de una determina-

cion real.

e Ajuste la temperatura nominal (T1 6 T2) a un valor que corresponda
al de una determinacion real (p. ej., 120 °C).

o Espere hasta que el horno haya alcanzado la temperatura nominal
programada.

e Cologue en el horno un vaso de muestra cerrado, relleno con
muestra.

e Descienda el cabezal de operacion y perfore completamente con la
aguja el septo del vaso de muestra.

e Conmute la bomba (o abra la valvula del nitrégeno) y ajuste el cau-
dal del gas a un valor plausible, como el requerido para realizar la
titracion de una muestra.

Autooptimizacién
¢ Inicie el proceso de autooptimizacion con (iPulse la tecla 37
durante 2 segundos como minimo!).

Durante la autooptimizacion centellea "tunE" en el indicador 31. La
misma esta finalizada cuando cesa el centelleo. Como regla general, la
autooptimizacion dura de 1 hasta 5 minutos. La duracién depende de
la temperatura seleccionada, es decir, cuanto mas alta sea la tempera-
tura tanto mas breve es el intervalo.

e Memorice los parametros de reglaje determinados mediante pulsa-
cion de la tecla [=dll] 37 durante 2 segundos.

La autooptimizacion puede interrumpirse pulsando brevemente la tecla
37

4.4.4 Funcion Keylock

El regulador de temperatura puede protegerse contra modificaciones
de los ajustes. En la parte trasera del 832 KF Thermoprep puede con-
mutarse a 'On' el conmutador basculante 'Key Lock' 29.

832 KF Thermoprep, Servicio
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4.5 Secuencia operativa

Estando activada la funcién Keylock pueden seguir seleccionandose
ambas temperaturas nominales T1 y T2 mediante el conmutador bas-
culante 'Temperature' 9. Igualmente es viable la conmutacion y des-
conmutacion de la bomba (tecla 8).

Sin embargo, con la funcion Keylock activada no pueden introducirse
modificaciones en el regulador de temperatura 10.

4.5 Secuencia operativa

A\

0

832 KF Thermoprep, Servicio

Ya que el vaso de muestra y el horno se ponen muy calientes, los va-
Sos de muestra deben sacarse del horno con la tenaza para cierres
septo. Al deponer el vaso de muestra debe prestarse atencion a que la
superficie de asiento sea resistente al calor.

Por principio pueden emplearse dos diferentes métodos.

En el caso de muestras con reducido contenido de agua deberia
imprescindiblemente determinarse uno (o varios) valor en blanco vy
compensarse con el contenido de agua de la muestra. Los frascos de
muestra contienen una no despreciable humedad del aire, p. €j., los
frascos estandar Metrohm pueden contener 60... 150 ug de agua a un
volumen de 6 ml. Ademas, durante el transcurso de la determinacion
puede penetrar humedad del aire en la célula coulométrica, p. €j., por
faltas de estanqueidad.

En el caso de muestras con alto contenido de agua puede renun-
ciarse a determinaciones del valor en blanco ya que la participacion de
humedad del aire contenida en el frasco apenas si tiene importancia
frente a la humedad de la muestra. La renuncia a la determinacion del
valor en blanco facilita y abrevia la totalidad de la secuencia operativa.

La secuencia para determinaciones con el 832 KF Thermoprep se es-
tructura, por principio, en tres fases:

1. Preparacion / acondicionamiento del sistema
2. Event. determinaciones del valor en blanco
3. Determinacion de la muestra

A continuaciéon se describe la secuencia operativa para determinacio-
nes con el couldmetro 756/831 KF Coulometer. Caso de emplearse un
titulador volumétrico KF (p. ej., 795 KFT Titrino) puede procederse de
forma idéntica.

Tanto el empleo de un coulémetro KF como también de un titulador KF
para una determinacion debe observarse un tiempo de extraccion de
300 s como minimo. Informacion mas detallada sobre el particular la
encontrara en las instrucciones para el uso del equipo correspondien-
te.

17
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4.5.1 Preparacion de la combinacion de equipos 832 KF Thermoprep
- 756/831 KF Coulometer

1.

Conmutar el 832 KF Thermoprep. El horno se caldea automatica-
mente a la temperatura nominal T1 6 T2 programada.

Si fuese necesario, modificar la temperatura nominal deseada T1 6
T2 mediante el conmutador de valor nominal.

Colocar en el horno un vaso cerrado (Vaso de acondicionamien-
to).

Descender la aguja a tope. Por razones de seguridad, sirvase para
ello de ambas manos.

Conmutar la bomba de aire (caso de emplear N,, abrir la valvula
de la linea de suministro del nitrégeno).

Verificar el caudal de gas en el flujometro 17 y corregirlo si fuese
necesario (Valor nominal: 40...60 ml/min).

Iniciar el coulémetro 756/831 KF Coulometer y dejarlo acondicio-
nar.

Dejar caldear el horno hasta alcanzar la temperatura nominal y es-
té acondicionada la célula coulométrica.

4.5.2 Determinacion con deduccion del valor ciego

Determinar el/los valor(es) en blanco(s)

En el horno debe encontrarse un vaso de acondicionamiento y la aguja
debe estar introducida. El flujo de gas esta conmutado.

1.

Activar en el KF Coulometer un método (p. e]., BLANK) para la de-
terminacion del valor en blanco. La media de las determinaciones
del valor en blanco deberia memorizarse como variable comun
(Common Variable). Ajustar el tiempo de extraccion a 300 s.

Iniciar el acondicionamiento en el KF Coulometer (con la tecla
<START>).

Esperar hasta que se haya alcanzado la temperatura nominal y la
célula coulométrica esté acondicionada.

Iniciar en el KF Coulometer con <Start> |la determinacion del va-
lor en blanco.

Desplazar la aguja completamente hacia arriba y sacar del horno
el vaso de acondicionamiento con la tenaza para cierres septo.

Colocar en el horno con la tenaza para cierres septo un vaso ce-
rrado y vacio (muestra en blanco).

Perforar el septo con la aguja y desciende la a tope.

Tras la determinacion, esperar el acondicionamiento posterior vy, si
fuese necesario, realizar otras determinaciones del valor en blan-
Co, es decir, proseguir con el punto 3.

832 KF Thermoprep, Servicio
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4.5 Secuencia operativa

Determinacion de muestras

1.

Activar en el KF Coulometer un método para la determinacion de la
muestra. El valor en blanco mediano, guardado como variable
comun (Common Variable), debe compensarse con el resultado
de la muestra. Ajustar el tiempo de extraccion a 300 s.

Iniciar el acondicionamiento en el KF Coulometer (con la tecla
<START>).

Esperar hasta que se haya alcanzado la temperatura nominal y la
célula coulométrica esté acondicionada.

Iniciar la determinacion en el KF Coulometer con <Start>. Des-
plazar la aguja completamente hacia arriba y sacar del horno la
muestra en blanco con la tenaza para cierres septo.

Colocar en el horno con la tenaza para cierres septo el vaso cerra-
do.

Descender la aguja a tope, introducir en el KF Coulometer el peso
y confirmar con <ENTER>.

Tras la determinacion, reemplazar el vaso de muestra por uno de
acondicionamiento, esperar el acondicionamiento posterior vy, si
fuese necesario, realizar otras determinaciones.

4.5.3 Determinacion sin deduccion del valor en blanco

832 KF Thermoprep, Servicio

Determinacion de muestras

Activar en el KF Coulometer un método para la determinacion de la
muestra. El calculo de resultados no debe contener ninguna de-
duccién del valor en blanco.

Ajustar el tiempo de extraccion a 300 s. Bajo '>preselecciones' |
llamada peso' debe estar asentado ‘val'.

Iniciar el acondicionamiento en el KF-Coulometer (con la tecla
<START>).

Esperar hasta que se haya alcanzado la temperatura nominal y la
célula coulométrica esté acondicionada.

Iniciar la determinacion en el KF Coulometer con la tecla <Start>.
Desplazar la aguja completamente hacia arriba y sacar del horno el
vaso de acondicionamiento con la tenaza para cierres septo.
Colocar en el horno con la tenaza para cierres septo el vaso de
muestra cerrado.

Descender la aguja a tope, introducir en el KF Coulometer el peso y
confirmar con <ENTER>.

Tras la determinacion, esperar el acondicionamiento posterior y, si
fuese necesario, realizar otras determinaciones.
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4.6 Notas practicas

Eleccion del gas portador

Nitrégeno (N,) deberia emplearse como gas portador siempre que la
muestra caliente sea sensible al aire, repect., al oxigeno (Descomposi-
cion) y emane substancias que interfieran con la reaccion KF.

Ajuste de la temperatura

Seleccionar la temperatura tan alta como la muestra lo permita (alta
temperatura = breve tiempo de analisis). Sin embargo, la muestra no
debe descomponerse. Excepto agua, no debe emanar ninguna sus-
tancia oxidable.

La temperatura indicada en el regulador de temperatura indicada se re-
fiere a la temperatura en el bloque calefactor de aluminioy no ala de la
muestra. Segun fuese el tamano del frasco y ajuste de la temperatura,
la temperatura de la muestra puede diferir hasta en 10%.

Flujo del gas

El flujo del gas se ajusta en el regulador del caudal en la parte delante-
ra del 832 KF Thermoprep y se conduce por la botella secadora. El flu-
jo del gas deberia mantenerse lo mas reducido posible. En particular,
cuando se trata de muestras muy himedas, debe prestarse atencion a
que no lleguen demasiado rapidamente al vaso de titracién volumenes
de agua demasiado grandes. La solucién en la célula debe poder ab-
sorber la humedad despedida. Normalmente es 6ptimo un caudal de
40...60 mi/min.

Al introducir a tope la aguja en el vaso de muestra, la corriente de gas
fluye por la muestra y, a continuacion, por la aguja de evacuacion al
vaso de titracion, donde se absorbe la humedad.

Tiempo de extraccion

En el titulador conectado deberia ajustarse un tiempo de extraccion de
5 min. como minimo a fin de prevenir la interrupcion de la titracion an-
tes de que la muestra haya entregado el agua.

Acondicionar el sistema

Anterior a una medicidon debe acondicionarse el sistema con un frasco
de muestra (Vaso de acondicionamiento) vacio y cerrado.

832 KF Thermoprep, Servicio
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Literatura
e Hydranal®-Manual, Riedel-de Haén
o |os siguientes Metrohm Application Bulletins pueden recabarse gra-
tuitamente:
N°109 Karl Fischer water determination with the KF drying oven
(Determinacion KF del agua con el horno de secado)
N° 145 Determination of low water contents in plastics using the
KF oven method (Determinacion de pequenos conténi-
dos de agua en plasticos)
N° 217 Karl Fischer water determination in pharmaceuticals us-
ing the oven method (Determinacion KF del agua en
farmacos utilizando el método del horno)

832 KF Thermoprep, Servicio
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5 Notas sobre el mantenimiento

El 832 KF Thermoprep requiere poca conservacion. Cuide de no expo-
nerlo a una suciedad o influencias corrosivas excesivas.

e Renueve a tiempo el tamiz molecular usado. Deberia cambiar el
mismo tan pronto como en la célula Karl-Fischer aparezcan eleva-
dos valores de deriva.

e Enjuague de vez en cuando las conexiones de tubo y la pieza del
distribuidor. Seque, a continuacion, los tubos con todo esmero.

e Limpie la camara del horno a intervalos regulares.

¢ Recambie el filtro de polvo en la parte trasera del equipo siempre
que fuese necesario.

6 Validacion GLP

Anterior a su entrega, cada equipo de la marca Metrohm se somete a
un riguroso control de calidad.

GLP (Good Laboratory Practice) exige, entre otros, la comprobacion
periddica de los equipos analiticos de medicion en lo que concierne la
precision y exactitud en base a instrucciones estandar de trabajo (in-
glés: Standard Operating Procedure, SOP).

Literatura recomendada

e Publicacion Metrohm " Quality Management with Metrohm " (Gestién
de calidad con Metrohm), informacién detallada sobre los principios
y modos de proceder de Good Laboratory Practice .

e Metrohm Application Bulletin 252/1 "Validation of Metrohm titrators
(potentiometric) according to GLP/ISO 9001" (Validaciéon de equipos
de titracion Metrohm conforme a GLP/ISO 9001).

e Homepage de Metrohm
www.metrohm.com — Support — Validation and Quality Management

832 KF Thermoprep, Notas sobre el mantenimiento
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7.1 Tratamiento de errores

7 Localizacion de anomalias

7.1 Tratamiento de errores

Fenomeno observa-
do

Posible causa

Medidas

Los resultados de la
titracion quedan muy
dispersos.

Tamiz molecular de las
botellas secadoras ago-
tado.

S Recambiar el tamiz molecular. (Si el
tamiz molecular en la botella delante-
ra todavia esta en orden, puede se-
guir empleandose esta botella como
botella trasera. El tamiz molecular
'mas fresco“debe encontrarse en la
botella delantera.)

demasiado prolon-
gados.

Condensado en el tubo | @ Secar el tubo. Reducir el flujo del gas.
de evacuacion. Event., reducir la temperatura.
Flujo del gas demasiado | ® Reducir el flujo del gas.
alto.
Muestra no homogénea. | @ Triturar la muestra antes de pesarla.
No se ha expulsado to- | @ Programar en el titulador condiciones
da la humedad. de desconmutacion 'mas severas":
deriva parada mas profunda, demora
de desconmutacion mas alta.
Conexiones de tubo no| @ Controlar los tubos y recambiarlos si
estancas. fuese necesario.
Deriva demasiado Tamiz molecular de las | @ Recambiar el tamiz molecular. (Si el
alta. botellas secadoras ago- famiz molecular en la botella delante-
tado. ra todavia esta en orden, puede se-
guir empleandose esta botella como
botella trasera. El tamiz molecular
'mas fresco“debe encontrarse en la
botella delantera.)
Anillos toroidales de la| @ Recambiar los anillos toroidales.
célula de titracion no
estancos.
Tapa septo no estanca. | @ Recambiar la tapa septo.
Tiempos de titracion | Muestra no homogénea. | @ Triturar la muestra antes de pesarla.

832 KF Thermoprep, Localizacion de anomalias




8.1 Datos técnicos /L Metrohm

8 Apendice
En este capitulo encontrara los datos técnicos mas importantes del 832
KF Thermoprep, una lista de los accesorios estandar y optativos y las
declaraciones de garantia y de conformidad.

8.1 Datos técnicos

8.1.1 Horno

Gama de temperatura 50...250 °C
Gama de correccion -10...+10°C
Potencia calorifera 200 VA _
Tasa de caldeo 15 °C/min

8.1.2 Bomba de aire

Potencia de transporte 0...300 ml/min, respect., 0...18 I/h
Gama de regulacion 0...80 ml/min, respect., 0...48l/h

8.1.3 Regulador de temperatura

Marca JUMO dTRON 16.1
Regulacion de la temperatura Regulador autooptimizado a microprocesador, aplicable
como regulador de dos o de tres niveles o como regula-
Indicador dor continuo
2 displays de 7 segmentos de los valores nominal y real

8.1.4 Toma de corriente

Tension 100...120 V, 220...240 V
Frecuencia 50...60 Hz
Consumo de potencia 220 VA

8.1.5 Especificaciones de seguridad

Diseno constructivo y com- Conforme a IEC 61010, EN 61010, EN50093, clase de
probacion proteccion 2

Observaciones sobre la se-  Las instrucciones de uso incluyen informacion y adver-
quridad tencias que el usuario debe observar a fin de garantizar
el servicio fiable y seguro del equipo.
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8.1 Datos técnicos

8.1.6 Compatibilidad electromagnética (CEM)

Parasitaje transmitido

Resistencia al parasitaje

Normas cumplidas:

- EN/IEC 61326-1

- EN 55022 clase B

- CISPR 22 clase B

- EN/IEC 61000-3-2 clase A
- EN/IEC 61000-3-3

- Namur

Normas cumplidas:
- EN/IEC 61326-1

- EN/IEC 61000-4-2
- EN/IEC 61000-4-3
- EN/IEC 61000-4-4
- EN/IEC 61000-4-5
- EN/IEC 61000-4-6
- EN/IEC 61000-4-8
- EN/IEC 61000-4-11
- Namur

8.1.7 Temperatura ambiental

Gama operativa
nominal

Almacenamiento
Transporte

+5...+45°C
(a méax. 85 % de humedad relativa del aire)

-20°C...+60 °C
-40 °C...+60 °C

8.1.8 Dimensiones y material

Alto

Ancho

Fondo

Peso

Material de la caja

832 KF Thermoprep, Apéndice

49.5 cm

35,5cm

22,0 cm

aprox. 8,9 kg (sin accesorios)
Caja metalica, superficie tratada
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8.2 Alcance del suministro /L Metrohm

8.2 Alcance del suministro

Verifique la integridad del suministro directamente después de recibir el
equipo.

8.2.1 832 KF Thermoprep

N° de referencia 2.832.0010

Cantidad N° de ref. | Descripcion
1 1.832.0010 | 832 KF Thermoprep
Horno KF para el procesamiento de muestras Unicas en vasos ce-
rrados.
El suministro incluye los siguientes accesorios:
1 6.1543.060 | Punta dosificadora ETFE/FEP 151
T
o
‘™
R
©
2 6.1602.145 | Suplemento para botella secadora p
w
- 545
2 6.1608.050 | Botella de vidrio transparente GL4S
GL 45, 100 ml - -
—
ol ===
2o e
=
L]
e
_ b6
1 6.1805.010 | Tubo FEP, M6, L=13 cm
1 6.1805.020 | Tubo FEP, M6, L=52 cm
1 6.1805.180 | Tubo FEP, M6, L=16 cm
1 6.1805.460 | Tubo FEP, M6, L=27 cm

832 KF Thermoprep, Apéndice
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8.2 Alcance del suministro

1 6.1808.150 | Adaptador M6 exterior/Luer-Lock 28
=
[o7]
2 6.1821.040 | Tubo de admision para botella secadora, L
con filtro, L=92 mm y
: =
w b o @
1 6.2621.110 | Tenaza para cierres septo T‘L’I
5, [}
r--‘[
1 6.2724.010 | Filtro de polvo, =32 mm W T SR
I |
| ¥
1 6.2730.050 | Tapon para punta dosificadora,
M10, con anillo toroidal
1 6.2739.000 | Llave para niple de tubo
1 6.2811.000 | Tamiz molecular, 250 g
1 6.2816.070 | Aguja de inyeccion - 120 -
; 0
1 6.2816.080 | Aguja de evacuacion del
aire
100 6.2419.007 | Vasos para muestras, 6 mL
100 6.1448.057 | Cierres septo para vasos para muestras 6.2419.007
1 8.832.1005 | Instrucciones para el uso del 832 KF Thermoprep

832 KF Thermoprep, Apéndice
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8.3 Accesorios optativos

/3, Metrohm

8.3 Accesorios optativos

8.3.1 Vasos para muestras

Ne° de ref. | Descripcion
6.2419.000 | Vasos para muestras, 6 mL, 1000 Un.
6.1448.050 | Cierres septo para vasos para muestras 6.2419.007, 1000 Un.

Para poder emplear otros vasos para muestras de otras dimensiones,
debe recambiarse la pieza de muestra. Para ello, sirvase ponerse en
contacto con su representacion Metrohm.

Otros accesorios, véase el catalogo Metrohm de accesorios.

832 KF Thermoprep, Apéndice
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8.4 Garantia y conformidad

8.4 Garantia y conformidad

8.4.1 Garantia

La garantia METROHM cubre cualquier defecto de fabricaciéon o material
que pueda tener el aparato durante 12 meses, a partir de la fecha de en-
trega y se reparara gratuitamente en nuestro taller. Sélo el transporte co-
rrera a cargo del cliente.

En el caso de un servicio diurno y nocturno la garantia sélo es vélida hasta
los 6 meses.

Cualquier control que no sea debido a defecto de material o fabricacion
deberéa ser abonado, incluso durante el periodo de vigencia de la garantia.
En productos con componentes de fabricacion externa, si dichos compo-
nentes constituyen la mayor parte del aparato, las condiciones de garantia
dependen del fabricante exterior.

Para la garantia de la exactitud son validos los datos técnicos dados en
las instrucciones para el uso.

Con respecto a vicios en el material, construccion o diseno, el cliente no
tiene derecho a una garantia, excepto en los casos mencionados arriba.

Si en el momento de la entrega el paquete esta visiblemente dafado o si
al desempaquetar el aparato se observan anomalias debidas al trans-
porte, se debe informar inmediatamente a la agencia de transportes o la
oficina de correos responsable y redactar un acta de los dafos. En ausen-
cia de un informe oficial de los dafios no nos hacemos responsables del
pago de una indemnizacion.

Cuando se devuelvan equipos y sus accesorios, se debera utilizar el em-
balaje original siempre que sea posible.

Eso es particularmente importante cuando se trate de aparatos, electro-
dos, cilindros de bureta y pistones de PTFE.

Antes de ser colocado entre virutas u otro material semejante, hay que
envolver cada una de las partes para protegerlas del polvo (para aparatos
es necesario utilizar una bolsa de plastico). Si con el pedido se recibe al-
gun grupo constructivo abierto que sea sensible a tensiones electrostati-
cas (p. ej.. interfase de datos, etc.) éstos se deben devolver en su
embalaje original de proteccion (p. ej.: bolsa conductora de proteccion).

Excepcion: los grupos constructivos con fuente de tensiéon incorporada
han de tener un embalaje de protecciéon no conductor. La garantia no cu-
bre los danos ocasionados por un embalaje inadecuado o descuidado.
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8.4.2 Declaracion de conformidad UE para el 832 KF Thermoprep

C€

Declaracion de conformidad UE

La sociedad Metrohm SA, Herisau, Suiza, certifica por la presente que el aparato:

832 KF Thermoprep

cumple los requisitos de las directivas CE 89/336/CEE y 73/23/CEE.

Especificaciones cumplidas:

EN 61326-1 Compatibilidad electromagnética; norma fundamental espe-
cializada, parasitaje; norma fundamental especializada, re-
sistencia al parasitaje

EN 61010-1 Requerimientos de seguridad para aparatos eléctricos de
medicién y regulacion para laboratorio

Descripcion del aparato:

Equipo con bloque calefactor de las muestras, regulador de temperatura y
bomba de aire para el procesamiento de muestras conforme al método de hor-
no Karl Fischer.

Herisau, el 30 de mayo de 2002

Dr. J. Frank Ch. Buchmann

Director Técnico Director de Produccion 'y
responsable del aseguramiento
de la calidad
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8.4.3 Certificado para la conformidad y validacion del sistema

Certificado para la conformidad y validacion del sistema

La empresa Metrohm SA certifica por la presente la conformidad del 832 KF Thermo-
prep con las especificaciones estandar para aparatos eléctricos y accesorios asi co-
mo las especificaciones estandar para la seguridad del aparato.

Designacion del aparato: 832 KF Thermoprep
Fabricante: Metrohm SA, Herisau, Suiza
Especificaciones técnicas: tension de alimentacion:

100...120, 220...240 V,
frecuencia: 50...60 Hz

Este aparato Metrohm ha cumplido la comprobacion final de tipo de las normas si-
guientes:

Compatibilidad electromagnética:

Parasitaje
IEC 61326-1, EN 55022 clase B, CISPR 22 clase B, EN/IEC 61000-3-2 clase A,
EN/IEC 61000-3-3

Resistencia al parasitaje

EN/IEC 61326-1, EN/IEC 61000-4-2, EN/IEC 61000-4-3, EN/IEC 61000-4-4, EN/IEC
61000-4-5, EN/IEC 61000-4-6, EN/IEC 61000-4-8, EN/IEC 61000-4-11, EN/IEC
61000-4-14

Especificaciones de seguridad
EN/IEC 61010-1, UL 3101-1

Ha sido ademas certificado por la federacion de electrotécnicos suizos (SEV), miem-
bro de la federacion internacional de normativas (IEC).

Las especificaciones técnicas estan documentadas en las presentes instrucciones
para el uso.

La sociedad Metrohm AG es titular del certificado de garantia de calidad ISO 9001
para aseguramiento de la calidad en planificacion/desarrollo, produccion, instalacion
y mantenimiento.

Herisau, el 30 de mayo de 2002

Dr. J. Frank Ch. Buchmann

Director Técnico Director de Produccion 'y
responsable del aseguramiento
de la calidad
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