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1. OBJETIVO

Definir los pasos a seguir en la operacién, manejo y las actividades para ejecutar el mantenimiento de
rutina y correccidn de fallas menores; considerando los componentes, la funcionalidad vy
especificaciones técnicas del titulador automdatico Metrohm 848 Titrino plus.

2. ALCANCE

El presente instructivo hace parte del procedimiento “Andlisis de muestras en el Laboratorio Nacionall
de Suelos”, aplica al proceso de Gestidon de Informacién Geogrdfica, a los servidores publicos y
contratistas del subproceso Gestidbn Agroldgica - Laboratorio Nacional de Suelos — LNS del Instituto
Geogrdfico Agustin Codazzi. Inicia con la instalacion de la unidad intercambiable vy finaliza con las
actividades para guardar un método.

3. DESARROLLO

3.1. POLITICAS DE OPERACION

° La operacion y manejo del equipo la debe realizar una persona competente.

°  Antes de iniciar la operacién del equipo verificar que se encuentre en uso.

° Para el manejo del equipo se debe contar con los elementos de proteccidén personal EPP
adecuados.

3.2. CARACTERISTICAS
3.2.1. CARACTERISTICAS DE IDENTIFICACION

Tabla 1. Identificacion del equipo

Nombre: Titulador automdtico
Marca: Metrohm Titrino plus
Modelo: 848

Fabricante: Metrohm

Serie: 1848001011178
Placa: 35262

Codigo interno: | Q089

3.2.2. CARACTERISTICAS TECNICAS Y METROLOGICAS

3.2.2.1.ENTRADAS DE MEDIDA

1. Potenciométrica:

Una medida de medida de alta resistencia (Ind.) para electrodos pH y redox y una enfrada de
medida para electrodos de referencia externos (Ref.).

Resistencia de enfrada > 1.10"%Q.

Corriente offset <1.10"°A.
°  Modo de medida de pH:
» Gama de medida: -13 a +20.
* Resolucién: 0.001.
» Exactitud de la medida: +0.003 (Digito £ 1, sin error del sensor, bajo condiciones de
referencia).
°  Modo de media U:
=  Gama de medida: -1200 a 1200 mv.
= Resolucién: 0.1mv.
= Exactitud de la medida: = 0.2mv (Digito %1, sin error del sensor, bajo condiciones de
referencia).
° Polarizador:
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Una entrada de medida (Pol.) para electrodos polarizables.
°  Modo de medida Ipol: Determinacién con corriente de polarizacién seleccionable.
= Corriente de polarizacion: -120 a 120 A (Incremento: 1 yA), -125 y -121uA/+121 y +125uA:
valores no garantizados, en funcion de voltaje de referencia +2.5v.
»  Gama de medida: -1200 a1200 mV.
* Resolucién: 0.1 mV.
» Exactitud de la medida: £0.2mV (Digito £1, sin error del sensor, bajo condiciones de
referencia).
°  Modo de medida Upol: determinacién con voltaje de polarizacion seleccionable.
* Voltaje de polarizacién: -1200 a +1200 mV (incremento: 10 mV), -1250 y -1210mV/+1250 mV:
» valores no garantizados, en funcidn del voltaje de referencia +2.5v.
»  Gama de medida: -120 a +120 pA.
*  Resolucion 0.0TPA.
° Inferfaces:
Conector USB (OTG) para aparatos USB, conector MSB para conectar un agitador y conector Remote
para conectar aparatos con esta interfaz.

3.2.2.2.REQUISITOS NORMA ISO/EN/DIN 8655-3

Las unidades infercambiables Metrohm cumplen los requisitos de la norma ISO/EN/DIN 8655-3.
Aparatos de medicién del volumen con pistdn concentrador — parte 3: Buretas de piston.

Tabla 2. Valores limites admitidos segun ISO/EN/DIN 8655-3

Volumen del Desviacion sistematica maxima del Desviacion permitida maxima del valor
cilindro valor medido medido
1 mi +0.6% + 6yl +0.1% + 1yl
Sml +0.3% = 154l +0.1% + 5yl
10ml +0.2% + 20ul +0.07% + 7ul
20ml +0.2% + 40ul +0.07% + 14ul
50ml +0.2% + 100yl +0.05% + 254l

3.2.2.3.DESVIACION DEL VALOR MEDIDO DE UNIDADES INTERCAMBIABLES

Tabla 3. Desviacion del valor medido.

Volumen del cilindro Desviacion sistematica méxima
1 mi + 3l
Sml + 15l
10ml + 204l
20m! + 304l
50ml + 50ul

3.2.2.4.VELOCIDADES DE LLENADO Y DOSIFICACION
Las velocidades de llenado y las dosificaciones méaximas y minimas de la unidad intercambiable son

las siguientes:

Tabla 4. Velocidades de llenado y dosificacidon mdéxima y minima.

Volumen del cilindro(ml)

1 5

10 20 50

Velocidad de llenado/dosificacién mdxima (ml/min)| 3 15

30 60 | 150

Velocidad de llenado/dosificacion minutos (ul/min)

10 (En funcién del aparato)
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3.2.2.5. GAMA NOMINAL DE FUNCIONAMIENTO
+5°C a +45°C (Con humedad del aire mdxima del 85%).

3.2.3. CONDICIONES DE USO
3.2.3.1.CONEXION A LA RED ELECTRICA:

°  Tensidon de red: 100-240V (£10%).

°  Frecuencia: 50 a 60 Hz.

°  Consumo de potencia: 45 W.

°  Fusible: 2 x 2,0 ATH, proteccion electrénica contra sobrecarga.

3.2.3.2.TEMPERATURA AMBIENTE

°  Almacenamiento: -20°C a + 60°C.
°  Transporte: -40 a +60°C.

3.2.3.3.CONDICIONES DE REFERENCIA
°  Temperatura ambiente: +25°C (+ 3°C).

°  Humedad relativa: £ 60%.

3.2.4. DESCRIPCION

El 848 titulador Titrino plus de aplicacién universal que se utiliza para efectuar titulaciones volumétricas;

también permite crear métodos y memorizarlos con nombre propio.

Consta de dos componentes principales: El titulador y la unidad intercambiable.

3.2.4.1.PARTES DEL TITULADOR

i
LYYy
=== /’

Imagen 1. Vista frontal y superior del titulador.

(1) Varilla de accionamiento: del motor de bureta.

(2) Clavijas de contacto: para el chip de dafos.

(3) Acoplamiento: para la conexién de vdlvula de 3 vias.
(4) Pantalla.

(5) Teclado.
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Imagen 2. Vista anterior del titulador

(6) Conector de electrodos (Ind.): para conectar electrodos pH o redox con un electrodo de

referencia infegrado o separado. Toma f.

(7) Placa de caracteristicas: contiene datos sobre la tension de red y el nUmero de serie.
(8) Conector de electrodos (Ref.): para conectar electrodos de referencia. Toma b, 4 mm

(9) Toma de conexién de red

(10) Conector USB (OTG): para conectar una impresora, un Idpiz USB, un concentrador USB, etc.
(11) Conector MSB: metrohm serial bus. Para conectar un agitador. Mini-din, de 9 polos.
(12) Conector de sensor de temperatura (Temp.): para conectar sensores de tfemperatura pt1000 o

ntc. Dos fomas b, 2 mm.

(13) Conector remote: para conectar aparatos con interfaz remote. D-sub, de 9 polos.
(14) Conector de electrodos (Pol.): para conectar electrodos polarizables, p. Ej, electrodos de pt

doble. Toma f.

3.2.4.2. PARTES DE LA UNIDAD INTERCAMBIABLE
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Imagen 3. Partes de la unidad intercambiable.

(1) Conexién de tubo (6.1805.080): Longitud 25 cm.
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(2) Tapodnroscado (6.1446.080).

(3) Adaptador para botella (6.1602.105): Depfa/pp,.roscaglds

(4)  Conexion de tubo (6.1805.010): Longitud13cm86.1805.050conelcil. De1ml).

(5) Llave plana pctfe/ptfe (6.1542.020): O llave cerdmica 6.1542.010.

(6) Tubo receptor (Carcaj) (6.1228.000): Para puntas de bureta o electrodos.

(7)  Soporte para rétulo (6.2046.070): Para rétulos identificativos.

(8)  Volumen nominal.

(9) Chip de datos: En la parte inferior de la bureta.
(10) Tubo de adsorcion (6.1619.010).

(11)  Brida (6.2023.020): Depom.

(12)  Conexién de tubo (6.1805.100): Lonaitud 40 cm

(13) Botella conrosca (6.1608.23): Vidrio dmbar, roscagl45s.

(14)  Punta antidifusion (6.1543.200):Deetfe/fep, para titraciones.

(15) Tapdn articulado (6.1446.030).

(16) Tubo receptor (Carcaij) (6.1228.000): Para puntas de bureta o electrodos.
(17) Cuerpo base (6.1576.xxx).

3.2.4.3. DETALLE DE LOS COMPONENTES DE LA UNIDAD INTERCAMBIABLE

Imagen 4. Componentes de la unidad infercambiable.

(1) Conexion de tubo (6.1805080): Lonaitud 25 cm.
(2) Conexidn de tubo (6.1805.100): Longitud 40 cm.

(3) Conexién de tubo (6.1805.010): Longitud 13 cm (6.1805.050 con el cil. De 1 ml).
(4) Tapdnroscado (6.1446.080).

(5) Llave de momento de rotacion (6.2739.000): Para soltar boquillas del tubo.

(6) Grasa de parafina(6.2803.010): Para pistdén de dosificacion, 2g

(7)  Uso para llave (6.2739.030): Para soltar la proteccién contraluz.
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(8) Proteccion contraluz (6.1563.030): De PETG.
(?)  Sujecion para cilindro (6.2045.XXX):

- .000 para cilindros de 5, 10 ml.

-.010 para el cilindro de 20 ml.

-.020 para el cilindro de 50 ml.
(10) Rotulo identificativo (6.2244.020): Para la rotulacion del reactivo, 10 x

(11) Cilindro dosificador (6.1518.XXX): Vidrio transparente
-.113 cilindro de 1 ml.
-.150 cilindro de 5 ml.
-.210 cilindro de 10 ml.
-.220 cilindro de 20 ml.
-.250 cilindro de 50 ml.
(12) Llave plana: PCTFE/PTFE 6.1542.020. Cerdmica 6.1542.010
(13) Soporte para rétulo: Para rétulos identificativos.
(14) Palanca de conmutacién: Para conmutar la llave plana
(15) Tubo receptor (Carcaj) (6.1228.000): Para puntas de bureta o electrodos.
(16) Volumen nominal
(17) Tubo de adsorcién (6.1619.010): Tubo de adsorcién 6.1619.010.
(18) Adaptador NS14 para tubo de adsorcién: De EFTE
(19) Brida (6.2023.020): De POM.
(20) Adaptador para botella (6.1602.105): De PFA/PP, rosca GL45.
(21) Cdnula (6.1819.020): De FEP, rosca Mé.
(22) Botella conrosca (6.1608.23): Vidrio dmbar, rosca GL45.
(23) Abrazadera de sujecion (6.2043.005): Para botellas de reactivo.
(24) Tubo receptor (Carcaj) (6.1228.000): Para puntas de buretas o electrodos.
(25) Pistén PTFE (6.1556.XXX): Con acoplamiento
(26) Punta antidifusion (6.1543.200): De ETFE/FEP, para titraciones.
(27) Punta de dosificacion abierta (6.1543.060: De ETFE/FEP, para dosificaciones.
(28) Tapodn articulado (6.1446.030)
(29) Cuerpo base (6.1576.XXX):
-.110 para el cilindro de 1 ml.
-.150 para el cilindro de 5 ml.
-.210 para el cilindro de 10 ml.
-.220 para el cilindro de 20 ml.
-.250 para el cilindro de 50 ml.
(30) Chip de datos: En la parte inferior de la bureta.

3.2.4.4. PARTES DEL CILINDRO DOSIFICADOR:
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Imagen 5. Partes del cilindro dosificador.

(1)  Tubo de llenado.
Para aspirar disolventes de la botella de reactivo.
(2)  Cilindro dosificador.
Incluye la solucion para dosificar.Volumeniml, 5ml, 10ml, 20ml o 50ml.
(3) Pistdn de dosificacion.
Para expulsar y aspirar una solucién.
(4) Varilla de accionamiento.

Con acoplamiento. Paramo ver el pistdn de dosificacién de la unidad de dosificacién.
(5) Tubo de dosificacion.

Para dosificar el disolvente en la punta de dosificacién.
(6) Llave plana.

Para alternar entre las operaciones de llenado y vaciado del cilindro dosificador.
(7) Palanca de conmutacion.

Para conmutar manualmente la llave plana.

3.2.4.5.ACCESORIOS:

Imagen 6. Llave para unidades intercambiables.
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Imagen 7. Adaptador USB Mini (OTG) — USB A, para conexidon de aparatos USB.

3.3. CALIBRACION O VERIFICACION

La calibracion serd realizada a las unidades intercambiables por personal técnico calificado, por
medio de un organismo acreditado en verificacion y calibracién de volimenes, de acuerdo con lo
descrito en el instructivo vigente Control metrolégico de equipos, instrumentos y patrones y con la
frecuencia establecida en el formato Cronograma de mantenimiento, calibracién y verificacion de
equipos.

3.4. MANTENIMIENTO
3.4.1. MANTENIMIENTO DE RUTINA.

o

Ubique el aparato en un lugar del laboratorio favorable para el manejo y sin vibraciones,
protegido de atmdsferas corrosivas y de la contaminacién por productos quimicos. Se
recomienda proteger el aparato de los cambios excesivos de temperatura y de la irradiacién solar
directa.

Elimine de inmediato los liquidos o materiales sélidos derramados sobre la unidad intercambiable o
sobre el equipo.

Al terminar su trabajo limpie las unidades del equipo con un pano o toalla hUmeda.

3.4.2. LIMPIEZA Y MANTENIMIENTO DE LA UNIDAD INTERCAMBIABLE:

o

Si se utilizan reactivos dlcalis, corrosivos o de elevada concentracién, debe efectuarse una
comprobacion mensual. En caso de utilizar reactivos que no provogquen problemas, los intervalos
de inspeccién pueden ampliarse.

3.4.3. DESMONTAR LA UNIDAD INTERCAMBIABLE

o

o

Al efectuar un cambio de reactivo, se recomienda desmontar y limpiar la unidad intercambiable.
Al mismo tiempo, puede comprobar el piston y el cilindro de dosificacién de la unidad
intercambiable. Si se utilizan reactivos dlcalis, corrosivos o de elevada concentracién, deberd
comprobarse si los dlcalis agresivos han danado el cilindro de vidrio o si la materia sélida de la
solucién se ha cristalizado.

Expulse el reactivo sin que el cilindro vuelva a llenarse.

Suelte las conexiones de tubo sobre la botella de reactivo.

Dirija el pistdn a la posicidn cero, es decir, ejecute la funcion "Lienar”.

Quite la unidad intercambiable del accionamiento.

Retire todos los tubos.

Desatornille y quite la unidad de cilindro con la proteccion contra la luz.

Quite el soporte del cilindro con el cilindro de la proteccidon contra la luz. Para hacerlo, ejerza
presion sobre la unidn roscada del cilindro.

Empuje el soporte del cilindro de vidrio hacia arriba.

Vacie el cilindro con la llave para bases intercambiables por completo y retire el pistdn con
cuidado.

3.4.4. LIMPIAR EL CILINDRO Y EL PISTON:
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Compruebe el hermetismo del piston y del cilindro de dosificacion. Si hay liquido debajo del
pistdn, significa que el cilindro del pistdn no estd engrasado o no lo estd lo suficiente. Compruebe
gue no haya deformaciones en el pistén de dosificacion o danos en los labios de las juntas. Si
observa cambios, sustituya el pistdn y el cilindro.

Limpie el cilindro y el pistén de dosificacién con agua y jabdén. No utilice productos para la
limpieza de abrasivos, puesto que podrian rasguiar el cilindro.

Lave los componentes con agua desyodada o destilada abundante.

Engrase ligeramente el lateral del pistdn con grasa de parafina (6.2803.010). Limpie los bordes del
pistdbn para que el reactivo no entre en contacto con la grasa. Asimismo, retire la grasa sobrante
con un frapo suave vy sin hilos que puedan desprenderse. Para el pipeteado no se debe engrasar
el piston.

Antes de volver a montar la unidad intfercambiable, compruebe que no se hayan producido
cambios en el pistdn ni en el cilindro. En caso de que el cilindro dosificador tenga rasguios o
presente una superficie rugosa, deberd sustituirse.

3.4.5. MONTAR LA UNIDAD INTERCAMBIABLE:

o

o

o

o

Infroduzca el pistdbn engrasado con cuidado aproximadamente 1 cm en el cilindro.

Cologue el soporte del cilindro encima del cilindro (la junta térica debe quedar arriba) y presione
con fuerza.

Introduzca el cilindro con el soporte en la proteccién contra la luz y presione.

Cologue la unidad infercambiable sobre un aparato de confrol.

Dosifiqgue manualmente hasta que la varilla de accionamiento del accionamiento sobresalga del
cuerpo base de la unidad infercambiable.

Infroduzca el cilindro con la proteccion contra la luz en el soporte del cilindro.

Una el vastago del pistén a la varilla de accionamiento. El extremo de la varilla de accionamiento
debe encajar en la apertura del vastago de piston.

mMontar el cilindro

8L

T

. L=
= & -

Imagen 8. Montaje del cilindro.

Presione la proteccién contra la luz con cuidado hacia abajo y atornille a la rosca del cuerpo
base. Al hacerlo, se empuja el pistén de dosificacién en el cilindro.
Dosifique de forma manual y dirija el pistédn hacia arriba hasta llegar al tope.

3.4.6. CORRECCION DE FALLAS MENORES

Tabla 5.Correccion de fallas menores.

PROBLEMA CAUSA SOLUCION
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Burbujas de aire en
el cilindro o en el
fubo de
dosificacion

Conexidn no hermética

. Compruebe el

extremo del tubo,
especialmente el del tubo de aspiracion.

. Atornille todas las conexiones de tubo con la

llave.

. Compruebe el bloqueo de la carcasa. Si es

necesario, quite la carcasa y coldéquela de
nuevo.

El reactivo de carbona
fuertemente, lo que
provoca que el aire disuelto
cree burbujas.

. Ejecute [PREP]/[Preparar].
. Reduzca la velocidad de llenado.

Deterioro . Sustituya los pistones y el cilindro
PROBLEMA CAUSA SOLUCION
. Quitar la unidad intercambiable y volverla a
La unidad colocar.

infercambiable no
se detecta o se
detecta

colocado
la unidad

No se ha
correctamente
infercambiable

. Compruebe que

la unidad infercambiable
estd colocada correctamente.

. Compruebe la posicidn del pistén y de la

llave.

incorrectamente
. Apague el aparato y vuelva a encenderlo.
. Si es necesario, contacte al servicio técnico.
La llave de Ila unidad .
. . . Coloque manualmente la llave en posicion
intercambiable no se . . L s
.., de intercambio(palanca de conmutacion
encuenfra en posicion de . .
. . . orientada hacia la derecha)
La unidad intercambio.
intercambiable , s
El vastago del pistdon en la . s
no se puede . . . . Coloque manualmente el vastago del pistdn
. unidad intercambiable no -
abrir en la posicion correcta.

estd en la posicién correcta.

Pagina 10 | 21

COPIA NO CONTROLADA




Cédigo: IN-AGR-PC01-25
OPERACION Y MANEJO DEL TITULADOR AUTOMATICO

Version: 1
METROHM 848 TITRINO PLUS n
Vigente desde:

NIy TO SEoACo 15/12/2021

1. Compruebe si la punta de dosificaciéon esta
obturada.

2. Compruebe si el tubo de dosificacion estd
conectado al puerto correcto.

3. Compruebe si hay tapdn es con rosca que
bloquean el puerto de dosificacion.

4. Compruebe si hay tapones con rosca que
bloqueen el puerto VENT (vacio en la botella
de reserva). El puerfo VENT debe estar
abierto como equilibrador de la presidén.

5. Quite el motor de bureta y compruebe si la

Las conexiones de tubo
estdn blogqueadas o la

No se dosifica unidad de dosificacion no . . .
varilla de accionamiento del motor de
en absoluto esamontada L. - .
bureta detecta el pistdn de dosificacion. El
correctamente.

extremo del pistdn debe estar al mismo nivel
que la parte superior de la carcasa.

6. Compruebe si el cable de conexidn del
motor de bureta estd conectado.

3.4.7. MANTENIMIENTO ESPECIALIZADO

En el interior de la carcasa no hay piezas en las que el usuario deba realizar algin mantenimiento ni
que deban sustituirse.

El control de los grupos funcionales electrénicos y mecdnicos del equipo pueden y deben realizarse
como parte de un mantenimiento preventivo por personal calificado, minimo una vez al ano.

Registre cada una de las actividades que se realizan en este mantenimiento en el formato vigente de
Control de operacién, comprobacién y mantenimiento rutinario de equipos y anexe el protocolo de
mantenimiento suministrado por el proveedor.

El mantenimiento debe incluir:

Revisidon interna de los contactos eléctricos.

Limpieza de las tarjeras electrénicas

Mantenimiento general de limpieza.

Engrase de los émbolos.

Verificacion de los sellos de las buretas.

Comprobacién e informe de estado de llave plana, conexiones de tubo, cilindros dosificadores,
puntas antidifusion, entre otros accesorios requeridos para la unidad intercambiable.
Comprobacidén volumétrica de cilindros dosificadores en la unidad intercambiable.

8. Informe de necesidad de repuestos segun revision de estado de los equipos.

AR

N

3.5. PROCEDIMIENTO

El aparato ha sido desarrollado para la operacidén en interiores y no se permite su utilizacién en
enfornos potencialmente explosivos. Ubica el aparato en un lugar del laboratorio favorable para el
manejo y sin vibraciones, protegido de atmdsferas corrosivas y de la contaminacion por productos
quimicos. Se recomienda proteger el aparato de los cambios excesivos de temperatura y de la
iradiacién solar directa.

El titulador automdtico 848 Titrino plus cuenta con los siguientes modos de titulacién:
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° Titulacién dindmica a punto de equivalencia (DET):

La titulacién dindmica a punto de equivalencia es el modo de fitulacion para todas las titulaciones
esténdar, por lo cual la adicidén de reactivo se realiza en etapas de volumen variables. Estas etapas
de volumen varian en funcidén de la pendiente de la curva y para ello, en cada dosificaciéon se
intenta conseguir variaciones del valor medido constantes. El volumen éptimo de la dosificacién se
determina a partir de las variaciones del valor medido de las dosificaciones anteriores y el valor
medido se acepta por control de la deriva del valor de medicidon (titulacién de equilibrio) o fras un
tiempo de espera. Los puntos de equivalencia se evaluan automdticamente.

almy

‘u’:"m!_

Imagen 9. Dosificacién de reactivo para DET.

° Titulacién mondétona a punto de equivalencia (MET):

La titulacidn mondtona punto de equivalencia es el modo de ftitulacion robusto para titulaciones en
forma de curva a voluntad y para ftitulaciones lentas o electrodos de respuesta lenta. La adicion de
reactivo se readliza en etapas de volumen constantes. El valor medido se acepta por confrol de la
deriva de valor de medicion (titulacion de equilibrio) o tras un tiempo de espera. Los puntos de
equivalencia se evaluan automdticamente.

AU/mV

V/mL

Imagen10. Dosificacidn de reactivo para MET.

°  Titulacién a punto final (SET):

La titulacion a punto final es el modo de titulacion para determinaciones rutinarias rdpidas mediante
titulacién a un punto final predefinido (gj., titulaciones segin normas oficiales) vy titulaciones en las que
se debe evitar un exceso de reactivo. La fitulacion finaliza al alcanzarse el punto final mediante
control de la deriva o fras un tiempo de espera. El volumen dosificado hasta el punto final se utiliza
para calcular el contenido de la muestra.
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1
Dosificacion'  Dosificacion
inicial continua

Imagen 11. Instalacién de la unidad intercambiable

3.5.1. INSTALACION DE LA UNIDAD INTERCAMBIABLE

Proceda del siguiente modo:

1. Verifica que la solucidon titulante y su concentracién en la unidad es la que necesita para la
determinaciéon analitica.

2. Coloca la unidad intercambiable por delante del equipo vy la empuja hacia atrds. Se oird un
sonido al encaijar.

Imagen 12. Instalacién de la unidad intercambiable

®.

Imagen 13. Tecla [STOP]

3.5.2.  ENCENDIDO Y APAGADO DEL EQUIPO
1. Pulsala tecla roja [STOP].

El equipo inicia y hace una prueba del sistema (Este proceso lleva algin tiempo).
Si se ha montado una unidad intercambiable, aparece la solicitud para ejecutar la funcidon PREP.
(Preparary).

Wi
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Unidad de burets B18-126 |

Debe preparar la unidsd de
bureta.
& Ejecutar la funcidn PREF.

Imagen 14. Funcion PREP

4. Con la funcién PREP se lavan todos los tubos y el cilindro. (Para la preparacién de la unidad de
bureta véase el numeral 3.2.4.1 partes del titulador).

5. Confirma el mensaje presionando [OK].

6. A continuacion, aparece el siguiente didlogo principal:

Mét odo TET
31}
[nz
Feso muestra 1,0
Unidad =

Imagen 15. Dialogo principal.

° Para el apagado de equipo proceda del siguiente modo:
Mantenga pulsada la tecla roja [STOP] durante 3 segundos y aparecerd una barra de progreso que

indica el apagado del equipo. Tener en cuenta que, si se suelta la tecla durante este tiempo, el
equipo no se apagard.

3.5.3.  FUNDAMENTOS DEL MANEJO
3.5.3.1. ELTECLADO

Imagen 16. Teclado

Tabla 6. Descripcion de los elementos del teclado

ELEMENTODELTECLADO FUNCION

Acepta la enfrada y la salida del dialogo.
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Mueven la barra de seleccién una linea hacia arriba o abajo. En el editor
de textos, selecciona el cardcter que se debe introducir.

En el editor de textos y de nUmeros, selecciona el cardcter que se debe
infroducir. En la barra defunciones, selecciona funciones concretas.

Confirma la seleccion.

Encender o apagar el equipo.

Detiene el desarrollo en curso del método y las funciones manuales.

Inicia el método o las funciones manuales.

3.5.3.2. ESTRUCTURA DE VENTANAS DE DIALOGO

Sistens

rSensaores
rEoluciones
Marisbles comures
*Eestion de archivos
*Aparatos externos
*Dizgnestico

Imagen 17. Dialogo y estado

En la esquina superior izquierda, aparece el titulo del dialogo actual. En la esquina superior derecha
se indica el estado actual del sistema.

eantivo |

Reactivo 2

Listado de soluciones HRE=EN

Ul

Imagen 18. Funciones

EE Crear Borrar I .

Algunos didlogos tienen en la Ultima linea la barra de funciones. Las funciones que esta contiene se
pueden seleccionar con las flechas izquierda o derecha del teclado y se ejecuta con [OK].
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stion de archivos
paratos externos
iagnestico
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(=1
1]
=
B
i
n
e
[ =]
§

Imagen 18. Simbolo de Indicacién de existencia de didlogos subordinados.

Con las flechas arriba y abajo se puede mover la barra de seleccion una linea arriba o abagjo. Si un
texto del dialogo estd marcado con “>", quiere decir que hay mds ajustes en otfro dialogo
subordinado. Para acceder a dicho dialogo presiona [OK].

3.5.4. EJECUCION DE UNA DETERMINACION USANDO UN METODO - CONTROL AUTOMATICO

3.5.4.1. PREPARACION DE UNA UNIDAD DE BURETA (PREP)

Con la funcién PREP se lavan y se llenan (sin burbujas de aire) el cilindro y todos los tubos de la unidad
de bureta. Esta funcidn se debe realizar antes de la primera determinacién, para la purga por cambio
de reactivo o si se observan burbujas de aire en el cilindro o fubos.

Proceda del siguiente modo:

1. En el dialogo principal selecciona el MENU y pulsa [OK]. A continuacién, se abre el menuU principal.
2. Selecciona CONTROL MANUAL vy pulsa [OK]. Se abre el control manual.
3. Selecciona "Dosificar”.

Control marual
Do=ificar

Meddir
Aait ador off U=loc. 2

DS ADD l

Imagen 19. Funciéon dosificar.

4. Enla barra de funciones, selecciona PREP y pulsa [OK]. Luego aparece el siguiente mensaje:

Alerts salpicaduras Bla=-132

Uerifigue la punta de la
bureta. Debe apuntar al
YIS0,

LDesea continuar?

EiiHo

Imagen 21. Mensaje de alerta.

*

5. Selecciona Sl y oprima [OK]. Iniciard la preparaciéon. Tenga en cuenta que la punta dosificadora
deberd apuntar a un vaso de residuos si se frata de una purga por cambio de reactivo. Si es el mismo
reactivo, que la punta dosificadora apunte al frasco contenedor de la solucién titulante.

3.5.4.2. CARGAR UN METODO
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1. En el dialogo principal, selecciona METODO y pulsa [OK]. Se abre la tabla de métodos con los
métodos guardados.

Tabla de metodos ready

Imagen 20. Tabla de métodos guardados

2. Selecciona el método deseado.
3. En la barra de funciones, selecciona C;ARGAR y pulsa [OK]. Ahora el método estd cargado vy
aparecerd en el dialogo principal, en METODO.

3.5.4.3. PREPARACION DE LA MUESTRA A TITULAR

1. Coloca en el agitador el recipiente (Erlenmeyer o beaker) con la muestra a titular.
2. Sumerja el electrodo y la punta dosificadora en la solucion.

3.5.4.4. MEDICION

1. En el didlogo principal, selecciona PESO MUESTRA y pulsa [OK]. Se abre el dialogo de edicién.
2. Infroduzca el peso de muestra y confirma mediante ACEPTAR o [BACK].

3. Parainiciar la titulacion pulsa [START]. Comienza la titulacién y aparece la curva:

lied612

pH  5.819
9.9768 mL
21.2 °C

pHA)

BT fgit acor

Imagen 21. Curva.

4. Los ejes estdn escalados automdticamente. Con “Pausa” se detendrd la secuencia. En su lugar
aparece continuar. De esta forma se podrd continuar la secuencia.

5. Durante la titulacién se puede modificar la velocidad de agitacion de tal forma que se asegure la
homogeneidad de la muestra, mediante la funcién Agitador. Al pulsar [OK] se abre el siguiente
dialogo:
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Faitador

Veloc,

Agit adaor a]y

Agitar- Agitar+

Imagen 22. Funcion agitador

6. Mediante [AGITAR-] se reduce la velocidad de agitacién y mediante [AGITAR+] se aumenta. [Off]
apaga el agitador. Al seleccionar [On] se puede volver a encender el agitador. Con [BACK] se
cierra este didlogo.

7. Alfinalizar la titulacién, aparece un didlogo de resultados:

Result ados ready
Contenido 3,3 5
EF1 FH T.E4E 18,0868 nmL

T1.T = 2E5.6
Volumen de parada alcahzado
MWW Fecalcular Estadist.
Imagen 23. Didlogo de resultados

8. Indica el resulfado calculado y los detalles del punto final. Registra en la capfura de datos los
valores requeridos.

9. En el dialogo de resultados se puede acceder a la funcién Curva, donde podrd visualizar la curva
de la determinacién actual. Con las flechas [«] v [=] se puede ir a cada punto de medida. La
posicién actual se indica en la curva con un reticulo. En el lado derecho se muestran los datos en
el punto de medida respectivo (volumen, valor medido, tiempo).

MedE12

[ 39

18,2158 mL
pH 18,362
EF1 87 s
ERC 43
pH-U
Imagen 24. Curva de la determinacién actual
10. Con la funcién RECALCULAR se calculan ofra vez todos los resultados. Esto es necesario, p. €j., si se

modifica la férmula de cdlculo, el titulo (concentracién de la solucidn titulante) o el peso de la
muestra.

. Continta con la siguiente muestra repitiendo los pasos anteriores. Recuerde que puede cancelar

una determinacién en cualguier momento pulsando la tecla [STOP].

3.5.5. EJECUCION DE UNA DETERMINACION USANDO CONTROL MANUAL
En el control manual se encuentran tres funciones como son: dosificar, medir y agitar.
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Control marual readuy

Dosificar
Medir
Agitador off Veloc. a

(=& DOS ADD

Imagen 25. Funciones del control manual

Cada una de las funciones tiene subfunciones como se explica a continuacion.

3.5.5.1. DOSIFICAR

En esta funcién estdn disponibles las siguientes funciones:

°  Preparacion de la unidad de bureta (PREP): Con esta funcién se realiza el lavado de cilindros y
tubos de la unidad de bureta (Véase numeral 3.2.4).

Dosificacion continuada (DOS): Con esta funcién se dosifica mientras se mantenga pulsada la
tecla [START].

Dosificacion de un volumen fijo (ADD): Se dosifica un volumen predefinido.

o

o

3.5.5.2. DOSIFICACION CONTINUADA (DOS)

1. En el didlogo principal, selecciona MENU y pulsa [OK]. Se abre el menu principal.
2. Selecciona el elemento de meni CONTROL MANUAL vy pulsa [OK].
3. Selecciona la entrada “Dosificar”.

[Control manual
Dosificar

Medir
Agitador off Ueloc. 3

|PREP HDD

Imagen 26. Seleccién funcidn dosificar.

4. Enla barra de funciones, selecciona DOS vy pulsa [OK].
5. Pulsala tecla [START] para dosificar hasta llegar al viraje o pH deseado.
6. Anotfa el volumen gastado en la respectiva captura de datos.

3.5.6. METODO NUEVO
Para crear un método nuevo proceda del siguiente modo:

1. Abra la tabla de métodos. )
2. En el dialogo principal, selecciona METODO y pulsa [OK].
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[Tabla de metodos
Carqar Wl Memorizar Borrar +

Imagen 27. Tabla de métodos

3. Enla barra de funciones, selecciona CREAR y pulsa [OK].

Musvo métodao

Tipo de medida rH

Imagen 28. Nuevo método.

4. Selecciona MODO vy pulsa [OK].

5. En ellistado de seleccidn, selecciona el modo de titulacién deseado y acepta con [OK].

6. Selecciona TIPO DE MEDIDA vy pulsa [OK].

7. Enellistado de seleccidn, selecciona el modo de medida deseado y pulsa [OK].

8. Pulsa [BACK].

9. Ahora el método estd cargado y aparecerd en el didlogo principal, en METODO.

10. Si se ha creado un método nuevo, los pardmetros se pueden modificar en MENU »PARAMETROS.

3.5.7. GUARDAR UN METODO

Si cambia pardmetros por defecto de métodos, puede guardarlos como métodos propios (Se pueden
guardar un méximo de 100 métodos).

Proceda del siguiente modo:

1. Abra la tabla de métodos )
2. En el didlogo principal, selecciona METODO vy pulsa [OK]. Se abre la tabla de métodos.

Tabla de metodos

L= e = el 0 = | e iﬁ!ﬂaﬂ‘!aaﬁ Eorror
Imagen 31. Tabla de métodos, opcidn memorizar

3. Modifica/acepta el nombre del método.

4. En la barra de funciones, selecciona GUARDAR y pulsa [OK]. En el caso de métodos nuevos,
proponga un nombre para el método. Si el método ya estd guardado, aparecerd el nombre del
método.

Memorizar mEtodo

Hombir-e

Imagen 29. Nombre del método

5. Acepta el nombre.
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Pulsa [BACK].

7. Elmétodo se guarda y aparece la tabla de métodos.

4. CONTROL DE CAMBIOS

FECHA CAMEBIO VERSION
Se adopta como versidon 1 debido a la actualizacién del Mapa de
Procesos en Comité Directivo del 29 de junio del 2021, nuevos
lineamientos frente a la generacion, actualizacién y derogacion de
documentos del SGI.
Se aqjusta el documento segun la nueva Estructura Orgdnica
aprobada por Decreto 846 del 29 de Julio del 2021.
Hace Parte del proceso Gestidn de Informaciéon Geogrdfica del
subproceso Gestiéon Agrologica.
Se encuentra asociado al procedimiento “Andlisis de Muestras en el
Laboratorio Nacional de Suelos”.
Se actuadliza el instructivo “Operacién y Manejo del Titulador
Automdtico Metrohm 848 Titrino Plus”, cédigo 140601-28/18.V1, versidn
1, ainstructivo del mismo nombre, cédigo IN-AGR-PC01-25, version 1.
Se deroga la circular 237 del 31 de agosto de 2018.
Se elimind la tabla de contenido y se reorganizaron los capitulos del
documento.
Se ajustaron las politicas de operacién.
En las definiciones se incluyd los términos de calibracién verificacion y
mantenimiento.
Se elimind el anexo 1 y se incluyd como un capitulo dentro del
procedimiento.
31/08/2018 Se adopta comg verspn l' por corresponder a la creacidon del 1
documento. Emision Inicial Oficial.
, s N Revisd ,
Elaboro y/o Actualizo Reviso Téecnicamente Metodolégicamente Aprobo
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