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1. OBJETIVO

Establecer el procedimiento que permita la operacién del pH-metro ORION 3 STAR y el electrodo ORION
8102, con el fin obtener resultados confiables y de aumentar vida util del equipo.

2. ALCANCE

Este documento inicia con el encendido del equipo, la configuracion, verificacion y lectura de pH.

3. DEFINICIONES

EPP: Elementos de Proteccion Personal

Hz: Hertz

SLP: Pendiente

4, ASPECTOS DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO

Para realizar las técnicas analiticas relacionadas con la operacion del pH-metro ORION 3 STAR se deben
tener los EPP necesarios para su desarrollo.

5. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES

o Fuente de suministro eléctrico externa para 110-240V CA; 0.5A; 50/60 Hz.

e Electrodo

¢ Soluciones buffer para verificacién de pH 4 , 7y 10 unidades
e Solucién de llenado del electrodo KCL 3M: Pesar 22,36 g de KCl y llevar a voluem de 100 mL con agua

Tipo Il.

e Solucién HCI 0.1 M : Se toman 1.7 mL de HCl y se lleva a un volumen de 200 mL con agua Tipo I.

6. LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

La fuente de alimentacion universal que se suministra con el medidor de mesa es la Unica fuente de
alimentacion recomendada.

Siempre use buffers frescos para la verificacion.
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Para reducir la probabilidad de error debido a la polarizacion, evite frotar o limpiar la bombilla del electrodo. Use
un tejido sin pelusa y suavemente limpie el bulbo del electrodo.

Entre mediciones, enjuague los electrodos con agua destilada y luego con la siguiente solucién a medir.

Agitar todos los tampones y muestras a una velocidad uniforme.

Coloque un pedazo de material aislante, como espuma de poliestireno o cartén, entre el agitador magnético y
el vaso de precipitados para evitar errores de medicion de la transferencia de calor a la muestra.

No es necesario utilizar baterias si el medidor va a estar siempre conectado a la red de fuente eléctrica.

No deje secar la solucion interna del electrodo, manténgalo siempre con la solucion de llenado, KCl 3 M

7. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

Compruebe la pendiente del electrodo diariamente realizando una calibracion de dos buferes. La pendiente
debe ser del 92 al 102%.

Siempre use buffers frescos para la verificacion.
Entre mediciones, enjuague los electrodos con agua tipo Il y luego con la siguiente solucion a medir.

Descubra el orificio de llenado del electrodo durante la calibracion y mediciones y cubra el orificio durante el
almacenamiento. El nivel de la solucién de llenado debe ser cuando menos 1 pulgada mas alto que el nivel de
la muestra

8. DESARROLLO
8.1 Principio del método

Una Sonda para determinar pH (o electrodo combinado sensible a los protones) estd formada por un Gnico
cuerpo de plastico o de vidrio que contiene a los dos electrodos necesarios para la constitucion de una celda
potenciométrica, ulteriormente estos se conectan al potencidmetro. Por lo tanto, dicha sonda contendra tanto al
electrodo de referencia externo como al electrodo (o semipila) sensible a los protones, representado por una
membrana de vidrio sensible a los protonesque queda expuesta hacia el medio ambiente en contacto con la
muestra y que por otro lado, la misma encierra una solucion de H+ de actividad constante en contacto con un
electrodo de referencia interno. (www.fbcb.unl.edu.ar)
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8.2 Limpieza del electrodo

Una vez a la semana, inspeccione el electrodo, no debe tener roturas, rasgufios, acumulaciones de cristales de
sal, o depdsitos en la junta/membrana

Remoje el electrodo en HCI 0,1 M 0 HNO3 durante media hora. El electrodo también puede dejarse en remojo
durante 15 minutos en una solucién de detergente liquido de 0,1 a 0,5% mezclada con agua caliente. La solucion
debe agitarse a una velocidad moderada a rapida.

8.3 ESQUEMA EQUIPO DE MESA:

8.31 Iconos de pantalla

Temperatura «

Calibracion ' 888 f/:';;’"f}ilz ‘)‘ |
\ Lé 8838?\‘ | Un;dad}

pH/ISE/ORP

7

e El icono e indica que hay un modo de calibracion o un menu de configuracion de calibracion

activo.

e Losiconosman, 2,4,7,9,10y 12 indican que buffers de pH se guardaron después de realizar una
calibracién de pH.

e Elicono setup sdlo aparece cuando el medidor esta en modo de configuracion.

L

e Elicono & indica una condicion de error y cuando se muestra con el icono .i, , una alarma de
calibracién o un problema de calidad de electrodo.

e Elicono ED indica que el modo de medicion de lectura automatica (AUTO-READ) esta activo.
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8.4 TECLADO pH-METRO DE MESA

La distribucion del teclado es el mismo para todos los medidores de la serie Orion Star y Star Plus. Los pH-
metros portatiles tienen nueve teclas, mientras que los de mesa tienen 10 debido a la adicién de la tecla de
encendido y apagado de agitacién.

8.4.1 Definicion de teclas

TECLA DESCRIPCION TECLA DESCRIPCION

Enciende el medidor. si esté apagado Cambia las unidades de medicion de la
! pagado. linea seleccionada en el modo de

Encien.de Y apaga la rgtroiluminaciép, si ﬁ\ medicion. Cambia el valor de la linea
el medidor esta encendido. Si el medidor ) seleccionada  en los modos de

I esta encendido, mantenga presionada | _ ) ., , Co
/ (l)\l sta encendido, ga presionadala configuracion, métodos y visualizacién

= tecla  durante  tres  segundos i} .
@f ; de registro.
~ ?npgg;él(r;adamente para  apagar el |/ \‘| Edita el valor del digito intermitente en
' \Z/ los modos de configuracion, ingreso de
contrasefia y calibracion.

Desplaza el icono de flecha a la V= Selecciona el siguiente digito a editar y
F = izquierda de la pantalla entre las tres WER) mueve el punto decimal en los modos de
l:; lineas de la pantalla, para editar o =/ configuracion, ingreso de contrasefia y
\E calibrar la linea seleccionada. calibracion.
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TECLA DESCRIPCION TECLA DESCRIPCION
Inicia la calibracion para la linea . . -
seleccionada en el modo de medicion. Si Imprime y registra una med|C|o_n en los
el icono de flecha apunta hacia la linea trgomdo:riza(cjiz medicion  continua o
superior y las unidades mostradas son P '
de pH, al presionar la tecla se inicia la . .
calibracion de pH. Cada vez que se Imprime, registra y conge!g la pantalla
/L\ oresiona la tecdla en el modo de /-ﬂ\ cuando la lectura se estabiliza en modo
( / \ oo . |. iL ) de medicién de lectura automatica
\= - ) calibracién, el medidor acepta el punto N Y, (AUTO-READ). Sale del mend de

de calibracion y pasa al siguiente punto,
hasta alcanzar el nimero maximo de
puntos de

calibracion.

configuracion y vuelve al modo de
medicion. Acepta la calibracion y vuelve
al modo de medicion.

Ingresa al ment de configuracion,
comenzando con la linea seleccionada
en el modo de medicion. Si el icono de
flecha apunta hacia la linea superior y
las unidades mostradas son de ISE, al
presionar la tecla se ingresa en la
pantalla de configuracién de ISE.

®)

Ingresa a la vista de registro y al menu
de descarga.

Enciende y apaga el agitador.

8.5 CONFIGURACION DEL MEDIDOR

8.5.1

Encendido y apagado del pH-metro

b.

1. Verifique que el pH-metro esté conectado a una fuente de 110 voltios, presione "”3 para encender

el pH-metro, y oprima nuevamente V’g ' para encendery apagar la retroiluminacién.

2. Para apagar el equipo, mantenga sostenida la tecla V’g , hasta que la pantalla quede en blanco y por
ultimo desconecte el pH-metro.

8.5.2

Configuracion de la resolucion y reconocimiento de buffers

Nota: Consulte la siguiente tabla del menu de configuracion ya que alli se presentan algunas de las opciones y
descripciones de configuracion del medidor:
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Linea Descripcidn del meni de configuracion
intermedia (configuracion predeterminada, especifica del método)
PH 1ES 0.1,0.01, 0.001 Resolucidn de medicidn de pH (0.01, si)
PH bUF USA, EUrD Juego de amortiguadores de pH para reconocimiento automética de

amortiguador durante |a calibracidn, los amortiguadores USA son 1.68,
401,7.00,10.01,12.46 y los amortiguadores EUrQ son 1.68, 4.01, 6.86,
9.18 (USA, si)

En el modo de medicion, presione "2 @V

Presione ( _>/ ('ED para desplazarse a fravés del menu de configuracion hasta que aparezca en la
PH linea superior.

Presione =) para aceptar la seleccion y mover el icono de flecha a la linea intermedia.

Presione (‘é") / (,E,) para desplazarse hasta ES para la resolucién de medicion de pH y
bUF para la configuracién del reconocimiento automatico de amortiguador.

Presione = para aceptar la seleccion y mover el icono de flecha a la linea |nfer|or

Para desplazarse a través de una lista de opciones en la linea inferior, presione - J/(E) hasta que se
muestre la opcion deseada.

Presione G_@ para aceptar la seleccién y mover el icono de flecha ala linea superior.

Repita los pasos 3 a 7 para cambiar otro parametro de configuracion de pH o presione para volver {B
al modo de medicion.

8.53 Configuracion de la funcion  automatica de registro de datos

Linea Linea Linea Descripcion del menu de configuracion
superior intermedia  inferior (configurncion predeterminada, especifica dol método)
L0g dEL nD, YES Opcion borrar registro de datos después de la descarga; seleccione YES

para boerar el registro de datos al descargarlo o seleccione nD para
reescribir los datos mas antiguos si el registro de datos ests llenoy no
barrarlo al descargario (n0, si)

LOg AU OFF, On Opcion para guardar automaticamente punto de registro de datos (OFF, si) |

En el modo de medicion, presione (&%)

PreS|one(_ -> 5) para desplazarse a través del menu de configuracion hasta que aparezca en la linea
L 09 superior.

. fo=¢ L . . . . .
Presione “*=' para aceptar la seleccion y mover el icono de flecha a la linea intermedia y presione

() () hasta visualizar ALED

Presione {3@ para aceptar la seleccién y mover el icono de flecha a la linea inferior y presione

(.'_A__D/ (<) hasta visualizar G |
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5. Presione &5 para aceptar la seleccion y mover el icono de flecha a la linea superior y presione para
R
.y volver al modo de medicion.
8.54  Preparacion del electrodo

1. Retire la tapa de transporte protectora o el manguito de transporte del elemento de deteccion y guarde la
tapa para el almacenamiento.

2. Descubra el orificio de llenado quitando la cinta y luego agregue la solucién de relleno al electrodo. Para
mantener un caudal adecuado, el nivel de solucién de llenado debe estar siempre por encima de la union
de referencia y por Io menos una pulgada por encima del nivel de la muestra. El orificio de llenado debe
estar abierto siempre que el electrodo esté enuso.

3. Coloque el electrodo en un soporte de electrodo y suspenda el electrodo en el aire durante 5 minutos para
mojar completamente la unién de referencia

4. Agite el electrodo hacia abajo (similar a un termémetro clinico) para eliminar las burbujas de aire.

5. Dejar el electrodo en remojo en la solucion de almacenamiento durante 30 a 60 minutos.

6. Conecte el electrodo al medidor.

filling hole
ﬁllling
ut
Jtoss T,
reference
ceramic
reference
pH junction
sensing
bulb
ROSS Combination pH Electrode

8.6 TECNICA DE pH

8.6.1  Verificacion de pH

1. Prepare el electrodo segun las instrucciones de la guia del usuario del electrodo.
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. v . . ] ™ ,
Encienda el pH-metro, en el modo de configuracién, seleccione el juego de buffer USA que utilizara para
la funcion de reconocimiento automatico de amortiguador.

Enjuague el electrodo (y la sonda CTA si se esta utilizando) con agua tipo II, séquelo con una servilleta o
un pafo libre de pelusa y coIc’)quelq_en el amortiguador.

- : L= , . . .
En modo de medicién, presione (-:‘_=.') hasta que el icono de flecha apunte a la linea superior, presione

o) hasta que aparezca el icono de PH y presione ') para iniciar la calibracion. El equipo
automaticamente inicia con la calibracién y en la parte inferior se observa CAL. 1

Espere a que el icono de pH deje de estar intermitente. En el modo reconocimiento automatico de buffer,
cuando el icono de pH deja de estar intermitente, el medidor indica un valor de pH con correccion de
temperatura para el buffer.

Py
Presione ¥ para guardar el valor medido en el primer punto de calibracion, y continuar con el
siguiente, se observa en la parte inferior CAL. 2.

. . . R .
Repita el paso 6 para calibrar el tercer punto o presione 99, para guardar y finalizar la
calibracién.

Se mostrara el porcentaje de pendiente real del electrodo en el campo principal y se mostrara en el
S5LF campo inferior.

Nota: Para la calibracion de dos o més puntos, el medidor pasara automéaticamente al modo de medicién
luego de mostrar la pendiente.

8.6.2 Medicion de pH

Enjuague el electrodo con agua Tipo Il. Retire el exceso de agua y seque el electrodo con un pafio libre de
pelusa.
Coloque el electrodo dentro de la muestra. En el modo de medicién de lectura automatica

(AUTO-READ), presione e para iniciar |a lectura. El icono AR estara intermitente hasta que la lectura
se estabilice. Cuando la lectura se estabiliza, la pantalla se congela y el medidor registra e imprime la
medicién. Si esta usando un medidor de mesa y el agitador esta activado, el agitador se encendera al
presionar y se apagéra cuando la lectura se estabilice.

Retire el electrodo de la muestra, enjuéguelo con agua Tipo II, séquelo, coléquelo en la siguiente muestra y
repita el paso 2.

Cuando haya medido todas las muestras, enjuague el electrodo con agua Tipo Il y séquelo, coloque el
protector al electrodo con suficiente solucion de almacenamiento y cubra el orificio de llenado con su
respectiva tapa.

Apague el equipo.
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