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PROPOSITO.
Establecer la metodologia para la correcta operacion del equipo Karl Fischer

ALCANCE
Lo estipulado involucra y obliga a todo el personal de Laboratorio Quimico, dependiente de la Gerencia de

Planificacion y Desarrollo de la Comparia Minera Lomas Bayas.
RESPONSABILIDADES

Analista Quimico: Operar el equipo Karl Fisher, siguiendo el procedimiento he instructivo. Avisar al
supervisor del laboratorio cualquier anomalia detectada.

Supervisor de Laboratorio: Verificar y velar por el correcto funcionamiento y operacion del equipo,
coordinar la revision y calibracidén del equipo, solicitar la mantencién técnica cuando corresponda o el
equipo presente. Comunicar al jefe de Laboratorio cualquier anomalia o falla que presente el equipo.

Jefe de Laboratorio: Realizar las gestiones necesarias para el buen desarrollo de esta actividad,
proporcionando los recursos necesarios que involucran, verificar el cumplimiento de este procedimiento,
dar a conocer y capacitar al personal para la correcta aplicacién de lo descrito.

TERMINOLOGIAS Y/O SIGLAS

Valoraciéon Karl Fischer: Es un método que sirve para la determinacién de trazas de agua en
compuestos organicos. En este caso se utiliza la Valoracion Columbimétrica, mediante una disolucion de
yodo, diéxido de azufre y piridina en metanol absoluto (reactivo de Karl Fischer).

Pre-Titulaciéon: Eliminar el agua residual de la superficie interior del recipiente de titulacién, el agua
contenida en el aire atrapado y la pequena cantidad de agua del disolvente.

Disolvente: Mezcla de Etanol con Imidazol.

Analisis deriva: Analisis que dura un minuto y determina la cantidad de humedad que se escapa a la
celda desde la atmosfera.

Titrant 5: Solucion valorante contiene Metanol y lodo.
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V.

VL.

GENERALIDADES.

El equipo Karl-Fischer es usado para la determinacién de humedad en muestras de organico, a través,
de la Valoracién de Karl Fischer. Es un método para determinar cuantitativamente el contenido de agua
en liquidos y solidos. Se basa en la reaccién de Bunsen en donde el yodo se reduce a ion yoduro y el
diéxido de azufre se oxida al complejo de ion sulfato, produciendo una reaccion de estequiometria. Para
que la reaccién ocurra es necesaria la presencia de agua.

l2+ SO2+ H20 2 2HI + H2S04

La reaccion Karl Fischer se lleva a cabo en dos etapas: en la primera etapa ocurre la reaccion entre
un alcohol, diéxido de azufre y una base que nos formara una sal intermedia. La base que se utiliza
nos ayuda a neutralizar los acidos que se forman en la reaccion, que pueden ser ioduro de hidrogeno
(HI) y acido sulfarico (H2S0a4), esta neutralizacion nos ayuda a estabilizar el intervalo de pH de 5,5 a
8,0.

ROH + SO2+ R'N > (R'NH) SOsR

En la segunda etapa se lleva a cabo la reaccién entre el yodo y didéxido de azufre en presencia de
agua que se encuentra presente en la muestra. Esta reaccidn ocurre en una razén estequiométrica de
1:1, pudiendo determinar la cantidad de agua presente en la muestra.

(R'NH) SO3R + H20 + I + 2R'N > 2(R'NH) | + (R'NH) SO4R

DESCRIPCION DE LA ACTIVIDAD

Importante: todo el material a usar este limpio, ambientado con metanol y secado en estufa 30
min.

Uso de metanol estrictamente bajo campana.

La silica gel del equipo Karl Fischer debe presentar un color amarillo/naranja.

» Agitar 1 litro de la muestra de organico en agitador de pedestal por 15 min a 1000 rpm aproximadamente.
' |

» Tomar 500 ml con probeta y trasvasijar a un embudo de decantacion de 500 ml y afiadir 100 ml de metanol
bajo campana, agitar de manera constante por 10 minutos en shaker mecanico.
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» Extraer tapa y dejar decantar unos minutos hasta la separacion de fase (nota: son poco visibles, ya que
el metanol toma el color del organico). Recibir el organico en la misma probeta llegando al volumen inicial
de 500 ml, los 100 ml de metanol recibir en un vaso precipitado (limpio y seco), esta es nuestra muestra
para analizar.

» Verificar que la botella de residuos del titulador Karl Fischer no tenga mas de 500 ml de solucién.

» Pulsar el botéon STAR/STOP para comenzar el analisis
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El equipo comienza a realizar la Pre-titraciéon.
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» Luego pasa a la etapa de En Espera, aqui el equipo esta listo para realizar los analisis.

» Pulsar el boton Analizar Muestra. Se desplegara la siguiente pantalla, en donde se ingresa el tamafio de
la muestra (peso de la muestra). Dejar en standby

Aaresar Misstra

Favor agregue 1a muestrial e inarese el
tamano de muestral

| Conc. Estimada 49990 PRMm
Tamario de 1a musstrl EECRSEKEEN 2

Limites Optimos
Minimo: 0.16 g
Maximo: 0.36 a3

Fulse <(Comenzar An4lisis> para empszar
€l anilisis de muestra,

Conenzar Uuelta Borrar

ai "
Ans1 Diaito |Siguient

» Tomar 1 mL de muestra o blanco (metanol) con jeringas de 5 ml minimo, con aguja de 6 cm. Ambientar
la jeringa con la muestra a analizar al menos dos veces extendiendo por completo el embolo para expulsar
el residuo a un contenedor de recogida. Secar el exterior de la aguja con una toallita o pafiuelo de papel
cuidando de no dejar pelusas.

» Pesar la jeringa con la muestra a una balanza analitica y tarar.

i
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» Inyectar el contenido total la muestra en el recipiente de titulacion, a través de la membrana del tabique
del equipo, dispensar en forma constante cuidando de no salpicar las paredes, el electrodo o la punta de
dispensacion.

» Luego de inyectar la muestra pesar nuevamente la jeringa, la masa obtenida se digita en el equipo con
ayuda de las teclas numeéricas del costado del titulador. Pulsar el boton Comenzar analisis.

h N S N
Haresar Mdes? rS
P

i Favor agregue la muestra & inaress =1

. tamario de musstra. b
SERAEL

‘Conc. Estimads "

8 \
Tamsvio de 1a muestri

~ Limites dptimos
- Minimo: 0.16 a
Méximol 0.36 a

Fulse (Comenzar Andlisis) para emp=zar
W dlisis de muestra.

Uuelta Borrar

Digito Siauient

» Terminado el analisis en la pantalla el valor en ppm del agua, mas informacion como gasto del titulante,
tiempo de andlisis, tamafio de la muestra y grafico con la curva del analisis.

tado de finali=is de MuaEERER

248.01 ...

072:09 tanszss]
92.4 pa/nin

HIS33 = Intorme Turacmn

] Hombre Mtda,: HUHEOF«D 0|
) (1 — Fecha v Hora: /| 1z:08 Abr 15“%50
N I0 Titracidén: KF_noo21

Duracion del Andlisiz:

Vator Oerival Facha v Hor

Resulvados de 13/ Titracién
a 127

. 1.4199 9 09 Abr 15, znz4

tra:
Tamano de 1a muestr £ s 3::3: Derily 92.4 L;Q/mln
Conc. estandar.Titrante.: 5.2040 e/ Resu’l"fzdde Puntu inate gdiusd mL
T 0.331 L Nombre dei Opepanio: itttk

ID Reporte: /\ KF_00091

Uuelta nk'ﬁzi | Ceas o bl o P T P
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R . . T """."“""" — T
© Grafico de Datosde! Tikracioh
mU—Fotencial
800~
640+ |
480+ \‘
320i \
160t *,
|
T Y R W v D
Volume ml
» =i Ueapr Gdr comno |
I YUELER | 1 Eonne | B thap [ 4

» Para analizar la siguiente muestra, presionar el boton Vuelta y siga los pasos desde el punto 6.5. Repetir
este paso solo 3 veces, después cambiar la solucién del recipiente de titulacion.

Resultado de Qné‘]lsiﬁ de Nue

248.01 ... .

|
Duracién del Andlisis: 07:09 famniss)
Yalor Derival 92.4 pasmin
Tamano de la muestrad 1.4499 9
Cohc. estandar.Titrante.: 5,2040 na mlL
b

o 0.33
Uolumen Dosif.: 0
KF_.00091

I0 Repoty g
B edi
Venr
yaelta s;nFcn»me | Resu

N—

- ‘r’.n'.ln

Vaciado del recipiente de titulacion:

» En el vaso titulante soltar el conector que aloja la canula que llega desde la botella de residuos, hasta
que la canula quede suelta. Bajar la canula hasta el fondo del vaso.

/h
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» Pulsar el botén Bomba de Aire y luego pulsar Iniciar Vaciado, cuando se vacia por completo el recipiente
de titulacion pulsar Stop Vaciado. Subir la canula al nivel original y cerrar el conector.

[

44:55:54 Anr 45 2024) 1111/

HUMEDAD ORGANTCH

Titrante: il it TRITANTS
Ultina Estandarizacion: Ensl 08,2024 16:15

Opciones | Selecea,
Grales.

el botén Stop Llenado.

' il Bmmba ‘e‘:‘é‘if'e‘

| Seleccione una opcidn del mend,
i flttier

Tniciar
Llensda

] Stop
........... F Llenado

Pulsar el botén de Iniciar Llenado, cuando la solucién llegue a la marca Min del vaso titulante presionar
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» Luego en la pantalla “Volumen Estimado de celda” confirmar el volumen minimo de 50 ml presionando
Aceptar. Se muestra un mensaje de Atencion, pulsar Continuar.

iaito

Dejar equipo en Stanby:

» Dejar el equipo con disolvente y en agitacion constante para evitar la cristalizacion y deterioro de la canula
de titulante. Pulsar el boton STIR para accionar el agitador.

I
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Calculos:
Calcular el contenido de humedad en ppm de acuerdo con la siguiente formula:
Humedad %=L
ppm Humeda
(c/d)

Donde:

a = Lectura de la muestra en ppm

b = Lectura del blanco en ppm

¢ = Volumen de organico inicial en mL (entre 500 a 1000)

d= Volumen de metanol (100 mL)

Ejemplo:
A Lectura de la muestra en ppm REPLICAS OcC 5X (FPM) ppm Hz20
B 166.44 Lectura del blanco en ppm 1 3445 2 656
C 500 Volumen de organico (ml) 2 35731 681
D 100 Volumen de metancl (ml) 3 37338 713
6.1. RIESGOS ASOCIADOS A LA ACTIVIDAD

Tabla 1: Resumen del Riesgo de la Actividad: refleja el resultado de la Evaluacion de Riesgos detallada
en la QRA del proceso a describir.

Resumen
Actividad Maximo Méaximo . . Mayor
. i Max. Consecuencia ,
Riesgo Riesgo Potencial (PMC) Categoria de
Inherente Residual Impacto
Operacnon_de equipo Karl 8 3-Moderado Salug y
Fischer seguridad
6.2. EQUIPO DE TRABAJO
. Supervisor quimico.
. Analistas quimicos.
6.3. EQUIPOS DE PROTECCION PERSONAL (EPP)
. Zapatos de seguridad.
. Gafas de seguridad.
° Tenida antiacida.
. Guantes quirurgicos o de nitrilo.
6.4. MAQUINARIAS Y HERRAMIENTAS
. Titulador volumétrico Karl Fisher H1933
. Probeta 1000 mL
. Pipeta 100 mL
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. Vaso precipitado 250 mL
. Vaso precipitado 1000 mL
. Agitador de pedestal
. Embudo de decantacion 500 mL.
. Aguja 6 cm
. Jeringas 5 mL.
. Balanza Analitica
6.5. FICHAS TECNICAS DE LOS EQUIPOS
Ficha técnica se encuentra en el laboratorio quimico.
Codigo : LB-SP-GPD-LQC-0077
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6.6. METODOLOGIA DE TRABAJO

Canalizar las Revisar estado
anomalias y fallas al de equipo Personal capacitado
supervisor directo

solicitar los elementos al Utilizar los equipos de - Zapatos de E_E%U r.|dad
jefe directo proteccidn personal - Guantes guirdrgicos

- Tenida antiacida

- Lentes de seguridad

comenzar los analisis

Terminada la
estabilizacion afiadir
muestras

Terminado los
analisis, dejar
equipo con solvente
limpio y agitacion.
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6.7. OTROS.
PLAN DE CONTINGENCIA O FALLA

Contingencia

Namero Frecuencia
Suceso Causa Evento Accién Avisar de y Plan de accion
radial
contacto
Si
funci n . Cualquier falla o
uncionamiento Jefe de ) |
Canula Laboratorios 2628731 4 eql::‘i:)irslas:r;eobseré
tituladora . informar a Jefe de
quebrada Falla de equipo laboratorio para que
Equipo Falla de se comunique con
pesado no equipo o del Queda fuera Proveedor proveedor
operativo. comando de Servicio
Sin energia Equipo no se Jefe de. Equipo fuera de
s A Laboratorios L
eléctrica podra utilizar servicio
VII. ANEXOS
Anexo 1. “Flujograma y canales de comunicacion en caso de emergencias”
| Seda aviso al jefe de turno del area quien comunica lo
o ocurrido al asesor HSEC de turno
ACTIVACION DE LA EMERGENCIA
| Evaluar la emergencia clasificaciénengrado 1,26 3
EMERGENCIA EMERGENCIA EMERGENCIA
GRADO 1 GRADO 2 GRADO 3
Se coordina primera Se coordina primera Se coordina recursos
intervencién por parte intervencién por parte necesarios y se activa
del area | | del area, con el apoyo Plan de Crisis
de las demas areas
ylo entre ellas
Se evalla la situacién Coamienzs Se agendan:
para dar correcto PLAN DE * Procesosde
termino | RESPUESTA Y implementacion de
RECUPERACION mejoras.
* Actualizacion
registros
= Actualizacion de
planes
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Anexo 2. Conexiones del Titulador.
Conjunto  Conjunto
. Botella Botella
Vista Titulante  Solvente
. Botella
Superior Tatulante
Tubo
Azpiracion
Conjunto
Botella
Residuos
Tubo \ by 4 -
Dizpenzado ; .
Conjunto w v U Botella
Burets e . Dezecho
> »
Conjunto
Vazo
Bomba
Aire
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