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8 Ejecutar una determinación

Las determinaciones de humedad mediante el método de extracción con
horno requieren el acondicionamiento de todo el sistema de tubos y de la
célula de titulación KF antes de poder efectuarse una determinación.
Puesto que los recipientes de muestra y los cierres de septo pueden conte-
ner una pequeña cantidad de humedad, se deben realizar de tres a cinco
determinaciones del valor blanco con recipientes vacíos sellados.

Las muestras sólidas o líquidas se guardan en recipientes de muestra y se
cierran bien. Recomendamos utilizar los recipientes de muestra
6.2420.007 con los cierres de septo 6.1448.067 (con cierre de bayoneta).
El septo de silicona de la tapa de aluminio resiste temperaturas de hasta
250 °C y ha demostrado ser muy fiable.

8.1 

Acondicionar el sistema

Se debe acondicionar todo el sistema antes de utilizarlo, es decir, no debe
contener nada de agua. Para ello, el horno se debe calentar a la tempera-
tura de trabajo deseada. Para limpiar todo el sistema de tubos con el gas
portador se debe introducir la aguja en un recipiente de muestras cerrado
(recipiente de acondicionamiento), de este modo se conecta la alimenta-
ción de gas con el tubo de calefacción. Todo ello se puede efectuar de
forma automática en un desarrollo normal del método.

8.1.1 

Preparación de la célula de titulación KF

Llenar la célula de titulación

Cuando no se utilice, la célula de titulación KF debe permanecer llena con
el medio de trabajo de acondicionamiento. Aunque en el método de
extracción térmica la muestra no toque el medio de trabajo, dicho medio
de trabajo se debe renovar de vez en cuando.

La célula de titulación KF se prepara de la siguiente manera:

 

1 Llene la célula de titulación con el medio de trabajo. Se recomiendan

aproxim. 150 mL de medio de trabajo cuando se utilice una célula de
coulometría y aproxim. 35 mL con una célula de titulación KF volu-
métrica. No se debe sumergir la cámara de aire del tubo de calefac-
ción.

 

2 Alinee la punta del tubo de calefacción contra la pared del recipiente.
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