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Seccién 01: Quimica Analitica

DETERMINACION COULOMBIMETRICA DE AGUA POR EL METODO DE
KARL FISCHER: VERSATILIDAD EN EL USO DEL HORNO
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El método coulombimétrico de Karl-Fischer (KFC) es un método ampliamente
usado en diversos sectores industriales interesados en conocer el contenido de agua
presente en sus productos debido a las posibles reacciones de deterioro y/o
especificaciones de calidad.

En muchas sustancias la determinacion directa del contenido de agua por el
método de KFC no es posible debido a que las mismas sélo liberan agua muy
lentamente, a elevadas temperaturas, o bien no son solubles. Asi mismo, en algunas
ocasiones, las sustancias reaccionan con los reactivos liberando agua o consumiendo
yodo, obteniendo resultados con sesgo.

Estos problemas pueden evitarse mediante el empleo de un horno que permite
liberar la humedad de la muestra. Para ello, la muestra es colocada en un vial sellado,
externo a la celda, y calentada a una temperatura ajustable, de manera tal que el agua
liberada por la misma en forma de vapor sea arrastrada por una corriente de gas
carrier seco a la celda de titulacion. De esta manera, se evitan las interferencias de la
matriz y reacciones no deseadas, logrando una alta especificidad.

El objetivo del presente trabajo fue realizar la determinacion del contenido de
agua en una variedad de matrices distintas (farmacos, combustibles y plasticos)
usando el método de KFC con horno. Los métodos convencionales de determinacion
de humedad por otras técnicas no resultaban adecuados debido a la naturaleza
quimica de este tipo de muestras. Para ello, se empled un titulador automatico
asociado a un software, equipado con una celda de titulacion, un electrodo generador
de yodo, un electrodo de doble platino para la deteccién del punto final y un horno que
permite ajustar la temperatura del mismo y el caudal de gas carrier empleado.

Los farmacos ensayados fueron Dutasterida y Azacitidina, dos medicamentos
citostaticos de bajo contenido de agua. En el caso de los combustibles, se utilizé el
equipo para determinar contenido de agua en biodiesel, petrdleo crudo y sus derivados.
Las muestras plasticas correspondian a distintas etapas del procesado de polilactato
(PLA) y polihidroxibutirato (PHB), dos polimeros estudiados por su posibilidad de
emplearse como materiales de alta biodegradabilidad, en donde el contenido de agua
esta asociado a la calidad final del producto.

En cada caso en particular, se optimizaron los parametros de titulacién de
acuerdo al tipo de muestra. La temperatura se ajustd de forma tal que permitiera la
extraccion del agua de la muestra sin descomponer la misma. El tiempo de extracciéon
debia ser suficiente para que toda el agua de la muestra sea extraida y llegue a la
celda de titulacién. El caudal de gas carrier empleado debia ser el éptimo para lograr
esta extraccion. Los parametros de titulacion como velocidad de agitacion,
acondicionado del equipo y deteccion del punto final también fueron ajustados. En
todos los casos se obtuvo repetibilidad en las determinaciones con resultados
altamente confiables por ser la coulombimetria un método primario de analisis.
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