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TARQ:
DEFINICION.

Establece la técnica para la determinacién del contenido de inhibidor tert-butilcatecol (TBC) en estireno,
viniltolueno, alfa metil estireno o materiales similares.

APARATOS y REACTIVOS.

1.- Matraces de aforacion de 50ml y 100ml

2.- Pipetas graduadas de 5mly 10 ml.

3.- Balanza analitica (resolucién 0.1mg)

4.- Balanza de presicién (resolucién 1mg)

5.- Frascos de vidrio de 150 6 250ml

6.- Celda de vidrio de 10mm paso 6ptico x 50mm ancho x 50mm alto

7.- Espectrofotometro (Datacolor 850 o equipo similar)

8.- Apertura MAV (20 mm)

9.- Agua destilada

10.- Tert-butilcatecol (TBC)

11.- Tolueno grado reactivo

12.- Metanol grado reactivo

13.- n-octanol grado reactivo

14.- Hidréxido de sodio (NaOH) grado reactivo

15.- Solucién alcoholica de hidréxido de sodio (aprox 0.15N).- disolver 0.3gr de NaOH en 25ml de Metanol;

agregar 25ml de n-octanol y 100ul de agua destilada. Permitir a esta solucién madurar por 2 dias antes

de usar. Una vez preparada permanece estable durante 2 semanas.

16.- Solucion Patrén de TBC (1000ppm).- en un matraz de aforacion de 500ml, pesar 0.5 + 0.0002gr de TBC ,
(en balanza analitica), disolver y aforar a 500ml con Tolueno. Se recomienda almacenar en frasco ambar

PROCEDIMIENTO.
Preparar el instrumento para leer por transmisién (Puede usar las imagenes anexas como guia).

Si no requiere calibracion pasar directo a “Analisis de muestra”

Conc. TBC (ppm) 10 [ 20 [ 30 [ 40 [ 50 [ 60 | 70 | 80 | 90 | 100
Soln. Patron TBC(ml) | 05 | 1.0 | 1.5 | 20 | 25 | 30 | 35 | 40 | 45 | 5.0
Tolueno (ml) 495 | 49.0 | 485 | 48.0 | 475 | 47.0 | 465 | 46.0 | 455 | 45.0

Preparacion de la Curva de Calibracion:

De la tabla anterior, seleccionar la concentracion teérica (o esperada) de la muestra; preparar ese estandar.
Preparar ademas dos estandares antes y dos estandares despues de la concentracion teérica de la muestra.
Identificar cada uno de cinco matraces de aforacion de 50ml con las ppm que le corresponde a cada uno.
Agregar a cada uno de los matraces, los ml de Soln. Patrén de TBC y ml de Tolueno indicados en la tabla.
Mezclar.

Llenar la celda de vidrio con el material de prueba (colocar pegado frente a la esfera del equipo).

Colocar la apertura MAV en el frente del equipo.

Checar la Absorvancia (Abs) a 490nm; registrar como Absorvancia del Blanco “Abs Bco”.

. Retirar la celda del equipo, vaciar el material, enjuagar con acetona y secar.

0. Agitar la solucién alcohodlica de NaOH

1. Agregar 1000uL de la solucién alcohélica de NaOH al matraz de la primer dilucion y agitar vigorosamente
durante 30 seg

12. Agregarle 2000ul de Metanol y agitar vigorosamente durante 15 seg
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13. Checar la Absorvancia (Abs) a 490nm; registrar como Absorvancia del Standard “Abs Std”
14. Al valor de “Abs Std”restar el valor de “Abs Bco”; ésto es la “Abs Corr”
15. Repetir a partir del paso 11 para las otras 4 diluciones.
16. Vaciar los datos obtenidos en una hoja de célculo de Excel
17. Graficar “Abs Corr”/ ppm TBC

18.
19.

Hacer analisis de regresion para calcular la pendiente y la ordenada.
Guardar hoja de calculo como “Célculo Conc de TBC”

Analisis de muestra:

Llenar la celda de vidrio con el material de prueba (colocar pegado frente a la esfera del equipo).
Colocar la apertura MAV en el frente del equipo.
Checar la Absorvancia (Abs) a 490nm; registrar como Absorvancia del Blanco “Abs Bco”.

CoNoOOA~AWNE

Retirar la celda del equipo, vaciar el material, enjuagar con acetona y secar.

En un matraz de aforacién de 50ml, aforar a la marca con el material de prueba.
Agregar 1000pl de la solucién alcohdlica de NaOH y agitar vigorosamente durante 30 seg.
Agregar 2000pl de Metanol y agitar vigorosamente durante 15 seg.
Checar la Absorvancia (Abs) a 490nm; registrar como Absorvancia de la muestra (Abs Mta).
Al valor de “Abs Mta” restar el valor de “Abs Bco” ésto es la “Abs Mta Corr”

10 Teclear el valor obtenido de “Abs Mta Corr” en la hoja de calculo de Excel “Calculo Conc de TBC”
11.Registrar el valor obtenido como conc de TBC de la muestra.
12.Vaciar la muestra y limpiar la celda.

13.FIN

Ejemplo de curva de calibraciéon y calculo de resultados:

STD Abs Corr 10000
=0.0088x - 0.0163
10 0.0661 29000 y e 0’_‘9995
30 0.2543
50 0.4200 0.8000 /
70 0.6074 /
100 0.8588 0.7000
pendiente 0.0088 /
ordenada -0.0163 0.6000 /
conc TBC
(ppm) 30 0.5000 /
0.4000
Abs Mta Corr 0.2500 /
0.3000 /
0.2000 /
, . 0.1000
Guia para preparar el instrumento V4
0.0000 ' : ' : '
20 40 60 80 100 120
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=
Y. —]
I;r. ¥ Mostrar estado de cédigos y estado de instrumento
Corr
= Especularidad—§—— ~ Filtro UY
' Incluida & 100% UV (sin Filtro)
T Filtio FL40 (0% UY) |
st,CIEC 1 ‘ V1.00 © Filio FL42 Cancelar
026 4N “aptua- :  Filo FL4E
C LV DBE5/10 (G [_
& Media ¢ LV DB5/10 (Blancura CIE)
CIE Da | ICIE/E313 cAn
004/ € UV.C (Biilarte2150) |_ 88.33
0.63 1 1 ¢ Calbrador 0.00 9173
V' AutoZoom de UV restante
0.14 - y 87.66
Aplicar Compensacidn para Crista
0.1 I Salida de datos en intervalo de Snr B H;fleclancia 7 v Transmisi6n1 89.66
-0.8 84.28
0.2 Intervalo de tiempo entre calibraciones [(horas) : 8 89.63
0.0! 88.31
0.0 85.54
0.1
L

87.89
— )

Imagen 1 (seleccionar “Transmision”; asegurar que las casillas sefaladas esten marcadas).

Colocar apertura MAV (20 mm)

I~ Aplicar Compensacién para Crista | \

I Salida

de datos enintervalo de Sn [~ Boflectancia IV Transmisién

Intervalll de tiempo entre calibraciones (horas) : | 8

@ 2
TRANSMISION:Bloqueando las lentes

1. Cologue el portamuestras para transmisidn, incluido en

la caja neara, en el Compartimento de Transmisidn.

Ajustelo adecuadamente sobre la guia.

Listo Cancelar
-
[
*
,
!?

2. Ponga el cartén negro incluido en la caja en el CO VANITYQUN20

portamuestras.
Nota:
Por favor, consulte el manual de usuario del instrumento para
recomendaciones especificas.

Imagen 2 (Seguir las indicaciones y presionar “Listo”)
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‘ | " Calibrador ] 0o | IL.7:
1 89.8:
juto-Zoo 1
; < : 87.6¢
splicar Cofipensacion para Crista | |
i 7 - 89.6¢
3alida de ditos en intery TRANSMISION: Calibracién del blanco T
ervalo de flempo entre d | 1. Retire el cartdn negro del portamuestras del 89.6:
compartimenta de transmision. 28.3
2. Cologue el Patrén Blanco en el puerto de medicién =]
v midalo. 85.5¢
Nota: 87.8¢
Por favor, consulte el manual de usuario del instrumento para ——
recomendaciones especificas.
ANITY JUNZD16)
ALY
Listo Cancelar
ATENCION:
EL PATRON BLANCO DEBE PERMANECER EN EL PUERTO DE
L MEDICION PARA TODAS LAS LECTURAS POR TRANSMISION
®
,f"u £
Imagen 3 (Seguir las indicaciones y presionar “Listo”)
j [ wcpienesa == || 883
| MEDIDA DE CONTROL @
v Aul
= Al 360nm : 100.048 560nm: 100.014
= 370nm: 99.957 570nm: 100.011
Sal'| | 380nm: 100.002 580nm: 99.994
390nm: 99.997 590nm: 99.980
Inter 400nm : 99.977 600nm: 99.957
410nm: 99.995 610nm: 99.963
420nm : 100.026 620nm: 99.980
430nm : 100.031 630nm: 99.995
440nm : 100.017 640nm: 99.995
_— 450nm : 99.994 650nm: 100.003
~1| | 460nm: 99.994 660nm: 100.011 |
470nm : 100.002 670nm: 100.003
480nm : 100.012 680nm: 100.006
490nm : 100.011 690nm: 100.012
500nm : 100.011 700nm: 100.018
510nm : 100.006
520nm : 100.009
530nm: 99.991
540nm : 99.979
550nm : 99.992
I Aceptar || I Imprimir II
v =
5 o |i
+

Imagen 4 (Presionar “Aceptar”)
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Guia para leer estandares y/o muestras:

1 - Colocar la celda con la muestra dentro del instrumento.

2 - Seguir las indicaciones a partir del punto 4 en la Imagen 7.

3 - Presionar “Entrada Lote”

4 - Teclear el nombre de la muestra -> Presionar OK

5 - Ir a Formularios de pantalla.

6 - Seleccionar “%R 10 nm Hor. — 360-750” (%RH31X2.FRM) -> Presionar OK

7 - Registrar el valor indicado en Lote -> 490 nm

8 - Calcular la concentracion de TBC (usar hoja de célculo de Excel “Cdlculo Conc de TBC”)

Est

Lote Sistema

= =
- P ,
Formulario ‘ Seleccionar formularios de pantalla i
Pantalla -

Explorador Escritorio

24 PRUEBA
{2 Merino ZA3
3 Placa Verde
4 GC-13304
& M-387

»

-y

Fdq

| T |Plantilla de 3 Paneles

Est. CIEL

mularios

Diagrz

Es

93.62

m

& prueba 00223
&3 M-562 A QUV Inicio
3 255%4424R

£ snn ~ anncTn

Y Nombre del L
» 200-B-115 L-4378

. Sistems Disgramss  Instrumento
T Plantilla de 3 Paneles.

L

i46)

16

356 (BCO!

Winc

4378

Imagen 5 (Seleccionar “Formularios de pantalla”)

Y Est. CIEL Est. CIEa Est.CIEb Est.CIEC Est. CIEh
> 93.62 0.26 -0.05 02 34851)
] Nombre del Lote CEDL  CEfs i - — s - S arilez E318 el
» 200-8-115 L4378 083 .06 tecone g ey - s 070
200-B-115 GC-20039 0.49 .62 & 1.98
200-8-115 GC-20119 0.67 .35 Nombre. Nombre Archivo = 118
i L L i Escala APHA 10 APHA10Scale.FRM 32
200511514380 103 g Escala de grises/Cambio de Color CTGSCC.FRM 189
20 B 1R 1331 Foq 22 Ll Escala de grises/Manchado CTGSST.FRM Al
200-8-115 L-4381 2 113 .23 e = 074
200815101 128 .05 Factores de reflectancia CTREFACFRM 005
GC-20355-M1 037 .04 FMCI - Pasa/Falla FMCIIPF.FRM 010
200-8-115 L-4382 0.98 .15 Pk STRENGTH.FRM 021
Haze SHAZEFRM
Deita cMc | D65/10 [c72[Az2] = Pl E ﬂ_
4 Helmholtz CETG  — i
HunterlAB - Pasa/Falla HUNLABPF.FRM
HunterLAB - Tolerancias de P/F HLABTOLFRM
% 1A P/F con indice de me CAIPFMET.FRM
1A Pasa/Falla CAIPFFRM
. Inconstancia de Color inconstfrm =
. M ”
Jo sz 1o} 9 =
R ozl —
L4

mas satur,

Imagen 6 (Seleccionar “HAZE.FRM” y presionar “OK”)
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Formularios Diagramas Instrumento

Calculos de Haze

1. Disponga el instrumento para mediciones por transmitancia y calibre Config. instr. ‘
Condicion actual del instrumento  %T MAV SCI UV Inc NONE CORRELATED | causrar ] R
171 2. Mida el estandar con la placa blanca en el instrumento inst Est. | § 9.24
17 7.55
17 est nuevo  Agua Destilada tipo Il celda grande 12-Ago-16 HAZE Haze del estandar 9.42
: 3. Mida el estandar con la trampa negra en el instrumento  ransiucicez || § :'gz
PA 8.34
o] 4 Midaellote con la placa blanca en el instrumento Entrada lote § Haze del lote 873
e | A .

PA Nombre Lote ﬂ

Lotenvevo  AH-05 prueba

Introduzca Nombre Nuevo:
5. Mida el lote con la trampa negra en el instrumento Tra RR-391

n I Cancelar ande
Diferencia en Haze:

i | ]

Imagen 7 (Pantalla para medicion de gTD y/0 muestras)

e
Diagramas Instrumento

-

Plantilla de 3 Paneles

Est. CIE L Est. CIEa  Es k == £tk UL Lot il
9571 113 Bl Seleccionar Fonn__‘ulario ——- i -y e m
N
Nombre Nombre Archivo =
Nar braldblliai CIEDL % IR 10nm - 380- 1100 nm IR_horizFRM Lote CIE

R-037 A 003 % IR Plot IR_Plot FRM = | los7a
R.937B 056 % IR Vertical 380-1100 nm IR_vertFRM 9627
R-938 A 044 % Reflectance 10nm Hor %RH31LFRM 96.15
e = | %ﬁ nI)Rni‘:?i - 360-750 IZR;:;:;‘FRM | =
R-939 A -235 - : 9336
Soh = %R 10nm Hor - 360-700nm %RH31X.FRM S

About... AbOUtFRM
R0 ok Adicién 1 de fuerza STRADDLFRM Rl
R:2408 =050 Adicion de fuerza STRADD.FRM pa2t
Reain Elig || Aprendizaje IA P/F DATTRAIN.FRM peoi.
il e Blancura CIE CIEWHT.FRM e
1ta CMC ’m’m Blancura Stensby STENSBY.FRM

Brightness CIE whiteness +/- UV iso_cie_uv.FRM

Brillantez D65/R457 R457.FRM -

— =

2 i K s I

Imagen 8 (Pantalla para leer resultados)
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Formularios Diagramas

Instrumento

Est. CIE L Est. C

T %R 10 nm Hor. - 360-750

’ . 2 Est. Ami
9571 Estdndas: %R ‘Diagr. %R (%T)[K/S (Absorb.)] FR—
29JUN RA-62 QUV 504hr
360-390 nm
400-450 nm 4397 7323 8531 9061 9135 9130
460-510nm 9122 9112 9100 9074 9055 9033
Nombre del Lote 520-570nm  90.06 8983 8958 8941 8921 8896 CIE
R-937 A 530-630 nm  88.74 8845 8823 8803 8775 8749
640-690 nm  87.13 8685 8664 8625 8614 8582
R-9378 700-750 nm 8548
R-938 A
R-938 B | %R 490 nm
R.943 B
R 360-390 nm
R-939 B 400-450 nm 4365 7235 8357 _88 8.92 8884
R-940 A 460-510nm 8867 8851 8835 [83.04] 8783 8761
520-570 nm  87.32 87.02 8673 BB5T 8624 8506
R-940 B 530-630 nm 8560 8535 8505 8481 8448 8415
R-943 A 640-690 nm 8374 8342 8319 8275 8258 8221
e 700-750 nm 8179
staCMC | D65/10 | A/10 I
+Ab* TALF

Imagen 9 (Registrar el valor a 490nm)




