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TitroLine alpha

Aufbau eines Arbeitsplatzes

SCHOITT

1. Auspacken

Die Verpackung des Titriergerates TitroLine alpha beinhaltet: Das Grundgerat mit
Dosieraufsatz 10, 20 oder 50 ml, Betriebssoftware, Netzteil und -kabel,
Rahreranschlusskabel und Mini-PC-Tastatur. Sollte die Memory-card mit der
Betriebssoftware nicht eingebaut sein, so montieren Sie diese laut Gebrauchsanleitung.
Danach sind das Netzteil und die Tastatur anzuschlieBen.

2. Montage des Stativs

Die im Zubehor-Set TZ 1850 enthaltene Stativstange wird mit der schwarzen
Stativstangenhalterung an der Bodenplatte des TitroLine alpha befestigt.

3. Anschluss eines Riihrers
Der Magnetrihrer TM 125 oder der Stabriihrer TM 128 werden an der Stativstange
befestigt.

Die Buchse ,Titrator” des Magnetrihrers TM 125 ist mit dem Kabel TZ 1583 und der
Buchse ,Stirrer* des TitroLine alpha zu verbinden. Zusétzlich ist das Netzteil des
Ruahrers an die Buchse ,Netz/Power* anzuschlieBen.

Der Drehkopf zur Einstellung der Rihrgeschwindigkeit
Geschwindigkeit voreingestellt.

wird auf ca. halbe

Das mitgelieferte Netzteil versorgt den Stabrihrer TM 128 mit Strom. Ein Steuersignal
vom TitroLine alpha ist nicht vorhanden. Die Drehzahl des Ruhrers wird mit dem
seitlichen Drehknopf manuell eingestellt.

4. Anschluss von Elektroden

Die Elektrodenklammer wird oberhalb des Rihrers auf die Stativstange geschoben.
Indikatorelektroden und Einstabmessketten werden mit ihrem Elektrodenkabel (bei
Steckkopfelektroden mit Kabel K1A) an die DIN-Buchse ,Electr.” angeschlossen. Wird
eine separate Bezugselektrode, z. B. B 3520 mit Kabel B1N verwendet, so ist diese mit
der ,Ref.“-Buchse zu verbinden.

Doppel-Platinelektroden, z. B. fur die Wasserbestimmung nach Karl-Fischer, werden mit
Kabel KINN an die mit ,KF* bezeichneten Buchsen angeschlossen.

Wird ein Temperaturmessfihler verwendet, ist dieser mit den ,Pt 1000“ bezeichneten
Buchsen zu verbinden.
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5. Anschluss der Titrierspitze und der Vorratsflasche (TZ 1850)

Die Titrierspitze wird mit dem vom Ventil nach vorn zeigenden
Titrierschlauch verschraubt. Der hintere Schlauch ist mit dem
Flaschenaufsatz der Titriermittelflasche zu verschrauben. Alle
Verschraubungen nur mit der Hand anziehen. Die Glasgewinde
werden bei groBer
Gewalteinwirkung beschéadigt. Das Ventil-Schlauch-System muss dicht
sein, es darf keinesfalls Nebenluft gezogen werden. Die Beeinflussung
des Titriermittels durch die Umgebungsluft wird durch ein mit
Trocknungsmittel gefilitem Trockenrohr ausgeschlossen.

6. Erstbefiillung des Dosierkolbens

Unter die Titrierspitze ein AuffanggefaB stellen. Das Gerét einschalten.
Auf dem Display wird der Aufsatzcheck gezeigt. Wahrend dieser
Anzeige kann mit der <Fill>-Taste das Spllprogramm gestartet
werden. Es ist solange zu spulen, bis keine Luftblasen mehr aus der
Titrierspitze  kommen und der Zylinder restlos gefullt ist. Die
Verschraubungen jetzt auf Dichtheit prifen und noch mal vorsichtig
nachziehen.

7. Der komplette Arbeitsplatz fiir pH-Titrationen sieht so aus:

TitroLine alpha mit Ruhrer, Titriermittelflasche, Tastatur und Drucker
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8. Anschluss von Drucker, Waage, Titrationsprobenwechsler TW alpha oder PC 9. Karl-Fischer Titration mit Titrierstand TM KF
und TitriergefaB TZ 1770

TitroLine alpha k UJ

Entsprechende Kabel fiir den
Anschluss von
Peripheriegerdten  entnehmen

( A\
Boctr,
RS-232-C Cantrona
Computer  Bdonce .

TZ 1589 Satorius 1Z 1595 Centronics - Kabel
oder [TZ 1599 Mettler AT TZ 1961 TZ 1594 TZ 2890

andere Waagentypen auf Anfrage

Probenwechsler -4

Waage TW alpha Drucker

PC -
—
§ ; —Ersetzen Sie den am TitroLine alpha montierten
L — Titrierschlauch gegen den bereits im TitriergefaB

= ': — = =%H=\ h:l ‘:J vormontierten.
g T —Befullen Sie das Trockenrohr mit Molekularsieb und ste-
Lo}

. ) o ) ) cken es in die NS 14 Bohrung des TitriergefaBes.
Bei Gebrauch des Probenwechslers TW alpha schlieBen Sie die Waage an seiner Schnittstelle 2 an.  _ gcpjieBen Sie die Doppelplatinelektrode TZ 1106 an die

Hinweis: Wenn eine Tastatur, ein Drucker oder eine Waage an den Titrator TitroLine alpha vorgesehenen Buchsen (KF) des Titrators TitroLine alpha
angeschlossen ist, muss der Titrator aus- und wieder eingeschaltet werden, um die und montieren Sie die Elektrode in die NS 7,5 Offnung
Initialisierung des Systems zu starten. des TitriergefaBes.

—Siehe auch die Gebrauchsanleitung des TM KF.
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Der komplette Karl-Fischer Arbeitsplatz sieht so aus:
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Wechselbare Dosieraufsatze fir TitroLine alpha

Der Titrator TitroLine alpha wird mit einem 10, 20 oder 50 ml Dosieraufsatz geliefert. Sollen Titrationen mit verschiedenen Titriermitteln durchgefihrt werden,
lassen sich die Dosieraufsatze leicht auswechseln. Es kédnnen auch Dosieraufsatze mit unterschiedlichen Volumen eingesetzt werden.

Abb. 1
Entriegeln und Abnehmen des
Dosieraufsatzes vom Antrieb

Abb. 2
Schieben des Dosieraufsatzes auf den Ventilsatz

Abb. 3
Wechsel des Dosieraufsatzes mit Ventilsitz und daran
befestigtem Ventil

Danach kann der neue Dosieraufsatz aufgesetzt werden. Wird eine andere VolumengréBe verwendet, muss diese Uber das Men( des Titrators TitroLine alpha
eingegeben werden (Aufsatzcheck nach Einschalten des Titrators TitroLine alpha).
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Kurz-Gebrauchsanleitung

SCHOITT

Das Titriergerat TitroLine alpha ist mit seinem integriertem Buirettenteil ein kom-
pakter Titrator. Um Ihnen das Aufstellen und die Inbetriebnahme zu erleichtern,
haben wir in dieser Kurzgebrauchsanleitung die wichtigsten Informationen und
das schrittweise Vorgehen mit dem TitroLine alpha zusammen gestellt.

Zunachst erklaren wir einige Begriffe, die immer wieder verwendet werden:
Methode:
Das Titriergerat TitroLine alpha besitzt 8 freie Methodenspeicher. Jede Methode

besteht aus drei Bestandteilen: Titrationsparameter (MTH)
Kalkulation (CALC)
Dokumentaton (DOK)

Eine Methode beinhaltet alle notwendigen Informationen zur Durchflihrung einer
Titration, der Berechnung des Ergebnisses und deren Dokumentation. Neue Ge-
rate enthalten keine installierten Methoden. Diese sind vom Anwender, siehe
.Erstellung einer Methode aus Standardparametern®, ,Erstellung einer Kalkulati-
on“ und ,Erstellung einer Dokumentation® zu installieren.

Standardparameter (STD):

Unter Standardparametern verstehen wir die Zusammenstellung einer entspre-
chenden Kombination von Titrationsparametern, optimiert fir eine Anwendung.
Eine Ubersicht der ca. 100 Standardparameter des TitroLine alpha finden Sie in
der Tabelle ,Liste der Standardparameter. Durch Kopieren von Standardpara-
metern in die 8 freien Methodenspeicher kénnen Sie sich lhre eigenen Methoden
leicht erstellen.

Titrationsparameter (Mth):

Titrationsparameter geben dem Titrator die Anweisung, wie die Titration ausge-
fihrt werden soll. Dazu gehoren u. a. die Titrationsgeschwindigkeit, in welchen
Schritten das Titriermittel zugegeben wird und die Bedingungen fir das Ende der
Titration. FUr eine Reihe von Anwendungen haben wir diese Angaben in Form
von Standardparametern vorgegeben, um lhnen die Arbeit zu erleichtern.

Die vorgeschlagenen Titrationsparamter kdnnen Sie naturlich auch &ndern und
Ihrer Anwendung anpassen. Wie sie die Titration beeinfluBen kénnen, entnehmen
Sie bitte dem Blatt ,Ubersicht Methodenentwicklung®.

Sollte irgendetwas nicht gleich funktionieren, finden Sie schnelle Hinweise flr ei-
ne Lésung in der Ubersicht ,Was tun wenn... .
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Mth
1
<Start>/<up/dwn>
N N N\
\\/4 N/ YV

Mth CAL

1 7.00 pH

MTH CALC DOK STD TIME COPY CAL RS P1:7.00 <START>
LIST PRN MESSEN PASSW SYS CNTRY P2:4.00

MODE Beschreibung Kapitel
MTH Erstellen der Methoden 1-8 5.3
CALC Erstellen der Berechnungsformeln fur jede Methode 1-8 54.2
DOK Erstellen der Dokumentation fur jede Methode 1-8 54.3
STD Auswahl eines gespeicherten Standardparametersatzes 544
LIST Drucken der Methodentbersicht, des Methodeninhaltes oder 54.5

der Liste der Standardparameter
PRN Wahl der Ausgabeeinheit (Centronics oder RS) und Ausgabeart 5.4.6
MESSEN |Umschalten des Titrators TitroLine alpha auf Funktion ,MESSEN" 54.7
INIT Beschreibung Kapitel
TIME Setzen von Zeit und Datum 5.5.1
COPY Kopieren oder Loschen von Methoden 55.2
CAL Festlegen der Kalibrierbedingungen; Eingabe von Pufferwerten 55.3
RS Konfigurieren der RS-Schnittstelle 554
PASSW |Eingabe oder L6schen eines Passwortes 55.5
SYS Beeper, Auswahl AufsatzgroRe, Spulzyklen, Hauptanzeige, Aufsatz- 5.5.6
Check, automatisches Fillen, Editieren von Standardparametern
CNTRY [Auswahl der Sprache des Gerates 5.5.7
CAL Beschreibung Kapitel
Durchfiihrung der Kalibrierung von pH-Elektroden. Die unter <INIT>, <CAL> (5.6

gewahlten Puffer werden im Display angezeigt. Die Kalibrierung wird mit der
<Start>-Taste gestartet.
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Liste der Standardparameter

SCHOITT

Para- Titrationstyp Methodenname Para- Titrationstyp Methodenname Para- Titrationstyp Methodenname
meter- entspricht Vorlage meter- entspricht Vorlage meter- entspricht Vorlage
satz satz satz
10 Starke Saure-Base — Salzsaure 23 Base-Saure —Titration Ammoniumstickstoff
Titration, Schwefelsaure schwache Base N-Kjeldahl 41 lodometrie lod mit Thiosulfat
dynamisch mit Salpetersaure 1 Equivalenzpunkt Schwache Base (1 EQ) mV-Titration fallend, C_“(”? iodometrisch
1 Equivalenzpunkt Perchlorsaure 24 Base-Saure —Titration NaOH/Na,CO3 ein Sprung gﬁgtl?:;or;eglris::h
Hydroxylzahl 2 Equivalenzpunkte Base allgemein (2 EQs) Sulfid iodometrisch
Starke Saure (1 EQ) 25 Schwache Basen Schwache Basen(2 EQs) Peroxide iodometrisch
11 Schwache Saure-Base— |Essigsaure 26 Test einer Base Testtitration Base H20, iodometrisch
Titration, Ameisensaure 27 Endpunkttitration KS 4.3 (m-Wert) — lodzahl DIN 53 241 T1
dynamisch mit Borsaure 28 KS 8.243 (prm) 42 Redoxtltratlon fallend, Sauerstoff
ein Sprung Zucker
1 Equivalenzpunkt Benzoesaure 29 Titration in organischen [TBN DIN/ISO 3771 Peroxid
Carbonsaure (1 EQ) Medien mit S&uren Epoxidz. DIN 53 188 43 Redoxtitration steil CSB
Zitronenséure TBN ASTM 664 fallend _
Saurezahl 30 Basen in organischen Amine mit HCLO4 a4 Re(‘joxtltratlon langsam D.|azot|er‘u"ng
. _ - — 45 steigend Titer Bleildsung
Freie Fettsaure Medien Gesamtbasizitat 46 Sulfat mit Pb(ll)
Carbonylzahl 31 Saure in organischen TAN ASTM 664 47 Sulfat Blindwert
Saure allgemein (1 EQ) 32 Medien Saurezahl in Harz 48 Fluorid mit La(lll)
12 Dynamisch mit Phosphorsaure NZ DIN 51 508 T2 49 m_\/-_Titration 3 Cu-ISE (_RUcktitration)
2 Equivalenzpunkten  [Saure allgemein (2 EQ) 33 |Titrationen mit Chiorid 0,1 AgNO3 gg;?rgir;sens'“ver glr ((':'B_l’g'écu"SE
13 starkes + schwaches Salzsaure+Essigsaure Ag-Elektrode Bromid 0,1 AgNO3 Ni Cu-ISE
Saure-Gemisch-Titration | Saure-Gemisch (2 EQ) und AgNO3 lodid 0,1 AgNO3 50 mV-Titration mit Ca/Mg mit
14 Zweibasige Saure Oxalsaure (2 EQ) mittlerer Sprung Rhodanid 0,1 AgNO3 2 Spriingen und ionensensitiver
Schwache Saure 34 mV flacher Sprung ClI (Trinkwasser) g):ensensnwer Elekiro- | Calciumelekirode
15 Test einer Saure Testtitration Saure 35 Chlorid in Spuren 51 mV-Titration Cu mit ionensensitiver
16 Endpunktstitration Zitronensaure 36 mV mit zwei Br/Cl 0,1 AgNO3 mit ionensensitiver Kupferelektrode
17 KB 8.2 (p-Wert) Spriingen 1/Br 0,1 AgNO3 52 Elektrode ég fr:llltt %l:'é'é
18 KB 4.3/82 (p*tm) VCl 0.1 AgNOs 53 pH-stat-Titration pH-stat allgemein
19 KB 4.3 (m-Wert) 37 mV ein Sprung Cyanid 0,1 AgNO3 54 pH-stat Enzyme
20 Weinsaure (Endpunkt) 38 Redoxtitration mit Eisen (Il) Redox 55 pH-stat Bodenproben
Gesamtséaure (Endpunkt) einem steilen Sprung Natriumoxalat 56 KF-Titration Wasser normal (1K)
21 Base-Saure —Titration  [Natronlauge Cerimetrie o7 Wenig Wasser __ (1K)
mit starker Saure, Kalilauge Permanganometrie 28 Verzogerte Abgabe (1K)
1 Equivalenzpunkt Verseifungszahl 39 Redoxtitration Dichromatometrie
Starke Base (1 EQ) 40 lodometrie Thiosulfat mit lod
22 Base-Saure —Titration Amine (1 EQ) Redoxtitration Arsen (l11) mit lod

mittlere Starke
1 Equivalenzpunkt

Base allgemein (1 EQ)

mittlerer Sprung

Titration mit lod

Ammoniak
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Erstellung einer Methode aus Standardparametern

Menii
TitroLine alpha

v

Titroline alpha
Version KW 94/47

v

50 ml

Aufs. OK? <ENTER>
10 20 50 <up/dwn>

Mth
1
<START>/<up/dwn>

MTH CALC DOK STD
LIST PRN MESSEN

MTH CALC DOK STD
LIST PRN MESSEN

STD
10
Saeure Base mV
pHstat KF ?
STD
10
next Ausw. <<-/->>
Salzsaeure

STD
10

__absp. <ENTER>

Mth
1

<START>/<up/dwn>
Salzsaeure
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--> Arbeitsmethode Nr.

Taste

m

NTE

Ry

m

NTE

Ry

Hinweise

Das Titriergerat TitroLine alpha zeigt nach dem Einschalten
die aktuelle Versionsnummer: hier 94/47

Beim Einschalten wird zuerst gefllt. Dann muss der
aktuelle Aufsatz bestatigt bzw. mit <up / down>
gewechselt werden.

Die ,Methode 1 kann gestartet werden. Beim ersten Mal
muss sie erstellt werden, wie im folgenden beschrieben.

Hier kdnnen die Methoden erstellt werden. Um einfach aus
dem vorhandenem Standard- Parametersatzen eine Metho-
de zu erstellen, wird <<STD>> mit den Pfeiltasten gewahlt.

Eine Ubersicht der méglichen Standard - Parameter
zeigt die ,Liste der Standardparameter® (siehe oben).

Als Beispiel wird <<Saeure>> ausgewahlt.

Bei den ,Saure” - Methoden kénnen mehrere
typische Beispiele ausgewahlt werden.
Angezeigt wird die Vorlage, nicht das Titriermittel.

Mit den Pfeiltasten oder mit Eingabe der ,Nummer*
kénnen andere Sauren ausgewahlt werden.

In diesem Beispiel wird <<Salzsaeure>> gewahlt.

In diesem Beispiel werden die Parameter fir
die Salzsaure unter ,Methode 1 gespeichert.

Nun kann die gewunschte Titration gestartet werden.
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Erstellung einer Methode aus Standardparametern

Menii
TitroLine alpha Taste Hinweise

Mth Soll die Methode noch bearbeitet werden, wird im

1le—— ,MODE" - Menu der MenUpunkt <<MTH>> aufgerufen.

MTH CALC DOK STD |
LIST PRN MESSEN

Mth
1

Die Methode ist erstellt, kann jedoch noch

. nach Wunsch angepasst werden. *)
Methode andern

ja nein

<<ja>> wahlen, wenn z. B. eine Einwaage oder

Vorlage definiert werden sollen.

Methode andern
ja nein

Der Methodenname kann hier individuell gedndert werden.

Methode Name

Salzsaure
ENTER
Mth Einwaage oder Vorlage kénnen hier gewahlt und definiert
) 1 werden. Zugriff auf weitere Parameter siehe *)
Einwaage waehlen
Einw Vorl Keine
ENTER
Mth Die angepasste Methode muss hier gespeichert werden.
1 ‘—‘
Methode
pruf / speichern i
ESC Um die Methode zu starten, muss die Ebene der Metho-
denerstellung (Mode - Ebene) verlassen werden.
Mth)
1 l
<START>/<up/dwn>

Salzsaeure
\ \
[ ROLL] [ ROLL | Diese Tasten erméglichen die Auswahl

uP DOWNJ anderer vorhandenen Methoden.
L
START Die Titration kann gestartet werden.

Die Berechnung wird mit <MODE> unter <<CALC>>
eingestellt, die Dokumentation unter <<DOK>>.

*)  Sollen die vorgeschlagenen Titrationsparameter gedndert werden, muss zunachst im ,INIT“— Menu
unter <<SYS>> das Editieren der Standardparameter eingeschaltet werden. Danach ist ein Zugriff
auf alle Parameter maoglich.
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Erstellen einer Kalkulation

SCHOITT

Mentu
TitroLine alpha

Mth

1
<START>/<up/dwn>
Salzsaeure

MTH CALC DOK STD
LIST PRN MESSEN |

i

Taste

MODE

0

MTH CALC DOK
STD

1A MM AArEAA~rEA

|

CAL
1
Calc. bearbeiten
ja  nein

ENTER

Calculation<ESC>
Edit Run

N s

Anzahl der EQ
0 1 2

ENTER

Formelw. <up/dwn>
* EQLI*F*F2/Q

FAKTOR: F1=
1.000000 <ENTER>

FAKTOR: F2=
1.000000 <ENTER>

.

ENTER

ENTER

D

ENTER

Quotient: Q=
1.000000 <ENTER>

CAL 991103 D.doc

ENTER

Ty

Hinweise

Fir die Methode 1 <<Salzsaeure>>
soll eine Kalkulation erstellt werden.

<<Ja>> anwahlen

Dieser Menupunkt wird im Display nur angezeigt, wenn in
der Methode als Endekriterium <<EQ>> gewahlt ist. Wurde
in der Methode ein anderes Endekriterien gewahlt, so wird
<<EP>> oder <<ml>> angezeigt.

Das Zeichen * am Anfang der Formel kennzeichnet die erste
Formel. Eine Auswahl der Formeln ist durch Rollieren mit der
<ROLL UP> oder <ROLL DOWN> -Taste méglich.

Die gewtnschte Formel wird mit <ENTER> gewahlt.

1 ml 0,1 mol/l NaOH entspricht 3.646 mg HCI

Bei den Optionen <<Faktoren>>, <<Quotient>> oder
<<Blindwert>> besteht die Mdglichkeit durch Driicken der
<FILL> Taste einen Ubergabespeicher auszuwéahlen.

Das ist sinnvoll, wenn aus vorhergegangenen Titrationen

z. B. ein Titerwert ibernommen werden soll.

Wurde in der Methode eine Einwaage oder Vorlage gewahilt,
wird der Quotient mit der Einwaage bzw. Vorlage
multipliziert.
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Erstellen einer Kalkulation SCHOTT

Mend
TitroLine alpha Taste
ENTER
PR

Eingabe Einheit:
<ENTER>

Eingabe Name:

ALPHA

Hinweise

Um alphanumerisch die Einheit oder Probenbezeichnung
einzugeben, muf’ die <ALPHA> -Taste gleichzeitig mit der
+ gewiinschten Buchstabentaste gedriickt werden.

Einheit: [mg]

ENTER

Eingabe der Probenbezeichnung

nein 12345

Ergebnis —» Memory

Calculation
pruef./speichern

Calculation<ESC>

Edit Run
Mth
1
<START>/<up/dwn>
Salzsaeure

10

CAL 991103 D.doc

<ENTER> | ALPHAI- +
Glaettung?
ja nein —
[ENTER]
4—|
Nachkommastellen
123456738
[ENTER]
Statistik
ja nein

Das Titrationsergebnis kann einem Ubergabespeicher zuge-
wiesen werden, damit es in einer anderen Methode automa-
tisch tbernommen werden kann,

z. B. zur Ubernahme eines Titers oder Blindwertes.

Speichern anwahlen

Mit der Option <<Run>> ist eine erneute Berechnung
vorhandener Daten méglich, wenn z. B. eine andere Formel

ausgewahlt wurde.
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Erstellen einer Dokumentation

SCHOTT

Menii

TitroLine alpha

Salzsaeure

Mth
1

<START>/<up/dwn>

MTH CALC DOK STD[*
LIST PRN MESSEN

Taste

o

&)

E

MTH CALC DOK STD
LIST PRN MESSEN

.

DOK 991103 D.doc

ENTER
Dok
1 ‘—‘
Doku. aendern
ja  nein l
<0
ENTER
Probenident. ‘
ja nein "
[ENTER]
Mth.-Nummer:
protokoll.: J N
[ENTER]
Mth.-Name: ‘—‘
protokoll.: J N |
[ENTER]
Datum/Uhrzeit: ‘—‘
protokoll: J N 1
[ENTER]
Einwaage: )
protokoll.: J N
[ENTER]
Vorlage: '
protokoll.: J N —l

Hinweise

Fir die Methode1 <<Salzsaeure>> soll
eine Dokumentation erstellt werden.

Mit den Pfeiltasten auf <<DOK>> gehen.

Mit dem MenUlpunkt <<DOK>> laft sich eine individuelle
Dokumentation erstellen. Diese kann dann auf einem Drucker
(oder Uber die serielle Schnittstelle) ausgegeben werden.

<<Ja>> anwahlen.

Probenidentifikation. Es wird vor dem Start der
Methode nach der Probenbezeichnung gefragt.

Methodennummer wird protokolliert.
In diesem Fall wird Methode 1 ausgegeben.

Der Methodenname wird protokolliert.
In diesem Fall <<Salzsaeure>>.

Datum und Uhrzeit der Titration, wenn der Cursor auf <<J>> steht.

Ausgabe einer eingegebenen Einwaage.

Ausgabe einer eingegebenen Vorlage. Dieser Punkt ist nur
sinnvoll, wenn keine Einwaage in der Methode vorhanden ist.
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Menii

TitroLine alpha

Taste

ENTER

Vortitrier-Vol.:
protokoll.: J

T

[ENTER]

Kalibrierdaten:
protokoll.: J

Ili

[ENTER]

Cal.-Uer-Name:
protokoll.: J

i

—

ENTER

e/

e/

Elektroden-ID: ‘—‘

protokoll.: J 1
[ENTER

Ergebnisse: )

protokoll.: J

ENTER

CALC-Parameter:

Ili

protokoll.: J

[ENTER]
Startwert-Aufn.: <
protokoll.: J

[ENTER]
Daten/Grafik: ‘—‘
protokoll.: 1

A

ENTER
Methodenkopf:
neint 2 3 4

ENTE?]
Dokumentation <
pruef./speichern

12

DOK 991103 D.doc

Hinweise

Ausgabe eines Vortitriervolumens. Nur wenn in der Methode
vortitriert wird, ist die Auswahl sinnvoll.

Ausgabe der Kalibrierdaten. Nur sinnvoll bei pH-Methoden.

Ausgabe des Anwendernamens, der die Kalibrierung durchgefiihrt
hat. Nur bei pH-Titrationen und angewahlter Validierung sinnvoll.

Ausgabe einer eingegebenen Elektrodenidentifizierung.
Nur bei pH-Titrationen und angewahlter Validierung sinnvoll.

Ausdruck der berechneten Ergebnisse. Dieser Punkt sollte immer
gewahlt werden, da sonst kein Ergebnis ausgegeben wird.

Parameter der gewahlten Berechnungsformel (Faktoren usw.).

Startwert-Aufnahme. Wenn zu Beginn der Titratration der Start-
wert des Potentials aufgenommen und protokolliert werden soll.

Soll eine Titrationskurve oder eine Datenausgabe erfolgen. Wird
hier <ja> gewabhlt, besteht die Wahlmdglichkeit einer Datenausga-
be oder Grafikausgabe. Bei der Wahl einer Grafik besteht die Wahl
der MeRRdimension. (MeRwert, 1. Ableitung oder Zeitverhalten)

Es kénnen bis zu 5 verschieden Dokumentenkdpfe erzeugt wer-
den, die zu Beginn des Protolles erscheinen und benutzerspezifi-
sche Info’s enthalten.

Nach dem Erstellen einer eigenen Dokumentation,

muss diese gespeichert werden.

Hinweis: Diese erstellte Dokumentation gilt nur fir die Methode
Nr. 1 <Salzsaure>. Die Dokumentation ist methodenabhangig. Fur
jede Methode kann eine eigene Dokumentation erstellt werden.
Damit die erstellte Dokumentation komplett ausgegeben wird,
mul? im <MODE> Menl unter <<PRN>>, <<Centronics>> der
Cursor unter <<Doku>> stehen.
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TitroLine alpha

Was tun wenn?

SCHOIT

Was tun wenn... Gebrauchsanleitung
das Gerat sich nicht ein- Vor der Inbetriebnahme des Gerates muss die ,Memory-Card“ |Kapitel 2.1
schalten |af3t, das Display eingebaut werden. Ist das Netzteil angeschlossen?
dunkel bleibt?
die Anzeige nur schwer Die Anzeige des TitroLine alpha |43t sich stufenlos auf ver- Kapitel 5.1.1
abzulesen ist? schiedene Blickwinkel einstellen. Hierzu wahlt man das <INIT>

MenU. AnschlielRen wird mit der <ROLL UP> oder <ROLL
DOWN> Taste der Kontrast eingestellt.
die AufsatzgroRe der Dosier- |Die richtige AufsatzgréRe muss neu eingegeben werden. Mit der|Kapitel 2.2
einheit nicht mit der Anzeige |<ROLL UP> oder <ROLL DOWN> Taste andere Gréf3e wahlen,
im Display Ubereinstimmt? oder im <INIT>-Mode unter <SYS> eine andere Aufsatzgrofie|Kapitel 5.5.6
einstellen.
wenn die Dosiereinheit Der schwarze Arretierungsring wird geoffnet, der Kolben wird|Kapitel 2.2
(Aufsatz) zu wechseln ist? entnommen und auf die violett Ventilhalterung gesteckt. Kolben
und Ventilhalterung werden nach oben weggenommen.
die Dosiereinheit leer ist? Wie [Direkt nach dem Einschalten kann die Birette gespult werden  [Kapitel 2.3
fllle ich Reagenzlésung ein? |(Anzeige: Blrettenabfrage). Austausch
Hierzu muss auf der Mini-Tastatur an dieser Stelle die <FILL> Dosieraufsatz
Taste gerdrlickt werden. Kapitel 5.5.6.3
die Erstbefiillung nicht Die Verschraubungen sind zu Uberprifen bzw. mit der Hand an-|Kapitel 2.3
funktioniert? zuziehen. AnschlieRend sollte die Dosiereinheit gesplilt werden. |Kapitel 5.5.6.3

keine Arbeitsmethode nach

Das Gerat ist neu. Es wurde noch keine STD-Methode in das

siehe Kurzanleitung

dem Einschalten vorhanden ist]Arbeitsmen( kopiert oder keine eigene Methode erstellt. Kapitel 5.4.4
nach dem Kopieren einer Das Verandern der STD-Methoden ist gesperrt (Grundeinstel-|Kapitel 5.5.6.7
Standardmethode diese lung ab Werk). Diese Sperre muss im ,INIT*-Meni unter
sich nicht verandern |al3t? <<SYS>> <<Edit STD Methode>> aufgehoben werden. Hierzu
Cursor unter <<an>> stellen.
sich keine Standardmethode |Es befindet sich bereits eine Methode im gewahlten Arbeitsspei-|Kapitel 5.4.4
in den Arbeitsspeiche cher. Es erscheint die Meldung <<Meth. vorh.>>. Man muss
kopieren 1aRt? eine anderen Arbeitsspeicher wahlen. Sind bereits 8 Methoden [Ldschen
im Arbeitsspeicher, muss eine Methode geléscht werden um|Kapitel 5.5.2.2
einen freien Speicherplatz zu erhalten.
wenn Luftblasen aus der Die Verschraubungen sind zu lberpriifen bzw. mit der Hand an-|Kapitel 2.3
Titrierspitze kommen? zuziehen. Anschlielend sollte die Dosiereinheit gespult werden. |Kapitel 5.5.6.3

FEH 991103 D.doc
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TitroLine alpha

Was tun wenn?

SCHOIT

Was tun wenn... Gebrauchsanleitung
die Titration zu frih Es wurde ein falsches Kriterium als Titrationsende gewahlt. Kapitel 5.4.1.2
beendet wird? Wurde <<EQ>> als Titrationsende gewahlt, kann die

EQ-Empfindlichkeit zu stark eingestellt sein, so dass ein
Equivalenzpunkt zu friih erkannt wird.
wenn man eine Endpunkttitra- |Es wurde die falsche Sprungart fir eine Endpunktstitration Kapitel 5.4.1.2
tion durchfilhren méchte und |gewahlt. Siehe hierzu Tabelle EP-Titration Kurventyp.
es wird Ubertitriert oder
die Titration dauert zu lange?
die Ergebnisberechnung Es ist zu Uberprifen, ob die verwendete Berechnungsformel mit|Kapitel 5.4.2.1
falsch ist? den Faktoren der Titration Ubereinstimmen. Hierzu im ,MODE"-
Meni unter <<CALC>> die Formel und Faktoren Uberprifen.
Wurde eine Einwaage oder Vorlage gewahlt, ist zu beachten,
dass diese mit dem Faktor <<Q>> multipliziert wird.
nach Beenden der Titration Ist der Drgcker richtig gngeschlossen? Ist die_Au§gabe fur den Kapitel 5.4.6
kein Ausdruck erfolgt? Drucker eingestellt? Hierzu das ,MODE" Men( wéhlen und unter
<<PRN>> den Cursor unter <<Centronics>> stellen.
Ist der Drucker auf ,online“ geschaltet?
beim Grafikdruck nur Der Drucker arbeitet nicht im EPSON- oder IBM- Proprinter-Mode.
,Seltsame* Zeichen Das Wechseln der Modi ist im Druckerhandbuch beschrieben.
erscheinen? Auch ein defektes Druckerkabel kann die Ursache sein.
nach dem Anschluss einer Ist das richtige Waagekabel verwendet? Kapitel 2.4
Waage die Waagedaten nicht |Stimmt die Einstellung der RS-232-C -Schnittstelle des
Ubernommen werden? TitroLine alpha mit der der Waage (iberein? Kontrollieren Kapitel 5.5.4
istim ,INIT“ -Menu unter <<RS>> die Einstellung korrekt.
Die Einstellungen der Waage sind ebenfalls zu prifen. Kapitel 5.4.1.1
In der aktuellen Methode wurde die Option
<<Einwaage>> / <<auto>> nicht gewahlt. Kapitel 5.7
die Waagedaten zu &ndern Durch Driicken der Taste <EDIT PARAM.> im ,Start* —Menii Kapitel 5.7
sind? gelangt man in das Waage-Editier Mendi.
die Geschwindigkeit bzw. Es wurde die falsche Regelung gewahlt. Die Regelung unter-|Kapitel 5.4.1.4
Regelung der Karl-Fischer scheidet zwischen Titrationen mit Einkomponetensytemen und
Titration nicht zufrieden- Zweikomponetensystemen bzw. zwischen niedrigem oder hohem
stellend ist? Wassergehalt.
die Geschwindigkeit bzw. Re- |Es wurde die falsche Regelung gewabhlt. Die Regelung arbeitet in|Kapitel 5.4.1.5

gelung der pH-stat Titration
nicht zufriedenstellend ist?

Abhangigkeit der Reaktionsgeschwindkeit und Pufferung des
Systems.
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Tastaturbelegung
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PC-/ MF-2-| Tastatur Wirkungsweise PC-/ MF-2- Tastatur Wirkungsweise Kurven- Beispiel Risiken bei Wahl des
Tastatur TZ 2825 beim TitroLine alpha Tastatur TZ 2825 beim TitroLine alpha typ falschen Kurventyps
<F1> <START> | Start der angezeigten Methode. 0...9, 0...9, Eingabe von Methodennummern, 1 | steil HCI gegen NaOH Ubertitration
Dezimalpunkt [Dezimal- Probennummern und Parametern. ; . N .
<F2> <STOP> Abbruch der Methode. punkt 2 | mittel Essigsaure gegen NaOH > 3: Ubertitration
— zu langsam
<F3> <EDIT Waagedaten editieren. <ENTER> <ENTER> |Bestatigung eingegebener Parameter. .
PARAM.> oder In dieser Gebrauchsanleitung wird fiir 3 | schwach | Essigsaure gegen NH,OH | zu langsam
<F4> <FILL>  |Fillen des Zylinders; Aktivierung und De- kg beide Tasten stets <ENTER> zitiert. 4 | gepuffert | Stark carbonhaltige zu langsam
aktivierung der Ubergabeparamete <DEL> oder |<DEL> Léschen einer eingegebenen Ziffer / Gewasser
im Mend <<CALC>>. <> eines eingegebenen Zeichens unter 5 | speziell | Abschalten der Automatik und Ersetzen
<F5> <STORE | Nach Driicken dieser Taste wird die End- dem der Cursor steht. durch eine lineare Titration
PARAM.> | position der Parametrierung erreicht und Buchstaben |Buchstaben |Alphanumerische Eingaben méglich.
es wird angezeigt: <<pruef./speichern>>. und ALPHA-
Unter diesem Men(ipunkt kann entschie- Taste | Equivalenzpunktfindung einer Titration
den werden, ob gespeichert werden soll.
- - - - Alle anderen ——— |Haben keine Funktion. Um eine Titration direkt nach dem Equivalenzendpunkt abbrechen
<F6> <MODE> | Anzeige des Ubersichtsmenis <MODE> Tasten zu kénnen, muss die Empfindlichkeit angegeben werden.
zur Paramedrierung einer Methode. Grol3e Zahl = starker Sprung = unempfindlich
<F7> <INIT> Anzeige des Ubersichtsmeniis <INIT> | Konstrast-Dispkay einstellen I
zur Initial - Parametrierung. Hinweise:
<F8> <CAL> Anzeigen des Mentis <CAL> zur Im Meni “INIT" mit den Tasten <Roll up>/ < Roll down>! 1. Hohe Empfindlichkeit = zu frither Abbruch der Titration ist méglich.
Kalibrierung des Messkanals. - - 2. Die Kombination _mit feinem weiteren Abbruchkriterium (Messwert
| Titrationsparameter | oder Verbrauch) ist sinnvoll.
<F9> +/- Vorzeichenwechsel bei mV <<Titende>>
und Eingabe Blindwert, Faktoren. Sind die vorgeschlagenen Titrationsparameter zu &ndern, muss zunachst Stuf K lauf Beispiel
- — im LINIT“- Men( unter <<SYS>> das Editieren der Standardparameter ute urvenverlau eispie
<ESC> <ESC> Mit <ESC> gelangt man in die eingeschaltet werden. Danach ist ein Zugriff auf alle Parameter moglich. — N
vorherige Ebene im Mend. — 1 sehr schwacher Sprung Essigsaure neben Salzsaure
Die Titrationsparameter bestehen aus:
ROLL ROLL Innerhalb eines Menis werden die Para- 1. Abbruchkriterien fir die Titration i i i
.. .. . . 2 schwacher Sprun Chlorid im Spurenbereich,
DOWN DOWN meter rlickwarts rollierend angezeigt Messwert, Verbrauch, Equivalenzpunkt, Endpunkt prung CalMg mit ISF»JE
(vorwarts rollieren mit <ENTER>). In den 2. Titrationsgeschwindigkeit
Menupunkten: Rollieren der Parameter. Driftkontrolle, feste Wartezeit 3 | mittlerer Sprung Phosphorsaure, beide Spriinge
ROLLUP [ROLLUP |In den Meniipunkten: 3 ?tf}:fn“i‘sr;% dﬁ;;trat'°“ss°h”“""e'te
Rollieren der Parameter. Y ’ 4 normaler starker Sprung | HCI/NaOH
<=2 <=z Rollieren im Ubersichtsmenti zur Auswahl Endpunkttitration 5 | sehr starker Sprung Redox-Titration mit sehr
<<z <<z X/Z?s!\:ﬂhﬁggg:nzfsn. éﬂrggg l\/lzeur:upAltr;I\(Atlzﬂl Titration bis zu einem eingegebenen pH- oder mV-Wert. Der Verbrauch starkem Sprung -CSB-
der Parameter. Auswahl der Standard- an dieser Stelle wird a_l_Jsgewertet. Steile Spriinge werden anders gere-
parameter im <<STD>> Meni. gelt als schwache Spriinge.
Richtige Kurvenanpassung - prazise Ergebnisse
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Ubersicht Methodenentwicklung
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Titrationsregelung

Karl-Fischer Regelung

Titrationsgeschwindigkeit

Feste Wartezeit

Nach jedem Titrationsschritt wartet der Titrator

Die Karl-Fischer Wasserbestimmung muss angepasst werden an:

— Verbrauch

TitroLine alpha eine bestimmte Zeit in Sekunden. — Geschwindigkeit der Wasserabgabe der Probe
Eingabe in s — Verwendetes Ldsemittel
Driftkontrolliert  Der Titrator TitroLine alpha wartet so lange, bis
der Messwert stabil ist. Regelstufe Applikation
Eingabe schnell, mittel, genau
-srlctrr,it:ﬁnSdauer: 2.3 min 1 Normaler Wassergehalt / Einkomponentensystem
-3 mi
mittel: 3-5 min o .
genau: > 5 min 2 Niedriger Wassergehalt / Einkomponentesystem
schwankende Messwerte — sehr lang
Schrittweise 3 Normaler Wassergehalt aber verzégerte Wasserab-
abe bei Ein- und Zweikomponentensysteme
Linear: gleichgroRRe Schritte, ml sind wahlbar 9 P y
Dynamisch: Anpassen an die Kurvenform: )
steile Kurve _  kleine Schritte 4 Normaler Wassergehalt / Zweikomponentensystem
flache Kurve —  groR3e Schritte
Hinweis: Die meisten Kurven werden mit Stufe 1 titriert 5 Niedriger Wassergehalt / Zweikomponentensystem
Dynamikstufen Regelung pH-stat-Titrationen
Dynamik- oL L.
stufe Applikation Beispiel pH-Konstanz pH-Konstanz
1 Ubliche pH-Titration mit mittle- | HCI mit NaOH Regel- |ApH <0,1 ApH<0,2
ren und starken Spriingen stufe
viele mV-Titrationen Chlorid mit AGQNO4
— — — max. 0,05 mMol H™- max. 0,1 mMol H™-
2 Titrationen mit mittleren HCI und Essigsaure 1 lonen/min lonen/min
oder mehreren Spriingen mit NaOH oder Chlorid
und Bromid mit AgNO5 , |max 02 mMol H- max. 0,5 mMol H™-
Cl in kleineren Mengen, lonen/min lonen/min
iodometrische Titration 3 max. 0,5 mMol H™~ max. 1,2 mMol H™ -
3 Titrationen mit mittleren lonen /min lonen/min
oder mehreren Spriingen max. 1 mMol H*- max. 2,5 mMol HT-
4 Flache Spriinge bei 4 lonen /min lonen/min
pH-Titrationen max. 2,5 mMol H¥- max. 5,0 mMol H¥-
(bei Sonderanwendungen) 5 lonen /min lonen/min
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Stufe 0 dient der Bestimmung kleinster Mengen an Protonen in unge-
pufferten Systemen.

Bei der Stufe 0 muss die Titrierblrette mit einem 10 ml-
Wechselaufsatz ausgeristet sein, um die geforderten Volumina dosie-
ren zu kénnen.
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Formeln |
ml = ml; hierbei wird mit den ermittelten ml-Werten gerechnet
Epn = EP1 bis EP2; der jeweils gefundene Endpunkt in ml
Eqn = EQ1 und EQ2; der jeweils berechnete Equivalenzpunkt in mi
F = Faktor 1 (multiplikativ)
F2 = Faktor 2 (multiplikativ)
C = Faktor 3 (multiplikativ)
Q = Quotient; wird bei der Berechnung automatisch mit der
jeweiligen Einwaage oder Vorlage multipliziert
B = Blindwert (additiv)

Die Formeln lauten: (Beispiel fur eine Endpunkt-Titration):

Formel1: EPneFeF2/Q

Formel2: (EPn-B)eFeF2/Q
Formel 3: (EPn+1-EPn)eFeF2/Q
Formel4: (B-EPn)eFeF2/Q
Formel 5: (QeF)/(EPneF2)

Formel 6: (FeF2)/Epn

Formel7: [(BeC)-(EPneF)eF2/Q
Formel 8: EPneFeF2

Anmerkung: Formel 3 ist nur wahlbar,
wenn die Anzahl der EP/EQs groRer 1 ist.
Formel 5 ist nur bei EQ = 0 wahlbar.

Einwaage:
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