HI4101

Elétrodo ISE combinado para aménia
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HANNK

Instruments

Estimado
Cliente

Obrigado por escolher um produto Honna Instruments.

Por fovor leio este Monual de Instrugdes cuidadosomente, antes de
utilizor o instrumento.

Este manual fornece-lhe toda o informagio necessdria para que possa
utilizar o instrumento correfamente, assim como uma ideia predsa da
sua versofilidade.

Se necessitar de mais informagdes técnicos ndo hesife em nos contatar
pora assistencio@hanna.pt ou visite a nossa pdging www.hanno_pt

CERTIFICACAO

Todos o5 produfos Hanna Instruments estio em conformidads com os Diretivas CE.

c RoHS

compliant

Eliminagio de equipamentos elétricos e elefronicos. O produto ndo deve ser trotodo
como residuo doméstico. Deve ser reencaminhodo para reciclogem no centro de frofomento
de residuos ndequado para equipamentos eléticos e eletrdnicos.
Eliminogio de residuos de pilhas. Este produto contém pilhas, ndo os elimine
juntamente com outras residuos domésticos. Reencaminhe-as poro o centio de trotomento
de residuos apropriado para recidogem.
A correfa eliminagtio do produfo e das pilhas previne pofendis consequéncias negafivas
para o ombiente & sodde poblico. Pora obter mais informagies, contofe o cenfro de
tratamento de residuos da suo drea, o locol de compra ou v até www hanno pt.

X

RECOMENDACOES DE UTILIZACAQ

Antes de ufilizar este produto, cerfifigue-se da sua tofal odequagio @ suo oplicogdo
especfica e no ambiente em o voi ufilizor. Qualquer alierogio o estes insfrumentos
introduzida pelo ufilizodor pode resulfor na degradagio do desempenho EMC do medidor.
Para sun seguranga e do medidor, ndo ufilize nem armazene o medidor em ambientes

pengosos.



HI4101 Eletrodo de Aménia

. Introducéio:

0 HI4101 elefrodo seletivo de gds Amdnia & um elafrodo
combinado desenvolvido poro o medicdo de oménia em
solucfies aquosns como amostras de dquas residuais,
vinhos, cervejo. Os fons de omdnio também sdo medidos
pela conversdo em gds de amdnia no adicdo de ISA.

1. Especificacoes:

Tipo Elefrodo sensor de gds NH, com vidro
interno de pH, referéncia de Ag/AgCl e
membrana de PTFE permedvel a gds.

lons Medidos ~ NH,*, NH,
Faixa de 1.0MaTx 1040
Medigdo 17000 0 0.02 ppm

Interferéncias  Surfuctontes, ogenfes  umectontes,
amings voldteis

Temperatura i
de Operagdio D0t
pH de Operagio =11 pH

Dimensées 12 mm (0D) X 120 mm

Materiais Delrin®, corpo e tompa do membrana
Umidos PTFE de gds

Conexio BNC

A Hanna Instruments resenva o dirsite de modificar o design,

construgdo e aparéncia dos produtos sem aviso prévio.

lI1. Teoria de Operagdo

0 eletrodo de oménio é uma célula potenciométrica
complefa que contém tanfo um elemento de referéncio de
prato/clorefo de prata (Ag/AgCl) quanto um elemento de
medigio de pH. Estes elementos estdo alojodos em um
corpo fermopldstico em um eletrdlito contendo ions de
cloreto, e sdo isolados do amostra por uma membrana
permedvel a qds feita de politetrafluoretileno (PFTE). Gds
dissolvido na solugdo de amostra se espalha na membro-
na e aftera o pH no filme fino de eletrdlito na superficie do
vidro de pH. A& difusio confinua afé que o pressdo parcial
do gds na amostra no filme fino sejom iguais. A alteragdo
no pH é proporcional @ concentracio de gds dissolvido na
solucio de amostra.

Aexprassdo Nernst para um sensor de aménia estd expres-
sa na equacdo obaixo. Observe que o potencial € uma
funciio do gds de aménio, que por sun vez estd relaciona-
do a concentragiiode fons de hidroxila. O vidro infemo,
referéncon de Ag/AgCl e o constante lei de Henry estio
inseridas nas constantes £ e E°. A equaio de Nemst para
0 sensor se fona a equagdo observada abaivo:

E = E'2.3RT/nF log [A]= E°~0.059 log [OH]

E = potencial observado

E' = fensdes de referéncia e infernas fixas
R = constante de gds (8.314 J/K Mol)
n= carga no ion (equivalentes/mol)

A = dfividade de fons na amostra

T = temperatura absoluta em K
F = constante Foradoy (9.648 x 10¢ (equivalente)

{0 mV deve diminuir de maneira Nemstiano d medida que
o presso porcial de aménia cumenta na amostra.,



IV. Elementos de Design

0 HI4101 sensor de gds de omdnio possui 3 partes
principais que sdo a membrana/tampa da membrana,
corpo externo da sonda com chave anti-rotogdo e o
conjunto de referéncio/pH que inclui o fampa externa do
elefrodo, molo, fampa intemna e o conjunto de referén-
tin/pH.

conjunto de eletrodo de referéncio/pH

[]— cabo

__fampa do
elefrodo externo

— muolo
chove .
S mpa
anti-fotagio famp
~ inferna
C0Ipo extemno
da sondo
eletrodo de
referéncia
| ]
membrana
sensivel
= apH

membrana/fampa do membrana
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V. Equipamento Necessdrio:

* Medidor de pH/ISE/mV H14222 ou outro medidor de
ions ou pH/mV adequado. (papel milimetrodo/linear
& (il se nio estiver disponivel um medidor de ISE).

« 0 ogitedor magnético HIT80 ou equivalente, com
barras de agitacdio. (isole os béquers do aquecimento
do mofor do agitodor, colocando entre eles material
isolante, como espuma ou cortiga).

= Suporte de eletrodo HI76404 ou equivalente.

* Use recipientes de medicdio adequados, pldstico filme
ou tampa.

VI. Solugées Necessdrias para Calibracéo

Ajustador de Forca Idnica (ISA) HI4001-00
Padrdo de 0.1 M H14001-01
Padrio de 100 ppm HI4001-02*
Padrdo de 1000 ppm HI4001-03*

*Estes padrdes de colibrogdo sdo ppm de NH.-N.

Veju o secto XVII para mais informagdes sobre solugdes
adicionais usadas para a manutengo do eletrodo.

Usando pipetas volumétricas e recipientes de vidro faga
dilvigdes do podrdo para que ele suporte o concentracio
dos omostras. Padides com concentrogdes menores que
10°M devem ser preparados diariomente. Armazene o
solugdio em uma gorrafa hermeticamente fechada sem o
I5A adicionado. Devem ser adicionados 2 mL de ISA
HI4001-00 o cada 100 mL de padrdo e omostras pouco
antes do medicdo. O ISA ojusta o pH da amostro ou
padrio pora cerca de 11 pH, assim convertendo fons de
aménio em aménio. O ISA fambém fornece ds amostras e
pudrdes um fundo de forca iGnica constante que estabiliza
o coeficiente de otividade dos solugdes e permite que a
concentrogio sejo medid diretamente. O ISA fornece
indicagdo de cor para verificar se foi adicionado a solugdo
& um agente complexanie para remover fons de mefol (ou



seja, cobre, zinco) do solugdo. Estes ions sdo copazes de
reduzir a concentragdo de aménia. Se outros volumes de
amostro/padrdo forem usados, adicone ISA em 2 partes
por 100 partes de padrdo/amostra.

VII. Diretrizes Gerais

» Os padrdes de colibracdo e solucdes de omostra deven
ter @ mesma forca idnica. O ISA deve ser adicionado
nos amostras e padides imediofomente anfes do
realizogtio do medico.

e Os podries de calibragdo e soluciies de amostra
devem estar na mesma temperatura. Isole fermica-
mente o recipiente da solugdo do agitador magnéfico
com cortica ou outro meio de isolamento.

o 0Os padrdes de calibracio de solucies de amostra
devem ser agitados na mesma veloddade usando
barras de agitagdo de tamanho idéntico.

» ([ revestimento da superficie ou “umedecimento” da
membrana PTFE afefard o resposta. Inspecione o
sensor antes de usor. Substitua o membrana de PTFE
se 0 dano for evidente.

« Llove o eletrodo com dguo destiloda ou deionizada
entre as amostras & seque com lengo macio ou outro
fipo de papel madio obsorvente descartdvel.

» Verifique o calibracdio o coda 1 ou 2 horos.

» Posicione os sensores em um dngulo de aproximada-
mente 20° para diminuir o oderéncia de bolhos
devido d liberacio de gds da solugdo cousada pela
mudanca de temperatura.

» [eche o redpiente com pldstico filme ou use uma
fompa no recipiente de feste pora evitor que o gds
saia.

«  Puxar o cabo com cuidodo permitird a troca da solugdo
de preenchimenfo na superficie do membrana. A
recalibragio é necessdria.

VIII. Verificacéo Interna do Eletrodo

Antes de montar o elefrodo pelo primeira vez ou ao
rentivd-lo apds o armazenamento, o conjunto inferno do
elefrodo deve ser condicionado e entdo testado como um
elefrodo de pH.

Prepore os solugies de feste de pH HI4000-47-4 e
H14000-47-7, misturando e dissolvendo cado saché de
buffer em recipientes seporodos com 50 ml de dgua
deionizoda. Essus solugdes de pH contém ions de dorefo e
buffers de pH que séo usados para verificar se o elefrodo
interno (pH inferno) estd operacional. Vejo a secdo XVII
para acessrios e itens de manutencdo.

Para um novo sensor:
Refire o tampa de profecdo do eletrodo.

Tampo de Profecdio

Para um sensor jd em uso:
Desrosqueie o tampa superior no parte de dma do

eletrodo e cuidadosomesnte refire o conjunto intemo de
referéncia/pH.

Para leituras estdveis, o vidro deve ser coberto até o
parte inferior da longa fuixa prefo.

> |Ise um tubo de
ensaio ou cilindro
0 buffer de feste graduado (fundo

pode ser usado como pesado) quando
uma solugdo de estiver festando
condicionamento para o ou condicionando

pH inferno. o pH intemo.




«  Se 0 sensor foi armazenodo ou transportado seco,
ele deve ser “condicionodo” mergulhando o conjun-
to de referéncin/pH por 1 hora ou mais em uma das
solugdes de feste de pH.

»  FEvite tocor o vidro de pH com os dedos.

«  Atencdio: o conjunto de referéncia/pH é frdgil!
Apoie o porfe superior do célula de referéneo
enquanto imerge o conjunio de vidro e referéncio.
Um recipiente alto e estieito com fundo pesado é o
melhor opgdo. A solugdo de teste de pH deve cobrir
a parte inferior do larga foixa preto.

Teste: Coneccte o eletrodo d entrada BNC de um medidor
de pH/mV (modo mV ou ORP). Cuidadosamente mergu-
Ihe o sensor em um dos buffers. Quando o medicio
estabilizar, regisiro o mV gerado. Lave o ponta do sensor
em dgua deionizodo e seque suavemente anfes de
colocar no préximo buffer, para evitar tronsferéncias e
contaminagdo. Ndo esfregue o vidro. Faga uma medicdo
no sequndo buffer & regisire o mV. Verifique se hd um
sinal de menos presente no valor.
Calcule o diferenca de mV entre as duas solugdes.
Exemplos de volores comuns:

HI4000-47-7 -90.2 mV

HI4000-47-4 80.66 mV

Diferenca 170.8 mV = 80.6-(-90.2)

Um valor coleulodo igual ou maior que 160 mV é aceitd-
vel para temperafuros ambiente entre 20 e 25 °C.

IX. Preparacdo do Eletrodo

1. Retire o vidro interno do corpo do sensor e realize uma
verificacdo do eletrodo infemo. (vejo a secdo VIII).

2. Instale @ membrana no corpo externo da sonda. Use a
pinga fomecida e evite focar na drea do membrana
com os dedos, pois oleosidodes podem alterar os
propriedades hidrofdbicas. Descarte o papel protefor
(ozul) encontrado entre os membronas de PTFE
brancos. Sequre a membrana no canto com uma pinga
e cubra a abertura inferior do corpo externo da sonda.
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3. Segure um conto confra os roscas com o polegar
enquanto estico suavemenfe o membrana sobre o
aberfura e prendo o canfo oposto do membrong
confra os roscos. Alise o excesso de materiol de
membrana oo redor das roscas.

4. Rosqueie o fampa do membrona extema no corpo,
prendendo ossim a membrana enfre o fampa & os
roscas do corpo externo.




5. Usondo o pipeta fomecido, adicione cerca de 2 ml

de eletrdlito inferno de amdnia H14001-40 ao corpo
externo da sonda.

Insira e posicione o conjunto intemo de referén-
cin/pH no corpo externo para que a chave anti-rofo-
gio se encaixe no corpo externo da sonda.

Segurando o eletrodo na vertical, deslize a moloe o
tampa do eletrodo pora boixo do cobo e rosqueie o
tompa no corpo exteno até que esteja fotalmente
encoixado. Ndo invertn o eletrodo. Ndo operte
demais.

Instale o eletrode montado no recipiente de feste ou
no suporie de elefrodo e conecte o cobo ao medidor
de pH/mV.

X. Verificacéio Rapida da Slope do Eletrodo

Conecte o sensor ao medidor de pH/mV/1SE.

(oloque o medidor no modo mV.

Cologue 100 mL de dgua deionizada em um recipiente
com barra de agitagdo.

Adicione 2 mL de ISA HI4001-00.

(oloque o sensor no amostra preparada.

Adicione 1 mL de Padrdo de Aménia de 1000 ppm ou
0.1 M oo béquer. Registre 0 valor de mV apds a leitura
estabilizor.

Adicione mais 10 mL de podrdo d solucdo. Registre o
mV quando o leitura estabilizar. Este valor deve ser
menor que o observado anferiormente (mais negafi-
Vo).

Determine a diferenca entre os dois valores de mV. Um
valor oceitavél paro esta slope € 544 mV em
temperoturos ambientes entre 20 e 25 °C.

XI. Acdo Corretiva

Verifique se a tampa superior foi fotalmente rosquea-
do.

Verifique se o elefrodo estd comefamente coneciodo ao
medidor, & se o medidor estd ligado.

Verifique se o I5A foi adicionado no proporgdo correfn
de acordo com o padriio.

Exomine o membrana branca e verifigue se o eletrdlito
vazou pelo filme FTFE. Troque o membrana se estiver
danificada.

Se o mV do sensor no sofrer alteracdes, verifique se o
conjunto de referéncio/pH estd operando. (vejo o
segdo VIII).



XIl. Manuseio de Amostras

* Mantenha os amostras armazenadas em frascos bem
fechados para evitar perdo de aménia ou contamina-
glio por aménia de outras fontes.

» Amostras alcolinos devem ser medidas imediatomente
ou acdificadas para armazenamento (HC pode ser
adicionado para cumentar o pH para 6).

* Amostras deidos como vinho ou suco podem precisar
da adigdo de ISA. As omostras devem fer oproximada-
mente pH 11 para o medigdo.

« Foco os medicdes de amostras e padrdes imediato-
mente apds odicionar ISE, pois o gds de omdnia
escapard do solugdo.

« Para solugdes que contém nitrogénio organicamente
ligodo, como dleo, borra, residuos ou amostras que
podem confer surfociontes; digerir o amostra primeiro
usando um procedimento de nitrogénio Kjeldahl total
(TKN). Isso envolve o oxidagiio com dado sulfirico
quene, que converte o nitrogénio ligndo em fons de
amdnio. Consulte o Método 4500-N_ de Métodos
Padrdo para o Exame de Agua e Aguas Residuais.

« Para amostras que penetrom ou "molhom" a membra-
na, os medigdes podem ser feitos acima da amostra
em um pequeno espaco superior de um sistema
selodo, como um recdipiente de feste com fampa, desde
que a concenfragio de NH, sejo maior que 10°M. 0
espaco superior deve estor safurado com vapor de
dqua e o edremidode do membrang do eletrodo
suspensa na amostra de gds acdma da omostra com
SA odicionado. Espere um fempo de resposta mais
longo do sensor quando as medicdes da fase gososa
forem feitas.

Xl Medigdo e Calibragéo Direta

0 método direfo pode ser usado nas regides lineares de
frabalhoe do sensor. (Vejo o figura).

Um medidor ISE de leitura direta (H14222 ou equivalente)
deferminard a concentragiio do desconheddo atrovés de
uma leitura direto apds o colibragio do medidor com
padrdes. 0 medidor é calibrado com 2 ou mais podrées
feitos recentemente que estdo na foixa de medicdo dos
desconhecidos. 0 1SA H14001-00 ¢ adicionodo imediata-
mente antes do medicdo do padrio ou amostra. £ aconse-
Ihdvel cobrir o vaso para evitar perda de gds.

Um medidor de pH / mV no modo mV e papel grdfico
milimetrado também podem ser usados. Dois ou podrées
preparados recentemente que estdo na foixo de medicdo
dos desconhecidos (com 1S4 odicionado) sdo medidos no
modo mV no medidor. Esses padrdes sio plofodos em
papel grdfico milimetrado e seus pontos sdo conectados
para formar uma curva em linha reta. Quando s amastras
sio medidas, seus valores de mV sdo converfidos em
concentraco, seguindo o mV para o eixo de concenfragdo
no grdfico.

0 método 4500-NH, D. dos Métados Padrdo para o Exame
de Agua e Aguos Residuais é um método de medicio
direta para amostras de dgua.

Tanto para leitura direta quanto para conversiio de mV, o
I5A é adicionado antes do medicdo e o recipiente deve ser
coberto para evitar perda de gds.

Nas faixas de concentragiio mais baivas, o colibragiio do
eletrodo toma-se menos linear, muitos mais ponfos de
colibragdo sdo necessdrios e o calibragdo precisard ser
repetida com mais frequéncio. O método de Adicdio Conhe-
tida também pode ser usodo nessas regides, desde que a
slope real do sensor tenha sido deferminada.

Procedimento de Medicdo Direta

1. Siga o secdo [X paro preparor o sensor.
2. Siga o secio VI para preparar os padides e solugdies.



« Os padides devem abranger a faixa de medicio de
interesse e diferir uns dos outras por um fator de 10
nas regides lineares.

» 0 padrdes e solucdes devem estar no mesma tempe-
ratura. 2 mL de |SA sdo odicionados a coda 100 mL
de amostra e padrdo. Deve ocorrer uma mudonca de
cor para indicar que o 15A foi adicionado.

* Protejn essos soluciies da perda de gds dissolvido
cobrindo e usondo imediafamente.

3. Siga a seciio VIl para melhoror a configuracdio do
feste.

4. Durante a calibragdo & melhor comegar com amostros
de menor concentragdo. Espere que a leitura estabili-
7e antes de registrar os valores.

5. Paro evitar tronsferéncios e confaminogdo dos
amosiras, love os sensores com dgua deionizoda e
seque enire s amostras.

6. Entre os medicdes, suspenda o ponto do sensor em
uma pequena amostra de solugdo de condicionamen-
to NH_; HI 4001-45. Lave o corpo com dguo deioni-
zada e seque antes de colocar na prdxima amostra.

Cuva de Calibragdo Tipica para ISE de Aménia HI4101

Linearidade Tipica para Eletrodo HI4104

/

XIV. Ovutras Técnicas de Medigdo

Adigiio Conheada
Uma concentraciio desconhecida de amdnio pode ser

deferminada pela odigio de uma quantidade conhecida
(volume & concentragiio) de padrdo de omdnia a um
volume conhecido de omostra. Esta técnica é extrema-
menfe Gtil para omdnia, pois o sensor pode se distanciar
dos valores calibrados com o tempo, no enfanto, os slopes
permanecem constantes. Com a odicdio conhedida, os
padrdes e as amostras sdo medidas dentro de minutos um
do outro. A ténica pode usar um slope ideal do sensor,
mas slopes reais na temperatura da medictio devem ser
determinados e usodas se possivel. lsso melhorord o
precistio. A odicfio conhecida é o Méfodo 4500-NH, E. dos
Métodos Padrdo para Exame de Agua e Aguas Residuais.

1. 0 volume do amostra desconhecida Wmmpj & medido
precisamente e colocado no recipiente de amostio
fechado. O sensor é preso no recipiente e, em seguida,
0 recipiente & colocado em um agitador.

2. ISA é adicionado em 1 parte por 50 partes de amostra.

3. Quando o medigio estiver estdvel, o valor de mV deve
ser anotado.

4. Umo quonfidode, volume (V_ ) e concentrado
(C,.....) conhecidos do padrdo NH, séo entdio adicio-
nodos d amostra. Os valores de mV sdo novomente
anotados quando o medicio estiver estdvel.

5. Amudanca de mV & entdo calculada (AE).

6. Usando os valores medidos e colculados, o concentra-
¢do do amostra {Emh) pode ser deferminada.

4 '

= (. V

T “owdad  sodord oy
(AETAN

i ;umpkz},

sample

(Vg T Vot T Vi) = V1

k
Hm;h g )=V

g
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7. 0 procedimento pode ser repetido com o adicdo de
um segundo padrdo para verificar o slope e operagio
do méfodo.

Nota: Este méfodo € pré-programado no medidor de
pH/ISE/mV HI4222, o que simplifico muifo o
método e facilita deferminacdo repetidas.

Exemplo: Determinogdo de Amdnia com Adicdio Conhecida

1. Uma amosiro de 50 mL de desconhecido (‘.’mhj é
colocado em um recipiente limpo com um elefrodo. 1
ml de ISA é adicionodo @ amostra a mudanga de cor
é observada. A amosra é coberto e pode ser mistura-
do. O mV é registrado depois que o sensor estabiliza.

2. 5mL(V_, ) de padrdo 0.1 M (C_, ) st entdio
adicionados oo recipiente & podem ser misturados. 0
valor de mV diminui d medida que a concentragdo
gumenta. (Nota: para amostras de outras concentra-
¢des, adicione um volume e concentragdio conhecidos
de padrdo para produzir uma mudanca de 30 mV ou
mais.)

3. A concentraciio de aménia desconhecida no amostra
original (C_ ) pode entdio ser deferminada usando o

=m;

equagdo fornecida.

XV. Armazenamento e Cuidados

0 sensor H14101 pode ser armazenado montado e pronfo
para uso na solugdo de condicionamento HI4001-45
durante o noite ou entre os medicSes. Apds o armazena-
mento duranfe a noite, puxe suavemente o cabo para
comprimir o mecanismo de mola, parmifindo assim que o
eletrdlito sejo transferido da massa para a pelicula fing
entre a membrana e o vidro. A calibrogio é necessdria
opds fozer isso.

Para armozenamento de longo prozo (mois de umo
semana), desmonte o sensor completomente e lave o
conjunto interno de pH/referéncio, o corpo extemo e o
tampa do membrana. Descarte a membrana de PTFE
branca. (Noto: montenha o tompa de membrana preto).
Cubra o ponto de vidro com o tompo protetora de
transporte & guarde os pecas com seguranca na coixa de
envio original. Ao remontar o sensor, siga o secdio IX.

XVI. Tabelas de Converséio

Para NH, Multiple por
Moles/L (M) NH, para ppm NH,(mg/1) 170 %104
ppm (mg/L) para M (moles/L) 5.682x10°

Para N-NH, (ppm como Nitrogénio) ~ Mulfiple por
Moles/L (M) NH, para ppm N-NH,(mg/L)  1.40 x 10¢



XVII. Acessarios

Para Calibragiio:

Cadigo:
HI4001-00
H14001-01
HI4001-02*
HI4001-03*
HI4001-30

Ajustador de Forca lonica (500 mL)
Padrdo de 0.1 M (500 mL)

Padrdo de 100 ppm (500 mL)
Padrio de 1000 ppm (500 mL)
Teste kit de Nifrato

* Estes padides de calibragdo sdo ppm de NH,-N

Para Manutencio:

Cadigo:

HI4001-40
HI4001-45
HI4001-47

HI4001-52
HI4001-51
HI4000-51
HI740155P
HI740159

Solugdio de Preenchimento (4x30 ml)
Solugdo de Condicionamento (500 mL)
Kit com 10 sachés de buffer
HI4000-47-4 & HI4000-47-7

Tampa de membrana

Kit de Membranas (20 unid)

Conjunto de referéncia/pH

Pipetas (20 unid)

Pincas de pldstico (1 unid)
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