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INTRODUCAO HHHWHHH

0 H1934 ¢ um titulador Karl Fischer automdtico com alta precisdo, grande flexibilidade e reprodutibilidade. O titulador
foi concebido para efetuar titulagoes para uma variedade de tipos de amostra/ matrizes, permitindo ao utilizador
resultados com grande precisdo e rapidez nas andlises.
Os principais atributos do titulador HI934 sdo:

* (ompacto, requer espaco minimo na bancada

e Estrutura de pldstico robusto, com resisténcia quimica

* Poderosos algoritmos integrados para critérios de terminacdo baseados em ponto de extremidade de mV fixo ou

desvio absoluto/relativo

* Andlise de amostra recorrendo ao cdlculo da Média

e Minima entrada de vapor de dgua com o Sistema de Solvente Isolado

* Inferface para balanca para pesagem automdtica

* Suporte para 100 métodos de titulagdo

* Relatdrios personalizdveis pelo utilizador

* Mensagens de erro e de aviso apresentadas com clareza

Este manual fornece informacdes relativas a instalacto e funcionalidades do titulador e sugestdes de utilizado.
Antes de utilizar o titulador, recomenda-se que se familiarize com as suas vdrias fundes e modo de funcionamento.

Este manual estd dividido em quatro partes.

PARTE 1: GUIA DE UTILIZACAO

Ajuda o utilizador a configurar e operar rapidamente o Titulador Coulométrico Karl Fischer

HI934. Abrange conexdes bdsicas, interface do utilizador e como executar uma fitulagdo.

PARTE 2: MANUAL DE INSTRUCOES

Fornece uma descrictio abrangente dos principios operacionais, interface do utilizador, opcdes gerais, métodos, modo
de titulacdo, ofimizagdo e manutengdo.

PARTE 3: APLICACOES

Contém instrucdes completas para andlises usualmente ufilizadas. Encontram-se disponiveis métodos e pacotes de
métodos adicionais, por favor entre em contato com o departamento de Apoio ao Cliente para obter mais detalhes.

PARTE 4: TEORIA DA TITULACAO

Descreve os principios de operacdo do titulador. Abrange a quimica das titulagdes, tipos de fitulacio e cdlculos de
resultados.
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1. MEDIDAS DE SEGURANCA

Devem ser seguidas as seguintes medidas de seguranga:
1) Nunca conecte ou desconecte o conjunto da bomba de ar e o agitador magnético ou outro
periférico com o titulador ligado.
Verifique se o reagente e o fubo conectado estdo montados corretamente.
Assequre-se sempre que reagente, frascos de residuos e o copo de titulagdo estdo devidamente montados.
Limpe sempre imediatamente derrames e salpicos.
Evite as seguintes condigdes ambientais de trabalho:
* Vibragdes intensas
* Luz solar direta
* Humidade relativa atmosférica acima de 80%, sem condensagdo
Temperaturas ambiente abaixo de 10°C e acima de 40°C.
Riscos de explosdo
* Proximidade de fontes de aquecimento ou refrigeracdo
6) A manutencdo do titulador deve ser realizada apenas por pessoal qualificado.
7) Bvite a inalagdo de vapores reagentes. Evite o contato com produtos quimicos.
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2. LIGACOES DO TITULADOR
2.1. VISTA FRONTAL

Waste Bottle
Assembly

Titration Vessel

=7
2~

Air Pump and
Magnetic Stirrer
Waste Botle

Reagent Exchange Adapter

2.2. VISTATRASEIRA

Generator Electrode Detector Electrode

Locking Serews

_ On/0ff Buton _
€] H Lﬂ VI Balance Interface Connector

External
Magnetic Sirrer

KF Electrode
Input

Printer Connector

PC Keyboard
Connector

Generator Electrode
Connector

PC Inferface Power Adapter
Connector
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3. INTERFACE COM O UTILIZADOR

3.1. TECLADO
0 ecrd do titulador possui 27 teclas agrupadas em cinco categorias.

13:48:09 Feb 18, Z049 TPOEA
o] [0 == (1) (&) ()
Moisture in Soluent
DPr‘_EF—Tlﬂtr‘atlo_n
i rift Analwsis
device Lazt Dose! EEENELITT @ @ @ N :
0.50 pg Sample Analysis umeric
I —
4N0l0J0 o
. REFM
Function | Press 300 300
Sample Analysis,
Keys then add sample
Orift
ml) [ugrminl
5.7
c,Uiewh | ﬁelﬁc; | Dﬁethod Sli:ar"t nSample
rap etho ptions o9 nalysis
start | Arrow
Keys

\
Option Keys Enter Key

3.2. MOSTRADOR

0 titulador tem um visor grdfico retro iluminado a cores de 5.7”. 0 ecrd Standby é indicado em baixo com uma
descricdo resumida.

Time and Date —12:48: 09 Fet 12, zo1a [IFoEaT—— Process Stage lcon
Method Name —— Moisture in Soluent — Process Status
Fre-Titrat
Process Stage FreTirsTion
Lazt Doze: Standby ]
Last Dose Volume —— 0.50 wua Sample Analysis
-
READY ] g
. . Spb-—— Stirrer Speed
Reminders or Warnings ——pre== 900 900 P
Sample Analvsis,
then add sample
Orift
ml [ug-minl .
mVValve ——29 > 1.8 +— Drift Value
Liew | Select | Method Start | Sample
Gragh He thod Options Log Analysis

Virtual Option Keys

0 interface do utilizador contém vdrios ecrds. Em cada ecrd, apresentam-se vdrios campos de informa@o em simultaneo.
Ainformacgo ¢ indicada de um modo facil de ler.
As teclas virtuais de opcdo descrevem a funcio efetuada quando a tecla de opgdo correspondente é premida.



4. IDIOMA

Reinicie o titulador de modo a aplicar a nova definicgo de idioma.

Set Lansuase
Select the language.
Epngllish o
E=spanol
Fortugués
Francais
Select E=zcape

5. AJUDA CONTEXTUAL

A ajuda pode ser acedida a qualquer momento, ao premir a tecla e fornece informacdes Uteis sobre o ecrd atual.

6. METODOS
0 H1934 Titulador Karl Fischer pode guardar até 100 métodos (padrdo e definidos pelo utilizador).
6.1. METODOS PADRAO

Cada fitulador é fornecido com um pacote personalizado de métodos padrdo. Os pacotes de métodos padrdo sdo
desenvolvidos nos laboratdrios Hanna Instruments de modo a satisfazer as necessidades de andlise de indistrias
especificas.

6.2. METODOS DEFINIDOS PELO UTILIZADOR

0s métodos definidos pelo utilizador permitem ao utilizador criar e guardar os seus proprios métodos. Cada novo método
é tipicamente baseado num outro método guardado e alterado para uma aplicacio especifica.

OvAVZITILN 3d VIND
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7. PREPARACAO

7.1. CONFIGURACAO DO TITULADOR

Verifique se:
* Todos os conjuntos do titulador foram instalados corretamente (consulte a secdo 1. SETUP.
* 0 recipiente de fitulacio estd devidamente vedado contra a humidade atmosferica (as conexdes e os tubos esto
montados corretomente).
* () dessecante foi devidamente seco.

7.2. OBTER OS REAGENTES

* 0Os reagentes devem ser adequados aos requisitos de andlise (consulte a se¢do 9. ACCESSORIES para obter a
lista de reagentes preferidos).

8. APRIMEIRA TITULACAO

8.1. SELECAO DO METODO

Para esta andlise, usaremos o método padrdo HI930TEN Moisture in Solvent
Para selecionar este método:

* Prima | meres | N0 ed Em espera. Use as teclas /A\ e v/ para selecionar o método HI9301EN Moisture

...............

0 nome do método serd exibido na linha superior do ecrd Em espera.
8.2. CONFIGURACAO DO RELATORIO DE TITULACAO

Os utilizadores podem selecionar a informagdo que é guardada para cada titulagdo.
* No ecrd principal, prima a fecla e serd exibido o ecrd Pardmetros de Dados.

8.3. ADICIONAR O REAGENTE NO COPO DE TITULACAO
0 recipiente de titulagdo deve ser preenchido com solvente até a marca de minimo (MIN) (cerca de 75 mL):

* Desde o e Em espera prima | .5

e Prima{ S}

. Aguordg-d-fé-aue 0 recipiente esteja cheio até a marca de minimo (MIN) com solvente.
* Pare a bomba de ar ao premir{” S

8.4. PREPARAR O REAGENTE PARA AS AMOSTRAS

Antes de iniciar uma fitulacdo, a humidade residual dentro do recipiente de titulago e o solvente devem ser reagidos.

* Desde o ecrd Em espera prima a tecla . 0 titulador entrard no modo de Pré-TitulagGo e comecard a gerar
iodo no recipiente de fitulacdo.

* Uma vez que toda a humidade residual tenha sido reagida (o potencial do endpoint é atingido), o titulador

entrard em modo de Andlise de Deriva (Entrada Automdtica de Deriva apenas). O titulador calcula o taxa de



humidade atmosférica que se infiltra no copo de titulagdo durante o minuto seguinte e apresenta o resultado no
canto inferior direifo do visor.

* Se a Taxa de Deriva for estdvel e o potencial do endpoint for mantido, o titulador entrard em modo Standby. 0
fitulador continua a manter o potencial do endpoint e atualiza a taxa de deriva em background.

Nota: Os elétrodos detetores novos (ou limpos) tém baixa resisténcia elétrica devido a falta de complexos de platina-
iodo na superficie do elétrodo. Isso pode fazer com que as leituras iniciais de mV sejam baixas e impedir a
pré-titulacdo adequada do reagente. Para que ocorra a pré-titulaco adequada, o valor do endpoint deve ser
de 200 a 250 mV abaixo do valor de mV do reagente “himido”. Se necessario, ajuste o endpoint e/ou a
corrente imposta nas Opgdes do Método para facilitar a pré-titulagdo adequada. O complexo de platina-iodo
deve-se formar apos varias titulagdes e aumentar as leituras de mV.

8.5. PREPARAR A AMOSTRA

PREPARACAO DA MASSA DA AMOSTRA

Medir o tamanho da amostra por massa usando uma balanca analitica fornecerd os resultados mais reprodutiveis.
As amostras serdo injetadas através do septo.

Pesar a seringa antes e depois da injecdo para aumentar a precisdo (fécnica de pesagem).

PREPARACAQ DO VOLUME DA AMOSTRA

As amostras liquidas podem ser adicionadas por volume.

As amostras devem ser adicionadas usando uma seringa e agulha de precisao.

8.6. EFETUAR UMA TITULACAO
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e No ecrd principal prima{ $2m* " para analisar uma amostra. Serd pedido para introduzir o tamanho do fitulado.

Adicione a amostra preparada ao recipiente de fifulagGo. Infroduza o tamanho do fitulado e prima { S2ree . 0
fitulodor iniciard o andlise de acordo com o método selecionado.

* No final da titulacio, a mensagem “Titulagdo Completa” aparecerd no estado da fitulagdo, juntamente com a
concentracdo final da humidade na amostra, o volume do endpoint e outras informades relevantes. O titulador
entrard em modo Standby automaticamente.

Sample Analwsis Fesult

1.1679 ...

ltration Lompleter
Analwsis DOuration: O4:32 [mmiss]
Titrated Water: 292.8 uag
Orift Value: 2.9 pasmin
Sample Size! 0.Z366 a
Report ID: EF_000z5
Uiew Average
Escare Report Rezults=
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8.7. ECRA DE TITULACAO
Durante a fitulacdo serd indicado o seguinte no ecr:

ozr4g:10 Jun 20, zZ019 | efs [T FOSE

Moisture in Soluent

Fre-Titration
Orift Analwsis

Last Doze: Standby
1.49 pug Sample AhalyWsls
Titrated Water: Ir-
136.1 us [ . K
Initial Drift: EFHM
3.3 pgsmin 800 900
Elapzed Time: 01209 Orift
ml} I [ug-mind
429.5 .
Uiew
Graph Stop

8.8. GRAFICO DE TITULACAO

Uma linha horizontal tracejada representa o potencial do endpoint selecionado.

02:49:19 Jun Z0, Z019 [ eds (TP DSE
Grarh of Titration Oata
mll— Potential
S00-
4204
2404+
Ze0+
180+
100 3 | 1 I |
i 4] 1&0 180 z4n z00
Titrated Water [pal Orift
mll [ug-mind
210.9 ----
E=zcape Suspend Stop

Nota: Para solventes frescos, os primeiros graficos de titulacdo podem parecer um pouco ruidosos. Apds varias
titulagBes, a velocidade de reacdo e o grafico devem melhorar,

8.9. FINALIZACAO DA TITULACAO

A titulagdo ¢ finalizada quando as condicdes dos ritérios de finalizacdo forem atendidos.

0 Criterio de Finalizacdo padrdo é um valor de mV, no qual a titulacGo é finalizada apds o valor de mV permanecer
abaixo do potencial do endpoint para o tempo de estabilidade selecionado.

Quando a fitulacto termina, o titulador indica a concentragdo final da mistura juntamente com a informacdo de titulacdo
bdsica.

...............
...............

Para visualizar os estatisticas de andlises mdltiplas, prima | ferage |

............................



8.10. RESULTADOS

Os resultados obtidos da titulagdo sdo armazenados num ficheiro de relatorio, que pode ser visualizado, impresso,
transferido para uma Pen USB ou um PC.

Feuview Fesult

HI%34 - Titration Report

Method Hame: Moisture in S5olvent

Time & Date! 0g2:47 Jun 20, Z0149
Titration ID: KF_0aozs

Mr TitrWaterlpgl mll Time

u] a.o 4Z6.1 goo:oo:oo

1 0.0 4273 oo:oo:ol

z 1.5 4764 oo:00:0E

3 2.0 425,32 oo:oo:o3

4 4.5 4725.3 oo:oo:04

=] E.0 4764 oo:oo0:0s

& .4 4726, 7 go:00:06
Uiew Frint Faae Fage
Graph Eszcaps Report Ug Down

8.11. VISUALIZAR 0S DADOS DA ULTIMA TITULACAO

* Noecrd principol prima o fecla fresuto. O ecrd ParGmetros de Dados ¢ exibido.
* A partir do ec ParGmetros de Dados selecione a opgio Rever Uitimo Relatorio e prima { seea & 0 ecrd

Rever Resultados serd exibido.

o Useasteclosi 752 fei pa i para visualizar informagio relacionada com a dlfima titulagdo efetuada.

8.12. IMPRIMIR O RELATORIO DE TITULACAO

Ligue uma impressora compativel com o DOS / Windows diretamente ao conector de pinos DB-25 localizado nas
fraseiras do titulador.

Nota: Assequre-se que tanto o titulador como a impressora encontram-se desligados antes de efetuar a ligacdo.

Imprimir o relatorio:

* Durante a transferéncia de informacgo, a mensagem “Imprimindo” serd indicada no ecrd. Prima { escape | para
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8.13. GUARDAR 0S DADOS PARA UMA PEN USB
Esta functio permite a gravacdo dos resultados das fitulacdes ou sessoes de registo numa Pen USB.

* Selecione o opcio Guardar Ficheiros para Pen USB usando as teclas /a\ e \v/.
* Insira a Pen na entrada USB.

e Use as teclos << | ou [ >> para selecionar os ficheiros de relatorios.

List of Files on Titrator

Uze <---> arrow keys to select file twpe
49 report files

OR_00004.REFT

OR_00005.RPT

OR_0000&6.RFT

OR_00002.RPT
00002, RPT
00002, RFT
oo0010.RPT
00011.RFT
00012, RFT
O0012.RPT
ooo0il4.RFT
00015. RPT
O0001&.RPT
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OR
OF
OR
DR
OF
OR
OF
OR
OR

Copyw Capy Oelete Oelete

Escape File 11 File B11

de relatdrio a ser transferido e prima |

* A transferéncia de um ficheiro de relatorio ird transferir automaticamente o ficheiro de registo e o grdfico de
fitulagdo correspondentes (ficheiro *.BMP se aplicavel).

Nota: O dispositivo de armazenamento USB deve ser formatado em FAT ou FAT32.




8.14. RELATORIO DE TITULACAO

Utilizando | {Page " podem ser visualizados os campos apresentados no mostrador ou imprimidos. A mesma
informagdo encontra-se disponivel no ficheiro de relatdrio guardado. ®
=
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HI934 - Relatdério de Titulacéo (= ]
™m
c
-
Nome do Método: TEST 1mg/g EE
Hora & Data: 14:36 Feb 14, 2019 >
ID de Titulacéo: KF_ 00055 Q
Nome da Empresa: (@)
Nome do Operador:
Nome do Elétrodo:
Campo 1:
Campo 2:
Campo 3:
Versdo de software do titulador: v1.00
Versdo de software da placa base: v1.00
Versdo de software do Agitador: v1.00
Numero de série do titulador: 101490001111
Numero de Série do Quadro Analdgico: 201510004111
Numero de série do Agitador: 000000000000
Data de Calibracédo Analdgica: Dez 20, 2018
Pardmetros de Métodos
Nome : Moisture in Solvent
Revisdo do Método: 1,0
Tipo: KF Coulométrico
Tempo de Agitacdo de Pré- andlise: 5 Seg
Velocidade de Agitacéo: 900 RPM
Tipo de Agitador: Normal
Andlise de Deriva: Automatica
Reagente: Uso geral
Pardmetros da Amostra:
Determ. da Amostra: Normal
Nome da Amostra: AmostraPadréo
Tipo de Amostra: Massa
Tamanho da amostra: 0,3055 g
Pardmetros de Controle:
Velocidade da Titulacéo: Auto
Corrente Imposta: 2 pA
Valor do End Point: 100,0 mVv
Modo de Corrente do Gerador: Auto
Média de Sinal: 2 Leituras
Pardmetros de Finalizacéo:
Duracdo Maxima: 1200 Seg
Agua Maxima Titulada: 10,0 mg
Critério de Finalizacéao: Desvio Relativo
Desvio Relativo: 3.0 pg/min

Unid. dos Resultados: ppm
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119 955.5 74.5 00:02:07
120 955.5 75.7 00:02:08
121 955.5 75.7 00:02:09
122 955.5 75.2 00:02:10
C<> 123 955.5 76.2 00:02:11
(@) 124 955.5 76.8 00:02:13
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—_ Resultados de Titulacéo
s | Nome do Método: Moisture in Solvent
Ll Hora & Data: 14:36 Feb 14, 2019
Q Tamanho da amostra: 0,3066 g
E! Valor do Desvio: 5.2 pg/min
- Agua Titulada 955.53
(L)
ng
Resultado: 3,1105 mg/g
Duracdo da Titulacéo: 03:12 [mm:ss]
Tipo de elétrodo do Gerador: HI 900512

Titulacdo estd concluida
Nome do Operador:

Assinatura do Técnico:




PARTE 2: MANUAL DE

INSTRUCOES
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1. DEFINICOES
1.1. DESEMBALAMENTO

b Retire o titulador e acessorios da embalagem e examine-os. Certifique-se de que ndo sofreram danos no transporte. Se
8n detetar algum dano ou falta, por favor notifique o Apoio a Clientes Hanna Instruments.

|n=_= Cada titulador HI1934 é fornecido com:

2 ITEM

" QUANTIDADE

a .

- THUIIAOT 1o 1 un.
§ Conjunto da bomba de ar & 0 agitador MAGNEHCO..............oovveeeeeeeee e 1 un.
E Conjunto de recipiente e THUIACE0 ..............coeeeeeeeeeeeee e 1un.

* Recipiente de Titulacto

* Vedante de vidro

* Tampa da porta de amostra e sepfo
* Barra de agitagto

* Dessecante

* (artucho de Dessecante

*  Acessorios

* (0-rings
C0P0- e eeeean 1un
Parafusos de blogueio de bomba com cabeca plASHCA.............ooreeeeeeeee e 2un.
Conjunto de fraSCO A8 TBAGENTE ...........veeeeeeee e 1 un.

* Tampa do frasco
* Dessecante
Cartucho de Dessecante
* Acessorios
* 0-rings
* Tubos (Silicone e PTFE)
Conjunto de frasco Para 1BSIAUOS............vv..eeeeeeeeeeeeeee oo 1 un.
* Tampa do frasco
* Dessecante
Cartucho de Dessecante
* Acessorios

DEFINICOES

* 0-rings

* Tubos (Silicone e PTFE)
Detetor de EIEIOA0 ...........eeooeeeeee s 1 un.
Chave de CAliBIaCA0 ... 1un.
Adaptador de tTOCa d8 TBAGENTE ..........ovveoeeeeeeeeeeeeeee e 1 un.
Suporte de adaptador de TBIGENTE .............ovvveeeeee e 1 un.
Lubrificante para jUNTE @M VIAIO ...........oooveeeeee e 1 un.
Elétrodo gerador Karl Fischer com cabo removiVel...............oooovvoeoeeeeeeeeeeeee e 1 un.

Adaptador de ENBIGIA ..........oeeeeeeeeee e 1 un.




ODO USB oo e e e e e 1 un.

MANUAL B INSHTUCDES ..o 1un.
Dispositivo de armazenamento USB 1 un.
Certificado de QUANAAAE ..............oeeeeeee e 1un.

Relatdrio de Conformidade da Bureta 150 8655
Consulte a sedio 9. ACESSORIOS para ver as imagens dos componentes.

Nota: Conserve a embalagem completa até ter a certeza que 0 equipamento funciona corretamente. Qualquer
item danificado ou defeituoso deve ser devolvido na sua embalagem original, juntamente com 0s acessorios
fornecidos.

1.2. MEDIDAS DE SEGURANCA

Devem ser sequidas as seguintes medidas de seguranca:
1) Nunca conecte ou desconecte o conjunto da bomba de ar e o agitador magnético com o titulador ligado.
2) (ertifique-se que o frasco de reagente, frasco para residuos e o recipiente de fitulagdo estdo montados
corretamente.
3) Assegure-se sempre que reagente, frascos de residuos e o copo de fitulacio estdo devidamente montados.
4) Llimpe sempre imediatamente derrames e salpicos.
5) Evite as sequintes condicdes ambientais de trabalho:
* Vibragdes intensas
* Luz solar direta
* Humidade relativa atmosférica acima de 80 %, sem condensagdo
* Temperaturas ambiente abaixo de 10°C e acima de 40°C.
* Riscos de explosdo
* Proximidade de fontes de aquecimento ou refrigeracéio
6) A manutencdo do titulador de ser realizada apenas por pessoal qualificado.
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DEFINICOES

1.3. ESPECIFICACOES TECNICAS

Medicto

Gama 1 ppm a 5%
Resolugdo 0,1 ppm
0
Unidades de Restltade T PP™ MY/0, MY/G, mg, g, mg/ml, Lig/mL, ppt,

mgBr/100g, gBr/100g, mgBr, gBr

Tipo de Amostra

Liquida ou Solida

Determinaggo

Acondicionamento Pré-

o Automdtica
Titulacdo
Corregdo de Deriva . ., n
Automatica ou valor seleciondvel pelo utilizador
Background

(ritérios de Ponto final

Persisténcia mV fixa, paragem Relativa de deriva ou paragem
Absoluta de deriva

Dosagem

Dincimica com 3 configuracdes de velocidade

Estatistica de Resultado

Média, Deriva Padrdo

Recipiente de Titulagdo

Vidro borossilicato com conexdes de junta de vidro conico

fipo padrdo

Volume de Funcionamento 100 a 200 mL
Septo Borracha de silicone
Rosca da tampa do septo ~~ GL-18

Porta do Reagente

(onica, padrdo 19

Tipo Elétrodo de polarizacdo, com duplo pino de plating
Conexdo BNC
Conexdo em vidro Conica, padrdo 14/20

Detetor de Elétrodo  Corrente de Polarizacdo 1,2,5 10 uA
Gama de Voltagem 2 pH (1100 mV
Resolugdo de Voltagem 0,1 mV
Precisdo +0,1%
Tipo Com diafragma ou Sem diafragma
Detecto de Tipo de Eletrodo  Automatica

Flétodo gerado Ligacdes Elétricas Conetor de 5 pinos com cabo destacavel

Conexdo em vidro (onica, padrdo 29/12
Corrente Mdxima 400 mA

Controlo de Corrente

Automdtico ou fixo (400 mA)

Agitador

Tipo Magnético, regulado eletronicamente

Velocidade 200 a 2000 RPM

Resolucdo 100 RPM

Agitador Externo A conexdo mini DIN de 4 pinos permite o controlo de um

aparelho de agitacdo externo




Tipo Sistema isolado com homba de ar com diafragma infegrado
, Tipo de Dessecante Peneiras moleculares
Sistema de :
Tipo de rosca do frasco 6L-45
Manuseamento de - : - . :
Reagene Conexdo em vidro (6nica, padrdo 19 (com o adaptador fornecido)
Tubos de Reagente/
) PTFE
Residuos
Ligacdo ao PC 1 x USB Standard B
" Flash Drive USB 1 x USB Standard A
Periférico ” ,
- Balanca Analitica 1 xficha DB-9
Dispositivos
Impressora 1 x soquefe DB-25
Teclado externo para PC 1 x Mini DIN de 6 pinos
Mostrador Eard grdfico a cores de 5.7” com refroiluminaco.
|diomas Inglés, Portugués, Espanhol, Francés
Fonte de alimentago 100-240 VAC, 50/60 Hz
Consumo de poténcia 0.5 Amps
N Material de Revestimento ~ ABS, PCe Aco Inoxidavel
Adicional >
P Teclado Poliéster
Especificacdes ‘ﬂ
Dimensoes 315x205x 375 mm
Peso Cerca de 4,3 kg com 1 bomba, agitador e sensores
Ambiente de Funcionamento 10 a 40 °C (50 a 104 °F); HR até 80 %
Ambient i 200.70°C (4 a 158 °F); HR oté 95 %
Armazenamento
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1.4. INSTALACAO
1.4.1. VISTA LATERAL DIREITA DO TITULADOR

Reagent Bottle

Waste Bottle

Titration Vessel Assembly

Air Pump and
Magnetic Stirrer
Waste Bottle

Reagent Exchange Adapter

1.4.2. VISTA TRASEIRA DO TITULADOR

Generator Electrode Defector Electrode

Locking Screws
On/0ff Button
Vs O Balance Interface Connector
External l ( .
Nagntc e 2 Printer Connector
KF Electrode

PC Keyboard
Connector

Input

Generator Electrode
Connector

PC Interface Power Adapter
Connector



1.4.3. INSTALACAO DO TITULADOR
Aviso! Todas as operagdes de instalagdo devem ser completadas antes de ligar o titulador & corrente elétrica!

1.4.3.1. CONECTAR A BOMBA DE AR E SUPORTE DE REAGENTE
Para conectar a bomba de ar e o agitador magnético, siga os sequintes passos:
* Retire 0 cabo da ar bomba do interior do compartimento esquerdo.
* Ligue o cabo a bomba de ar como indicado abaixo (A). O conector estd localizado na parte inferior do conjunto
da bomba de ar,
* Baixe a bomba para o titulador (B), depois deslize-a na direcdio da frente do titulador até estar firmemente
fravada.
* Fixe a bomba com o parafuso de bloqueio (C).
* Insira o suporte do adaptador de reagente no local dedicado (D).
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1.4.3.2. RECIPIENTE DE TITULA(J\O
A titulacio é realizada num recipiente vedado. Ao recipiente de titulacdo podemos ainda chamar recipiente de reagdo,
célula de titulagdo ou célula de reacdo.
As caracteristicas de design do recipiente de titulacdo do HI934 sdo as seguintes:
* Durabilidade, fdcil de utilizar e limpar.
* Todas as células de vidro sio fabricadas com juntas de vidro fosco para uma permeabilidade ao vapor de dgua
ultrabaixa e alta resistividade quimica aos reagentes Karl Fischer.
* Uma porta de amostra com tampa de rosca aberta para facil substituicdo do septo.
* Um cartucho dessecante com peneiras moleculares para secar o ar ambiente que entra na célula como reagente
e as amostras sdo adicionadas ou removidas do recipiente de fitulago.
* Uma porta de elétrodo para geradores com ou sem diafragma.
Para anexar o recipiente de fitulagdo, siga os passos abaixo:
* Alinhe o suporte do recipiente (D) com a placa de base e aperte rodando no sentido hordrio.
* Insira o adaptador de suporte (C) no suporte do recipiente (D) enquanto alinha os encaixes. Se o o-ring (B) ndo
estiver instalado, insira-o na ranhura inferna do adaptador de suporte (C).
* Baixe o recipiente de titulacto para o suporte do recipiente (D), empurrando-o suavemente através do adaptador
do suporte (C).
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1.4.3.3. TOPO DO RECIPIENTE DE TITULACAO
Aviso! Néo aperte demasiado as conexdes! Isso pode causar danos permanentes aos 0-ings e ao topo do recipiente!

Para montar o topo do recipiente siga os passos abaixo:
1) Insira o defetor de elétrodo Karl Fisher (F) na porta de vidro fosco dedicada.
2) Insira o elétrodo gerador Karl Fisher (D) na porta de vidro fosco dedicada.
3) Encaixe o cartucho de dessecante (E) na parte superior do elétrodo gerador (D).
4) Coloque o vedante de vidro (G) na porta de vidro fosco dedicada.
5) Coloque o septo de borracha de silicone (B) na parte inferior da tampa GL-18 (C). Fixe a tampa no recipiente de titulacgio.

1.4.3.3.1. DETETOR DE ELETRODO KARL FISCHER

0 detefor de elétrodo Karl Fischer (F) consiste em dois pinos de platina paralelos, selados num corpo de vidro de 10
mm de didmetro. Dois pinos de aco conectam os elementos de platina a um conector BNC padrdo, o que permite uma
facil fixacdo ao HI934.

1.4.3.3.2. ELETRODO GERADOR KARL FISCHER

0 elétrodo gerador Karl Fischer (D) consiste em dois elétrodos de platina (Gnodo e catodo) num corpo de vidro. O Gnodo
e 0 cafodo podem ser separados por um diafragma embutido no corpo do gerador. O HI934 pode ser utilizado com
geradores com diafragma e sem diafragma.

1.4.3.3.3. CARTUCHO DESSECANTE
0 cartucho dessecante (E) fornece um caminho seco para a equalizacdo de pressio entre o ar ambiente e o interior do
recipiente de titulagdo.

1.4.3.3.4. PORTA DE TROCA DE REAGENTE

0 recipiente de titulacdo do HI934 pode ser conectado aos frascos de reagentes e residuos usando a porta de troca de
reagentes e o adaptador fornecido. O adaptador de troca de reagentes pode permanecer conectado ao recipiente de
fitulacdo durante a operacdo caso ndo seja necessdrio uma taxa de deriva menor.

1.4.3.3.5. PORTA DE AMOSTRA

A porta de amostra consiste num septo de borracha de silicone (B) fixado no lugar com uma tampa GL-18 aberta (C).
Isso permite que as amostras liquidas sejam adicionadas ao recipiente de fitulacGo com uma seringa e agulha enquanto
sela o recipiente da humidade atmosférica. O septo de borracha pode ser facilmente substituido conforme necessario
removendo a tampa rosqueada.
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1.44. LIGACOES ELETRICAS
* Ligue o detetor de elétrodo Karl Fischer ao conector BNC (A).
* Ligue o elétrodo gerador Karl Fischer ao conector de 5 pinos (B), utilizando o cabo fornecido.
* Lligue o cabo adaptador de voltagem ao conector de energia (E).

HANNN
(i FINNNE, HI934 e

f

MANUAL DE INSTRUCOES

Funcio Tipo de conector
A | Detetor de Elétrodo Ficha BNC
. B | Elétrodo gerador Conector de 5 pinos
§ C | Agitador Magnético Externo Conector de 6 pinos
— D | Interface com o USB USB Standard B
L E | Conector de Entrada de Energia (24VDC) | Conector Jack de voltagem DC
= F | Teclado externo para PC Mini DIN de 6 pinos (Standard PS2)
G | Impressora 1 xficha DB-25
H | Inferface RS232 (configuragdo da balanca) | 1 x ficha DB-9
|| Inferruptor de Energia




1.45. CONJUNTO DE FRASCO PARA REAGENTE E PARA RESIDUOS
Os conjuntos do topo do frasco sio equipados com cartuchos dessecantes confendo peneiras moleculares, 0 que garante
que 0 ar que passa pelo sistema de manuseamento de reagente tenha sido seco.

Nota: As peneiras moleculares tm uma capacidade limitada de absorver a humidade e normalmente esgotam-se

apds 3 a 5 semanas. As peneiras moleculares podem ser regeneradas a 300 °C.

Os topos dos frascos sio construidos em PTFE e foram projetados para acomodar frascos de reagentes com tampas do
tipo GL-45.

Os conjuntos do topo do frasco para residuos e reagente incluem tubos de PTFE azuis para 0 manuseamento do reagente
Karl Fischer liquido e um tubo flexivel transparente a base de silicone para uso com a bomba de ar.

Atencdo: A maioria dos reagentes Karl Fischer emite vapores nocivos. Consulte a Folha de Dados de Seguranca do
fabricante, relativa ao material, para obter informacdes quanto a0 manuseamento sequro.

Para montar o frasco para reagente e residuos, siga os passos abaixo: ToAr _
* Insira um topo em PTFE (J) numa tampa GL-45 (E). AN (-
* Enrosque na tampa do dessecante com o encaixe roscado (A). m Assembly
* Insira um cartucho dessecante (B) com a tampa de encaixe roscado (A) pelo @m,
encaixe de 10 mm (F) e O-ring de 10 mm (G).
* Insiro e enrosque o encaixe dessecante no orificio correspondente. Prenda o ©

conjunto do cartucho dessecante no topo em PTFE (J) com o encaixe de 10 mm (F).
* Insira o tubo para reagente/residuos (D) no encaixe de 5 mm (H) e anexe o 0-ring (1).

®
* Insira e enrosque o encaixe do tubo no orificio correspondente na tampa.
* Enrosque a tampa GL-45 (E) com o conjunto completo no frasco para reagente g .

0u residuos.
* Adicione o tubo de ar (C) d tampa do dessecante (A) e ligue-o na posicdo 5

correspondente na bomba de ar. A posicio “Fill” (Encher) liga-se ao conjunto
do frasco para reagente. A posicdo “Empty” (Esvaziar) liga-se ao conjunto do

frasco para residuos.

1.4.6. ADAPTADOR DA TROCA DE REAGENTE
0 adaptador da Troca de Reagente é utilizado para conectar o reagente e os frascos para residuos ao recipiente de
Titulacgo. O adaptador consiste num conjunto de o-rings e tampas de compressdo que formam uma vedagdo a volta dos
fubos para reagente e residuos, e uma junta de vidro para conectar ao recipiente de titulagdo. As tampas de compressdo
podem ser soltas ao inserir os tubos ou ajustar a posicdo do tubo e apertadas para manter os tubos no lugar. Como

montar o Adaptador da Troca de Reagente:
* Solte as tampas de compressao no Adaptador de Troca de Reagentes para que os o-rings sejam descomprimidos.
* Deslize o tubo de reagente em PTFE azul (do conjunto do frasco de reagente) pela tampa e o-ring no lado do
angulo certo do Adaptador da Troca de Reagente. O tubo deverd estar pelo menos 1 polegada (2,54 cm) dentro

do udupmdor. To Reagent Bottle To Waste Bottle
o Aperte o fampa até que o fubo para reagente esteja no lugar. fssembly \H H/Asse’"b'y
* Deslize o tubo de reagente em PTFE azul (do conjunto do frasco para e

residuos) pela tampa e o-ring em &ingulo refo do Adaptador da Troca M M@

de Reagente. 0 tubo deverd estar pelo menos 1 polegada (2,54 cm)

dentro do adaptador.

* Aperte a tampa até que o tubo para residuos esteja no lugar.
* (ologue a Adaptador da Troca de Reagente no suporte.
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2. INTERFACE COM O UTILIZADOR
2.1. ARRANQUE

Uma vez instalado o instrumento, siga os passos indicados em baixo para ligar o titulador:
* Lligue o titulador a uma tomada elétrica utilizando o adaptador de voltagem fornecido.
* Ligue o instrumento premindo o botdo de energia localizado no painel traseiro do instrumento
* Aguarde até que o fitulador termine o processo de inicializacdo.
* Prima a tecla quando lhe for pedido ou aguarde alguns segundos para que o titulador se ligue.

HI 934 Karl Fischer Coulomeftric Titrator

 [IIHANNA

W
L
(=]
o
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o=
[
(V)
—=
LA
Q
—
=T
=
P
<<
—

insiruments

Analog Board
Stirrer

EF Coulometric
Magnetic AirPump

Flease press <Enter* ...

Nota: Todos s processos de inicializacdo realizados devem ser completados com sucesso. Caso falhe algum processo,
volte a iniciar o titulador. Se o problema persistir contacte o Servico de Apoio ao Cliente da Hanna Instruments.

\
Option Keys

Enter Key

2.2. TECLADO

= 0 teclado do fitulador divide-se em cinco categorias, do seguinte modo:
(]
<T
e~
— HANNA
=

results| |13:48:09 Feb 18, z013
; u Moisture in Soluent @ @ @

Fre-Titration
o . Dr‘iF asis A
J La;_%gn?_,sge' Samp ﬁnavsis @ @ @ L Numen(
L & Keys
(W) . READY
=< Function | eress 300 500 @ @
o< Keys then Sad"iimeis’
E Orift
—_— mnl) [ug-minl
9.7
Uiew | Select Me thod Start Sample
Graph He thod Options Log Analysis . Arrow
Keys



2.2.1. TECLAS DE FUNCAO
Se uma destas teclas & premida, a funcio associada é realizada imediatamente. Algumas das teclas apenas esto ativas
em ecrds especificos:

Inicia ou para um processo de titulacdo

Liga e desliga o agitador selecionado
device| Reservado

Acede ao Menu Partimetros de Dados (relatérios, BPL, informagiio do medidor, configuracio do relatrio)

Apresenta Ajuda confextual
2.2.2. TECLAS DE OPCAO
Estas teclas estdo atribuidas a teclas virtuais no ecrd. As suas fungdes estto descritas nas caixas por cima das teclas e

variam de acordo com o ecrd apresentado.
Uma tecla virtual que esteja sublinhada também pode ser ativada premindo a tecla .

2.2.3. TECLA DE SETA
Estas teclas possuem as seguintes fungdes:
* Mover o cursor no ecrd.
* Aumentar e diminuir a velocidade do agitador e outras definicoes.
* Selecione um caracter (apenas no ecrd alfanumérico).
* Navegar através das opcdes do menu.

2.2.4. TECLAS NUMERICAS

SI0INYLSNI 3 TYNANYW

Tecasde (o) a(9) Usadas para introduzir nimeros.
(1) Alterna entre valores positivos e negativos.
S Usada para ponto decimal.

2.2.5. TECLA “ENTER"
Esta tecla possui as seguintes fungdes:
* Aceita a introducto de dados alfanuméricos.
* Executa a fecla virtual de opgdo predefinida (sublinhada).
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2.3. MOSTRADOR
0 titulador possui um amplo ecrd grdfico a cores. O ecrd principal é indicado em baixo com uma descricto resumida dos

s segmentos do ecrd.
LA
o i P Stage |
g” Time and Date —12:48: 09 Fet 12, zo1a [Troma—— frocess dage lcon
E Method Name —— Moisture in Soluent — Process Status
(%) Process Stage Fre-Titration
= DP1F Analysis
— Lazt Doze:! Standby ]
- Last Dose Volume —— 0.50 wua Sample Analpsis
-
3 RE&DY ] g
RPM .
§ Reminders or Warnings ——Fre== ' ann. ano+—— Stirrer Speed
Sample Analvsis,
p— then add sample
<T
— Orift
ml [ug-minl .
mVValve ——g29 > 1.8 +— Drift Value
Liew | Select | Method Start | Sample
Gragh He thod Options Log Analysis

Virtual Option Keys

0 inferface do utilizador contém vérios ecrds. Para cada funcio de titulacio, podem seu usados um ou mais ecrds.

2.3.1. ECRA EM ESPERA
Apos ligar e inicializar o fitulador, o primeiro ecrd apresentado € o ecrd Em Espera.

12158115 Feb 12, z019 MPFOSA

g Moisture in Soluent
=
<T
~
—
—
= Reagent: General Purpose
o
—
o
(]
Ll
9 General Select Method fir
<[ Options Me thod Options Pump
Ll
i
— Campos do ecrd Em Espera:
— Nome do Método Apresenta o nome do método selecionado.
Data e Hora Apresenta a data e hora atual.

Informaggo do agitador A velocidade de agitacdo atual/definida é indicada em RPM. Quando o agitador encontra-se
desligado, a informagdo do agitador ndo ¢ apresentada.

Reagente Apresenta o nome do reagente atual.

Lembretes Indica quando & necessdrio realizar uma tarefa e apresenta mensagens de erro ou de aviso.

icone Estado do Processo  Apresenta o estado do processo com um desenho descrifivo.




2.3.2. ECRA DE TITULACAO

.. . tart e e .
Quando o utilizador prime a tecla enquanto no modo Em Espera, so iniciados todos os processos relacionados
d fitulagdo. O processo de fitulacdo consiste na Pré-Titulagdo, Andlise de Deriva, Standby e Andlise da Amostra.

=
=
13:148:09 Feb 418, 2019 E
Moisture in Soluent =
F
Fre-T
Drpii T 1n1i_lr*aa1115uin5 o
Last Dose: SampysiE ahls
0.30 —
N} " :E:
READY g 4
EFHM
Frecs 300 900 2
Sample Analusis, " =)
then add sample o
m
v
Orift
ml) [ugsminl
29/
Uiew Select Method Start Sample
Graph Me thod Options Loa Analysis
Campos do ecrd Titulagdo:
Nome do Método Apresenta o nome do método selecionado.
Data e Hora Apresenta a data e hora atual.
Campo Estado do Processo Apresenta o processo atual (Pré-Titulacdo, Andlise de Deriva, Standby, Andlise da
Amostra).
Estado do Processo  Apresenta o estado do processo com um desenho descrifivo.
Leitura mV Apresenta o pofencial do elétrodo KF.
Ultima Dose Apresenta a Gltima dose gerada, na dgua ug.
Valor de Deriva Apresenta o valor de Deriva em g / min (quando disponivel).
Informagdo do agitador A velocidade de agitacdo atual/definida é indicada em RPM.
Lembretes Indica quando & necessdrio realizar uma tarefa e apresenta mensagens de erro ou de aviso.

2.4. MENU DE NAVEGACAQ

2.4.1. SELECIONAR UMA OPCAO

13152346 Feb 18, 2053 Para selecionar uma opgdo, prima a fecla de opgdo por baixo da tecla
virtual. Por exemplo, para aceder ao ecrd Opgdes do Método prima a tecla
de opcio por baixo.

copy of Moisture in Solu

40avziniLn 0 WoJ IV44ALNI

Reagent: General Furpose

Select Method
Method | Options

Air

GenErsl
i Punp

Options

g




MANUAL DE INSTRUCOES
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2.4.2. SELECIONAR UM ITEM DO MENU

Uiew # Modify Method

Id: USEROOOZ Modified: Jun O3, Z019 19106
Select the option to be modified.

FTEH Copy Of [MolsTure S0 1y
Hethod Reuvizion: 1.0
Twpe: KF Coulometric
Fre-fnalysis Stir Time!

Stirring Spead: 200 RFH
Stirbar Type: Hedium
Drift Entruy: Automatic
Rezgent: General Purpose

Sample Farametersi

Control Farameters:

Termination Parameters:

Result Unit: PP
Significant Fisures: EEEEES

Frint
Select | Escape | glAnh

L%-N-N-N-J

Method Mame

Select the highlishted letter by using
the arrow keys then press {Enter’,
Zelect the empty field for a space
Press <{Accept: to save the entire name.

AEBEMDEFGHIWEKLHN
HNOFOQRSTUUNXYZ
abcdedfahidkimn
nopqrsctuywxyz
AARAALCEEET IRARDOGD
[ ARV TN N A 1

PO = = I < < B VI RV N |
01224567 2899 # %

FRRCEN N S B S IR
N B

01z ture 1n u

Oelete | Cursor | Cursor

ACcEpt I Ezcape

Letter Laf: Rlsht

L%W[-N-N-J

Uiew < Modify Method [MFPDSA
Id: USEROOOZ Hodified: Jun 05, Z049 19:06
Select the option to be modified.

ame Slsture 5oy
Method Revision: 1.0
Twpe: KF Coulomstric
Fre- Rnalvsls Stir Time! ac
Stirring Speed: 200 RPHM
Stirbar Tupe Hedium
Drift Entry: Automatic
Resgent: benera 1 Purpose

Sanple Paraneters:
Control Parameters:
Termination Parameters:

Result Unit: FRM
Significant Figures: EEEEES
Print

Select I Escape |l

LJL\% -J

2.4.4. GUARDAR MODIFICACOES

Sawvinsg Methed

Select & menu optian.

Save TMethac
Exit Without Sauing Method ‘

“Escaps” - exits without saving method.

Para selecionar um item do ecrd do menu, use as teclos /~\ e \v/ para
MOVer 0 cursor.
Quando o menu & maior do que 0 ecrd, ativa-se uma barra de deslocamento
no lado direito.

Para ativar o item de menu selecionado, prima a fecla |enter - ouf

2.4.3. ADICIONAR TEXTO
Para introduzir texto numa caixa de introducto alfanumérica, primeiro

apague o fexto existente usando { Lot b

sequida, prima Use 0 mesmo proced|mento para m’rroduzn 0 nome
completo.

Para editar, use as{ oo g § Gureer,

Quando o ediio esfiver termlnuda prima { Accent |,

0 nome do método serd atualizado e apresentado no campo do nome do
ecrd Ver/Modificar Método.

Quando Todos os parmetros desejados jd tiverem sido definidos, prima

0 ecrd Guardar Método permite a0 uTiIizador guurdur as modiﬁcug()es




3. OPCOES GERAIS

0 ecrd Opgoes Gerais permite aceder a opcdes que ndo estdo diretamente relacionadas com o processo de fitulago.

...............

durante uma Andlise prima a tecla < <Home> > no teclado PS/2 para aceder a este ecrd. 5
=

General Uptions WPOSH ;:

Select the option to be modified. 2
Save to USE =
Restore from USE (]
Standby Mode: Ernabled o |
Standby Duration: 12:00 [hkimm] ~
Reagent Exchaknoe Reminder: (
USE Link with PC o™
Setup Balance Interface c:
Stirrer: Cus tam rm
Frinter Mode: Ansi w

Oate and Time Setting

Dizplay Settinas

Beeper: of f
Language! Enaliszh
Calibration Check

Select Ezcape

3.1. GUARDAR DADOS PARA UMA PEN USB
Esta opgdo permite guardar ficheiros do titulador para um dispositivo de armazenamento USB.

List of Files on Titrator

Uze <---> arrow kewzs to zelect file type
49 report files

ur_Loogs. kel .|
OR_00004 . RFT
ODR_00005.RPT
OR_O000&.RFT
ODR_00007 . RPT
ODR_0000s.RPT
OR_00009. RPT
OR_00o0i0.RPT
ODR_00011.RFPT
00012, RFT
O001Z2.RPT
oo0o0i4.RFT
00015.RPT
O001&.RPT

L}

DR

o
=
(o)
o
rm
w
)
rm
=
=
v

Copyw Capy Oelete Oelete
File All File All

Escarpe

No titulador, o tipo de ficheiros disponiveis sdo:

Ficheiros de métodos padrdo HIXXXXYY.MTD (por ex.: HI900TEN.MTD, HI9TOTEN.MTD)
Ficheiros de métodos do utilizador USERXXXX.MTD (por ex.: USER000T.MTD)
Relatérios de Deriva/Titulagdo DR xoooxx.RPT, KF xoooxx RPT (por ex.: DR_00001.RPT,

KF00001.RPT)
Insira o dispositivo de armazenamento USB na porta USB localizada na lateral direita do Titulador.
Use as teclas << Jou (> para selecionar o tipo de ficheiro. Serd apresentado o nimero de ficheiros e o nome de cado
ficheiro.
Utilize as teclos /A\ & \v/ para navegar pela lista.




~

OPCOES GERAIS
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As teclas de opctio permitem as seguintes operagdes:
{eseane | Volta a0 ecri Opgdes Gerais.
Copia o ficheiro selecionado do titulador para o dispositivo de armazenamento USB.
Copy Copia todos os ficheiros atualmente exibidos no titulador para um dispositivo de armazenamento USB.
Apaga o ficheiro selecionado.
[ oo Apaga todos os ficheiros atualmente exibidos
Nota: Os ficheiros sio quardados na pen USB na pastaHl934, como a sequir indicado:
e Métodos: Pen USB\HI934\WMethods\*.mtd

o Relatérios: Pen USB\HI934\Reports\*.rpt
Nota: O dispositivo de armazenamento USB deve ser formatado em FAT ou FAT32.

3.2. RESTAURAR FICHEIROS A PARTIR DE UMA PEN USB

Esta opgdo permite transferir ficheiros do dispositivo de armazenamento USB para o Titulador.

List of Files on USE

Uze <---> arrow keys to select file twpe
18 report files

IE QDS
KF_0ooood.
KF_0000z.RPT
KF_00003.RFT
KF_0oo04.RPT
KF_0000S.RPT
KF_0000&6.RFT
KF_0o002.RPT
Q0002 RFT
oo010.RFT
o0011.RPT
00012, RFT
00012.RPT
ooo0il4.RPT

RFT

KF
KF
KF
KF
KF
KF

Copyw Capy Oelete
File All File

Oelete
Escape f11

Os tipos de ficheiro que podem ser transferidos sdo:
Métodos Padrdo HIXXXXYY.MTD (por ex.: HI9OOTEN.MTD, HI9TOTEN.MTD)
Métodos do Utilizador USERXXXX.MTD (por ex.: USEROOOT.MTD)
Relatorios de Deriva/Titulagdo DR xxxoe. RPT, KF - xxxxx.RPT (por ex.: DR_00001.RPT, KF_00001.
RPT)
Insira o dispositivo de armazenamento USB na porta USB localizada na lateral direita do Titulador.
Use as teclas << | ou [ >> para selecionar o tipo de ficheiro. Serd apresentado o nimero de ficheiros e 0 nome de cada ficheiro.
Utilize os teclas /a\ e \v/ para navegar pela lista.
As teclas de opgdo permitem as seguintes operagdes:
eseane | Volta a0 ecrii Opgdes Gerais.
,: Copia o ficheiro selecionado do de armazenamento USB para o fitulador.
Copy Copia todos os ficheiros atualmente apresentados do dispositivo de armazenamento USB para o fitulador.
T Apago o ficheiro selecionado,
[ Do Apaga todos os ficheiros atualmente exibidos

Nota: Para restaurar ficheiros a partir de pen USB, assegure-se que 0s métodos e/ou relatérios que deseja transferir
para o titulador encontram-se na pasta correta:
o Métodos: Pen USB\HI934\Methods\*.mtd
o Relatdrios: Pen USB\HI934\Reports\*.rpt

Nota: O dispositivo de armazenamento USB deve ser formatado em FAT ou FAT32.



3.3. MODO STANDBY

Opdo: Desativo ou Ativo
Quando ativa esta opcdo o titulador retornard ao modo Standby automaticamente apds a conclusdo da fitulaco.

Standby Mode

Select the option for standby mode.

Diszabled
tpabled .
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Select Ezcape

3.4. DURACAO STANDBY

Opgdo: 10 minutos a 72 horas
0 utilizador pode inserir o periodo de tempo durante o qual a célula é mantida seca e pronta para andlise subsequente
apos o termino de uma fitulagdo.

Standby Ouration

Enter time period (at least 10 min. 1 for
which titrator will run in standby mode.

hours minutes (=)

oo O

)

O

rm

(9]

(ep)

Low Limit: oozio rm
High Limit: FZ:00 I
=

w

Freszs {Mext: to mowe to the next entry.

Oelete
Digit

| Ezcape Mext |




3.5. LEMBRETE DA TROCA DE REAGENTE

Feagent Exchange Eeminder

Select the option.

Adavis, U
Water Consumption: 1000.0 mg
Rezet Reminder
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Select Ezcape

3.5.1. TEMPORIZADOR DE TROCA DE REAGENTE
Opgdo: Desativo para 31 dias e 23 horas
Apds o periodo de tempo definido serd exibida no ecrd uma mensagem de aviso.

Feagent Exchange Timer

Enter the time allowed to =lapse before
the reagsent exchange reminder appears.

days haurs

Fress <Hextr to mowe to the next entry.

ACcept Eszcape Delets Mesxk Disable

---------- Digit

~

OPCOES GERAIS




35.2. CONSUMO DE AGUA
Opgdo: 100.0 a 5000.0 mg
Quando o reagente fiver consumido a quantidade de agua definida serd exibida no ecrd uma mensagem de aviso.

llater Consumption Eeminder

Enter the water consumption amount af ter
that the reagent exchange reminder
will appear.
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Low Limit: 100.0 mg
High Limit: S000.0 wmg

Oelete
ACCERE Ezcare Digit

3.5.3. RESTAURAR LEMBRETE
0 lembrete da troca de reagente serd restaurado.

Confirmation of REeset Reminder

Are waou zure You want to reset reagent
exchanae reminder?®

~

Reset Ezcape

SIv¥439 530340




3.6. LIGACAO USB COM 0 PC

Para utilizar esta fungdo, o cabo USB tem de estar ligado do titulador ao computador. Assegure-se que a aplicacio
HI900 estd a ser executada no computador.

v

LiJ

o

o 58 Link with FC
-

[~"4

!7’ Active
=

Lid

(]

—d

< READY
-

=

<T

=

Speed 19E00

(Ativo/Inativo) indica 0 estado da ligagdo USB com o computador.

“Ativo” significa que o Titulador estd a utilizar a comunicagdo USB com o computador e ndo com outro dispositivo.
“Pronto” indica que o Titulador consegue comunicar com o computador.

“ATransmitir” e o estado é mostrado durante a transferéncia de dados.

3.7. CONFIGURAR O INTERFACE PARA BALANCA

Esta opcdio permite ao ufilizador definir uma balanca analitica para a aquisicdo automdtica da massa da amostra antes da
fitulaco.

Set Up Balance Interface

S5elect the balance to be activated.

#* [letault
copy of Default

~

2
<<
o
Ll
o
v
Ll
o
I
(a8
o

ODizable Hew
Balance Escaps Balance Edis Delete

A balanca € ligada ao fitulador através da interface RS 232.

{ Enable & Ativg g balanga selecionada.

{_Balance }

| Deavle 1 Desofiva a balanca selecionada (o aquisiio aufomdtica de peso ndo esfard disponivel).

| escape | Volfa a0 ecrd Opgdes Gerais.

New '+ Adiciona uma nova balanca d lista.

i eat | Personaliza os pardmetros de comunicacdo serial para a balanga selecionada. O ecrd Configuragio da
Balanga ¢ exibido.
{oees | Apaga o balanca selecionada.

...............




Nota: Pelo menos uma balanca deve estar na lista.

As configuracdes da balanca devem corresponder as configuracdes da sua balanga, a configuracto do titulador ou da
balanca pode precisar ser alterada. Os utilizadores devem consultar o manual de instrucdes da sua balanca.

Para fesfar a conexio com a balanca prima { gFest 5
c
BEalance Confisuration ;:
. o s
Select the option to be modified. m
ialahce Name ; t =
Baud Rate Q&00 v
OData Bits 8 Bits o |
Farity Mo Farifty ~
Stop Bit 1 bit (e
Edit Request Command E o™
(=)
m
v
Test
Select Escape Ealance

3.8. AGITADOR

Opgdo: Interno, Externo, Personalizado
Esta opcdo permite ao utilizador selecionar um agitador interno, externo ou personalizado (controlado pelo ufilizador).

Stirrer

Select the option.

External
Cus tam

L}

o
=
(o)
o
rm
w
)
rm
=
=
v

Select Ezcape




3.9. MODO DE IMPRESSORA
Opgdo: Modo Ansi, Ascii e Texto.

(Ve
Lid Frinter Mode
o
g Select the aption.
o=
[— Ans1 |
(¥, Ascii
= Text
LA
a
d
=T
|
p—
=
Select Escape

Ansi  Use este modo quando a impressora estd definida como Ansi. Neste caso, todos os caracteres acentuados/
simbolos disponiveis no titulador serdo impressos na impressora.

Ascii  Use este modo quando a sua impressora estd definida como Ascii. Neste caso, alguns caracteres acentuados/
simbolos disponiveis no fitulador serdo impressos na impressora.

Texto  Use este modo quando ndo necessita de imprimir caracteres acentuados.

3.10. AJUSTE DA DATA E HORA

Esta opgdo permite ao utilizador definir a data e a hora.
Use as teclas /a\ e \v/ ou as teclas numéricas para modificar o data e a hora.

Prima  para mover o cursor para o proximo campo.
v o . ;
= Prima { av/em i U | 2400 | para alterar o formato de hora.
o ‘ ' '
LLJ
© Oate and Time Setting
(Vo]
LLJ
O
LI Enter the date.
o
o [ 10 zoim
day mah th Year

Enter the time.

20 41 41
hour minute zecond

Fress <Hextr to mowe to the next entry.

Oelete
Accept Escape Digit Mex & AM~FH




3.11. DEFINICOES DO ECRA

Esta opgdo permite ao utilizador personalizar as definigdes do ecrd.
Teclas de opgdo:

i mme & Aumenta o intervalo de tempo da poupanca de refroiluminacio

ncrease i

penme + Diminui o intervalo de tempo da poupanca de refroiluminacdo

Aintensidade da refroiluminacdo pode ser ajustada usando as teclas /a\ e v/ .
Existem 8 niveis de intensidade da refroiluminacdo, de 0 a 7.

Oisplay Settinags

Uze UpsDown kews to adijust Backlight.
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Backlight: 3 okEE
Backlight OM for: 15 minutes
Time Time
| Eacarg Increase|Decrease

A paleta de cores exibida permite a selecto da intensidade de retroiluminado apropriada.

A opcio de poupanca de refroiluminacio protege o ecrd durante os periodos de inatividade, quando nenhuma tecla é
premida durante o periodo de tempo definido.

Se a retroiluminado estd desligada, qualquer premir de tecla a ativard, sem realizar nenhuma aco.

As opcdes para o temporizador da retroiluminacdo sdo entre 1 a 60 minutos. Para desafivar a poupanca de
refroiluminacdo, aumente o tempo para o mdximo permitido, serd exibida a mensagem “Off”.

~
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3.12. SINAL SONORO

Opgdo: On ou Off (ligado/ desligado)
0 sinal sonoro é emifido quando é terminada uma titulagdo, quando é premida uma tecla invalida ou quando ocorre
um erro critico durante a fitulacdo.

Besrper

Select the aption.
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3.13. IDIOMA

Opgdo: Inglés, Espanhol, Portugués, Francés

Set Language

Select the language.

Eng1ish
Espanol

Fortugués

Francais

~

OPCOES GERAIS




3.14. VERIFICACAO DA CALIBRACAQ

Esta opgdo permite ao utilizador verificar a entrada mV do elétrodo e a corrente de polarizacdo do elétrodo.

Uze "Up" and "Down' to modify the
current.

Calibration Check E

—_—

Connect calibration key to BHC connector. cC
Use accurate multimeter to check the p
mllAUA accuracy. —
<

M=azured: 225.0 ml ™
p—

Inposed Current: 13 ”H (]
—]

)

(ot

" )

o

™m

(9]

A entrada mV do elétrodo e a corrente de polarizacio do elétrodo sdo medidas com a chave de calibracio HI900941 e
um multimetro mV/uA (ndo incluido).
Desconecte o elétrodo KF e, em sequida, conecte a chave de calibracio HI900941 a entrada do elétrodo (conector BNC).
Para verificar a entrada mV:
1) Configure o multimetro para 0 modo mV.
2) Mude a chave de calibracio para o modo mV ao premir o botdo vermelho.
3) Conecte as fichas banana da chave de calibragdo d entrada mV do multimetro.
)
)

4) Use as teclas /a\ e \v/ para alterar a corrente imposta (lista predefinida).

5) Aleitura em milivolts exibida no ecrd do titulador deve encontrar-se dentro de 2% da leitura no multimetro.
Para verificar a entrada A:

1) Configure o multimetro para o modo LA .

2) Mude a chave de calibracio para o modo /A ao premir o botdo vermelho.
3) Conecte as fichas banana da chave de calibragio a entrada /A do multimetro.
4) Aleitura no multimetro deve estar de acordo com o valor de /A prescrito no ecrd do titulador.

~
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3.15. REDEFINIR AS CONFIGURACOES PADRAO

Isto apaga todos os métodos criados pelo utilizador e repde as definicdes do fabricante como a configuracio do titulador,
padroes pardmetros de métodos, etc.

Confirm R

ol want
nuf ac tur

(Ve
L
(=]
I
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o=
[
(V)
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Thi=z will del E ser methods
and reports.

3.16. OPTIMIZACAO DO ESPACO DE MEMORIA

Esta opguo permite ao utilizador executar uma desfragmentaco da meméria de modo a ofimizar o espao de memoria.
e reinicie o fitulador. Durante esfa operacdo por favor ndo desligue a fonfe de alimentagdo.

Dptimize Nemury Space

This option is used in order to clean up
the memory space.

~

OPCOES GERAIS

Fleasze enzure the power iz not
diszconnected during this operation.

Accept Ezcape




3.17. ATUALIZACAO DE SOFTWARE

Este ecrd permite ao utilizador atualizar o software do titulador a partir de um dispositivo de armazenamento USB que
contenha um kit de instalagdo de software.

Uepdate Software
Current wersion: HIZZ4 wi.00
Hew wersion: HIZZ24 wi.01
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Are vou sure wou want to update the
current sof tware with the new wversion?

Accept Ezcape Refresh

Para atualizar o software:
* (opie a pasta “Setup934” para um dispositivo de armazenamento USB.
* Insira a Pen USB na entrada USB do titulador.
* Aceda a Opgdes Gerais e, em seguida Atualizagio de Software. O fitulador deve apresentar a atual e @ nova
versdo de software.

* Prima{ awent | quando solicitado, remova o dispositivo de armazenamento USB e reinicie o fitulodor.

~
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4. METODOS DE TITULACAO

Todos os pardmetros necessarios para completar uma andlise estdo agrupados num método.

0 titulador € fornecido com um conjunto de métodos padrdo, desenvolvidos pela Hanna Instruments e podem ser
utilizados para criar métodos do utilizado.

Os métodos standard e os personalizados podem ser atualizados, guardados ou apagados ligando o fitulador a um
computador, usando a aplicacdo para computador HI900 ou um dispositivo de armazenamento USB.

4.1. SELECAO DO METODO
Para selecionar um método, prima {2t no ecr principal. Serd apresentada uma lista de métodos disponiveis.

Titration Methods MPDEA

Select the method to be actiwvated.

SUUIEN Ualidation— 1.Uma.
HIZZ01EH Moisture in Solwent
HIZ901ENH BrIndex of Aromatics

Hew Reset to Faae Fage
eleck Me thod Default Ug Down

No ecrd Métodos de Titulagdo pode ver uma lista de todos os métodos disponiveis (padrdo e personalizados pelo
utilizador).

principal.

15:01:36 Feb 22, zZ019 MPFOSA

Ualidation- 1.0mg< 3 Std

Reagent: General Purpose
General Select Method Air
Options Me thod Options Pump

4.2. METODOS PADRAO

Os métodos padrdo sio desenvolvidos para os tipos de andlise mais comum.

Apenas pardmetros de métodos especificos podem ser modificados pelo utilizador (ver a secco 4.5. OPCOES DO
METODO).

Ainda, os métodos padrdo podem ser utilizados como modelos para criar novos métodos.



42.1. ATUALIZACAO DOS METODOS PADRAO
Para atualizar o titulador com novos métodos padrdo, siga os sequintes passos:
A partir do dispositivo de armazenamento USB
1) Insira o dispositivo de armazenamento USB na porta USB localizada na lateral direita do titulador.

2) Prima { Sereral tno ecrd principal.

4) Usando as teclas <<| e [>>, navegue afravés dos tipos de ficheiros para encontrar “ficheiros de métodos
padrdo”. Serd apresentada uma lista dos métodos padrdo disponiveis.

5) Primaatecla{ % iouf v i para atualizar o fitulador com os métodos padrdo.

A partir do PC
Utilize a aplicagio para computador HI900 (ver a seccio 3. OPCOES GERAIS).

4.2.2. APAGAR 0S METODOS PADRAO
Os métodos padrdo ndo necessdrios podem ser eliminados do titulador seguindo o procedimento indicado a sequir:
No ecr Opgoes Gerais

2) Usando os teclas << e [ >>, navegue através do menu fipos de ficheiros para encontrar “ficheiros de méfodos
padrdo”. Sdo apresentados os métodos padrdo disponiveis.
3) Prima o} oee §ouf O para eliminar os métodos padrdo ndo necessdrios.

All

A partir do PC
Utilize a aplicagio para computador HI900 (ver a seccdo 3. OPCOES GERAIS).

4.2.3. RESTAURAR 0S METODOS PADRAO PARA AS DEFlNlQ()ES DE FABRICA
Pode restaurar os métodos padrdo para as definicdes predefinidas, ao selecionar um método padrdo e premir {setio™:

Confirmation of Feset Method

Are wou sure wod want to reset selected
method to default?

Reset Ezcape
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4.3. METODOS DO UTILIZADOR

Estes métodos sto definidos pelo utilizador (normalmente modificando um método padrdo).
Os métodos do utilizador podem ser desenvolvidos de acordo com os requisitos do utilizador. Todos os pardmetros dos
méfodos podem ser modificados pelo utilizador.

43.1. CRIACAO DOS METODOS DO UTILIZADOR
Para criar um novo método do utilizador, comece com um método padrdo ou com um previamente criado e siga estes
DOSSOS:

1) Prima {3t "t no ecrd principal.

2) Utilizando os teclas /a\ e v/, selecione um dos métodos da lista de métodos.
3) Prima i e serd gerado um novo método do ufilizador.
4) Prima i para ativar o método do utilizador recentemente gerado.

Titration Methods MPOSA

Select the method to be actiwvated.

HIZOO01EHM Malidation— 1.0mas9 S+td
HIZZ01EH Moisture in Solwvent
HIQBDiEH BrIndex DF ﬁrnmatlcs

Ug Down

Faae Fage
Select | He thaod | Delete |

Nota: O titulador pode guardar até 100 métodos (padréo e definidos pelo utilizador). Quando € alcancado o limite
¢ exibida uma mensagem de aviso.

4.3.2. APAGAR METODOS DO UTILIZADOR

Para remover um metodo do uhhzador pnma , M;'ggg 0 eard pnnupul Seleuone 0 metodo padrdo que pretende

Confirmation of Method Oeletion

Are wou sure woud want to delete the
selected method?

capy aof Moiszture in Solw

Ezcape




4.4. VER / MODIFICAR METODO

p”m(] Select >
L— z
c
View ~ Modify Method [WEDSA E:
Id: USERO0OO0Z Modified: Jun 03, Z019 19:06 <
Select the option to be modified. m
&
Type: KF Coulometric o |
Fre-fAnalysiz Stir Time: 5 Sec =
Stirring Spesd: 00 RFPH c
Stirbar Tvpe: Medium ™
Orift Entry: Automatic c:
R=agent: General Purpose m
Sample Parameters: w
Control FParameters:
Termination Parameters:
Result Unit: FFM
Significant Figures: HERKE

FPrint
Select Ezcape Method

as modificagdes.
Prima { escape | para cancelar as alteragdes.

Sawing Method

Select a menu option.

Save e thor

Exit N;Ehuut Sawving Method

/

"Ezcape'" - exits without zawving method.

Select Ezcape
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45. OPCOES DO METODO

Nota: Algumas opcdes ndo podem ser modificadas caso esteja selecionado um método padréo.

(] ~
|.c|.|> 45.1. NOME DO METODO
O Opcdo: Até 24 caracteres
e
o=
s Method MName
-
f— Select the highlighted letter by using
i the arrow kews then press <Enter:,
o Select the empty field for a space.
- Press <Accept} to save the entire name.
=T BECODEFGHTJELH
| HOFPOQRSTUULRYZ
= abcdefahiijk1m
=T nopars1tuww:xzuyz
:E aAEALCEEETTIHAHDGO
O o000 s 4 5 5 C & & &
idifmd d o 40l dp i
01 2 2456 272 89« # 5
P T S R A B I
o [

Oelete Curszar Cursaor

Accept | Escare | [ Ci%er Left Right

45.2. REVISAQ DO METODO
Opcdo: Até 3 caracteres

=tho sevision

Method R
Select the highlighted letfter by using
the arrow kews then press <{Enter:.
Select the empty field for a space.
The rewvision string format is "H.H".

o BMEBECDEFGHTIGLELH

- HoOoPFPDRSTUWWNRY Z

i abcdefahiijk1m

<T nop 49 r st U0 WYz

— A Aa A CEEETIADGG

) O o000 s 4 & 5 C & & &

— EAE S T« T« < = R (O O WA |

— 012 2456289 < %35

— T T A B T

LLl I N

(am] [ Gl [

(0]

=] 7 : :

slete ursor ursor

o Aoccept | Escape Letter Left Riaght

—_

|

—




45.3. TIPO DE METODO
Opgdo: KF Coulométrico, indice de Bromo

Method Tyee

Choose the method application type.

LF Coulometrlc
Bromine Index
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Select | Escape | | |

454. TEMPO DE AGITACAO DE PRE-ANALISE

Opgdo: 0 a 1000 segundos

Para evitar resultados errdneos ou endpoints inalcangdveis, ao analisar amostras com solubilidade limitada, a amostra
deve ser completamente dissolvida no reagente antes do inicio de uma titulagdo.

Apds a amostra ter sido adicionada ao recipiente de titulagdo, o titulador ird agitar pelo periodo de tempo definido antes
que qualquer iodo seja gerado ou o bromo seja consumido.

Fre-fAnalysis Stir Time

Enter the initial mixinag time prior to
the start of the titration.

/

TN =cconds

Low Limit: 0 seconds
High Limit: 1000 seconds

=

Oelete
AcCcept Ezcape Digit
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45.5. VELOCIDADE DE AGITACAO
Opcdo: 200 a 2000 RPM

(Ve . .
LA Stirring Speed
o
" Enter the speed of the stirrer during
- the titration.
o=
J
(V0]
—
L
Q RFHM
[ ol |
d
=T
|
p—
=T Low Limit: 200 RPH
E High Limit: Z000 RFH
ACceEpt | Escape %ﬁéﬁﬁf

0 agitador permanecerd ligado enquanto o método estiver ativo. Quando o agitador estd em funcionando, a velocidade
pode ser ajustada o qualquer momento usando as teclos /a\ e \v/.

4.5.6. TIPO DE AGITADOR
Opcdo: Até 10 caracteres

Stirbar Twee
Select the highlighted letter by using
the arrow kews then press {Enter,
Select the empty field for a space.
Press <Accept? to save the stirbar twpe.
EMEBECDEFGHTIGLETLH
HoOoFOQDRSTUWNRYZ

() abcdefahijgk1m

<L nop Q9 r s &0 Ww Yz

() aa A CEEET I AHDO

<T O o000 A &4 & EC & & &

—] idfA b A a4 00 dop i

) 0412345637 89 %5

— T S S A

— ER N

[ | [fled1um

(am]

w Oelete Cur=zar Cursor

o Accept | Escape | | Ciion Left Right

a
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4.5.7. ENTRADA DE DERIVA
Opgdo: Automdtica ou definida pelo Utilizador

Orift Entrw

Choose the drift entry mode.
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Select | Escape | | |

Automdtica A taxa de deriva serd calculada automaticamente apds a pré-titulagto do reagente.
Utilizador A deriva é definido para um valor fixo (inserido pelo utilizador). O utilizador insere o valor estimado do
valor de deriva. A etapa de Andlise de Deriva serd ignorada.

lser Orift Ualue

Enter the background drift walue for final
result correction.

Pl Lsomin

P
FTis
-
o
Low Limit: 0.0 pgs<min (e )
High Limit: 10.0 posmin o
w
Oelet =
ACcept | Ezcape di 2he | rm
---------- ait —_
=
( e
4.5.8. NOME DO REAGENTE g
=
Opgdo: Até 15 caracteres T
o
Feasent Mame
Select the hishlighted letter by uzinsg
the arrow kewvs then press <Enter:.
Select the empty field for a space.
Preszs {Accept? to sawve the entire name.
MEBCDEFGHTIGJELH
HOPODRSTUUWSZEY Z
abcdefahkhidk1m
nop ks &t 0w WY =
B A EBACEEET I AHDG
[ I T T T = R e~ -
E A S T = T« T T = N R (O O WA
01234562 897 # 2
e T S T A B
LI -
[ ==
Oelete Cur=sar Cursar
Accept | Escare | | Cirer Left Right




45.9. PARAMETROS DA AMOSTRA
Este ecrd permite ao utilizador configurar os pardmetros para a amostra a analisar.

(Ve
e Sameple Farameters
o
g Select the option to be modified.
E i 2 AT Hormal
W Sample MHame: Oefault Sample
= Sample Tvpe: Mass
—_— Sample Size: 0.7300 g
L
a
d
=T
|
p—
=
Seglect | Ezcare | |

4.5.9.1. DETERMINACAQ DA AMOSTRA
Opgdo: Normal, Extragdo externa, Dissolucdo Externa

Sample Oetermination

Select the sample determination mode.

Mormal
External Extraction
ternal Lissolutiaon

o

<T

I

<

—

—)

=

— gelect | Ezcape | |

LLJ

Q Jag / . . ~ . 7 . 7 .

A Normal A andlise ¢ realizada pela titulagdo direta de amostras liquidas solGveis no solvente e com
8 distribuicdo homogénea na dgua.

= Extrado externa A amostra € insolvel no reagente e & necessdria uma extragdo externa de dgua.
—

Dissolugdo Externa A amostra tem um teor de agua muito alto, distribuicdo de dgua ndo homogénea ou € lenta
para dissolver. A amostra é dissolvida num recipiente separado e, em sequida, ¢ titulada
uma pequena quantidade do reagente.

Vieja @ seccio 8. OTIMIZACAO DE METODOS para mais defalhes.




4.5.9.1.1. NORMAL

Sample Parameters
Select the option to be modified. :;
: —_—
Sample Mame: Oefault Sample <
Sample Type: Mass I’
Sample Size: 0.7500 g -
<
™m
p—
(]
]
(ot
o™
o
™m
Select | Ezcare | | | «

Nome da Amostra
Opcdo: Até 15 caracteres

Sample Mame

Select the highlighted letter by usinsg

the arrow keys then press <Enter:.

S5elect the empty field for a space.

Press <{Accept®> to save the sample name.
MEBCDEFGHTIJELH
HOFPORSTUUWUNWNXEYZ
abcdefahijk1m
nop3r s &t Uy wx Yz
f A A CEEETIHRDODG G
[ T T N T T = N - -

i dfA b A d a0 udp g
01224567 89« #35
P S N A B
o Be ™t
HOEE] ~
Oelete Cur=sar Cur=sar
Accept | Escape | | _pio. Lefr Right

Tipo de Amostra
Opgdo: Massa ou Volume

Sample Twvee
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Choose the sample amount twpe.

Select Ezcape




Tamanho da amostra
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g ou 0.0010 a 100.0000 mL

‘I.f.l’ Sample Size
(=)
U Enter the sample size in current unit.
-
o=
J
(V]
—
L
a
| 1. 000 |
—d =
=T
-
— o
g: Low Limit: 0.0010 g
E High Limit: 100.0000 g
Oelete
ACCERE Ezcare Digit

Sample Size

Enter the sample =size in current unit.

[ 1. LCILIL Y

Low Limit: 0.0010 wlL

High Limit: 100.0000 wmL

! Oelete
Accert | Escare Diait

Densidade da Amostra (apenas por volume)
Opgdo: 0.200 a 3.000 g/mL

Sample Oensity

Enter the walue of sample density.

14
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I ol

Low Limit: 0.200 g.-wmbL
High Limit: 3.000 gsmL

Oelete
ACCERE Ezcare Digit




4.59.1.2. EXTRACAQ EXTERNA

Sample Parameters

Select the option to be modified. p =
—_—
Sample Hame! DeFault Sample E
Sample Size: 1.0000 g -

External Solwvent Size! 0.2500 g
External Solvent Conc.! 10.0000 mosa e
Extracted Sample Size: 0.2300 g ™m
p—
(]
—]
(ot
™)
o
™m
SElect Ezcape «

Nome da Amostra
Opcdo: Até 15 caracteres

Sample Mame

Select the highlighted letter by usinsg

the arrow keys then press <Enter:.

Select the empty field for a space.

Press <Accept} to save the sample hname.
MECDEFGHTISGJELH
HoOoPFPQRESTUUWXYZ
abcdefahijk1m
nop3r s &t Uy wx Yz
H A A CEEET I RDC
[ A W = R~ - T Y e O -2 -

i dfA b A d a0 udp g
01224567 89« #35
P S N A B
W B ™t
| =t 5 ~
Oelete Cur=sar Cur=sar
fAccept | Escape | | oppop Left Right

Dimensdo da amostra
Opcdo: 0.0010 a 100.0000 g

Sample Size
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Enter the sample =size in current unit.

Low Limit: 0.0010 g
High Limit: d100.0000 g

Oelete
ACCERE Ezcare Digit




Dimensdo do solvente externo
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

:G External Soluent Size
(=)
U Enter the size of the soluent used to
- prepare the supsrnatant.
o=
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g: Low Limit: 0.0010 g
E High Limit: 100.0000 g

Oelete

ACCERE Ezcare Digit

Concentragdo do solvente externo
Opgdo: 1.0 a 1000000.0 ppm

External Solwent Concentration

Enter the solwent concentration used to
prepare the supernatant,

]
Low Limit: 1.0 gppm
High Limit: 1000000.0 ppm
Oelete
ACCERE Ezcare Digit

Dimensdo da Amostra Extraida
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g
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Extracted Sample Size

Enter the extracted sample =ize used to
prepare the supernatant,

Low Limit: 0.0010 g
High Limit: d100.0000 g

Oelete
Accert | Escare Diait




45.9.1.3. DISSOLUCAQ EXTERNA

Sample Parameters

Select the option to be modified. p =
—_—
Sample Hame! Oefault Sample E
Sample Size: 1.0000 g -

External Solwvent Size! 0.2500 g
External Solvent Conc.! 10.0000 mosa e
Oissoluted Sample Size: 0.2300 g ™m
p—
(]
—]
(ot
™)
o
™m
Seleck E=zcape «

Nome da Amostra
Opcdo: Até 15 caracteres

Sample Mame

Select the highlighted letter by usinsg

the arrow keys then press <Enter:.

Select the empty field for a space.

Press <Accept} to save the sample hname.
MECDEFGHTISGJELH
HoOoPFPQRESTUUWXYZ
abcdefahijk1m
nop3r s &t Uy wx Yz
H A A CEEET I RDC
[ A W = R~ - T Y e O -2 -

i dfA b A d a0 udp g
01224567 89« #35
P S N A B
W B ™t
| =t 5 ~
Oelete Cur=sar Cur=sar
fAccept | Escape | | oppop Left Right

Tamanho da amostra
Opcdo: 0.0010 a 100.0000 g

Sample Size
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Enter the sample =size in current unit.

Low Limit: 0.0010 g
High Limit: d100.0000 g

Oelete
ACCERE Ezcare Digit




Tamanho do solvente externo
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

:G External Soluent Size
(=)
U Enter the size of the soluent used to
- prepare the supsrnatant.
o=
J
(V]
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g: Low Limit: 0.0010 g
E High Limit: 100.0000 g

Oelete

ACCERE Ezcare Digit

Concentragdo do solvente externo
Opgdo: 0.0100 a 100.0000 %

External Solwent Concentration

Enter the solwent concentration used to
prepare the supernatant,

Q
Low Limit: 0.0400
High Limit: 400.0000 =
Oelete
ACCERE Ezcare Digit

Dimensdo da Amostra Dissolvida
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

V4
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Oissoluted Sample Size

Enter the dissoluted sample =size used to
prepare the supernatant,

Low Limit: 0.0010 g
High Limit: d100.0000 g

Oelete
Accert | Escare Diait




45.10. PARAMETROS DE CONTROLE
0 utilizador pode aceder e editar os parGmetros relacionados com a titulagdo.

Control Parameters —
p—
. . =
Select the option to be modified. c
tratlon Speeds AU o E
Imposed Current: Z LA
End Faint Ualue: A00.0 wl <
Generator Current Mode: Auto m
S5ianal Averasing! Z Readina=s —
p—
(]
]
)
(ot
" =)
o
™m
(9]
Select | Ezcare | | |

4.5.10.1. VELOCIDADE DA TITULACAO
Opgdo: Lento, Normal, Rdpido, Auto

Titration Speesd

Select the titration speed.

Slow

MHormal

Fast

Huto

=
rr-
—_—
o
=
Select E=zcape 8
=)
rm
4.5.10.2. CORRENTE IMPOSTA E"
Opgdo: 1A, 2 uA, 5 LA, 10 LA =
Use as feclas /A\ e v/ para selecionar a corrente de polarizagiio do elétrodo da lista predefinida. “El
Imposed Current o
Choose the imposed current walue in UA.
1 uA
T
5 uA
10 pA
Select E=zcape

Nota: As correntes de polarizagdo mais altas irdo acelerar a contaminagdo do elétrodo e potencialmente degradar as amostras.




4.5.10.3. VALOR DO END POINT

Opgdo: 5.0 a 600.0 mV

Use o teclado numérico para inserir o valor mV no qual o endpoint da fitulacdo foi alcancado.
Este valor também € usado para deferminar quando a pré-titulacdo estd complefa.

End Foint Walue

Enter the potential walue representing
the end point of the titration.
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Low Limit: 5.0 ml
High Limit: &00.0 ml

Oelete
Accert | Escare Dicit

45.11. PARAMETROS DE FINALIZAQZ\O
Este ecrd permite ao utilizador definir os pardmetros de controle relacionados com a finalizagdo da titulagdo.

Termination Parameters

Select the option to be modified.
laximum Durations  1y00 Sed
Maximum Water Titrated: Z0.000 mg
Termination Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 5.0 pgrsmin

(@)
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<T

—
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8 gGelect | Escare

a

o
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4.5.11.1. DURACAO MAXIMA

Opgdo: 10 a 3600 segundos

Se 0 endpoint da fitulagdo ndo for alcancado, a fitulacto serd finalizada apds a duracio maxima. A mensagem de erro
“Valor Fora de Gama” aparecerd no ecrd.

Maximum Duration

Enter the time period after the titration
iz automatically stopped.

I =cconds
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Low Limit: 10 seconds
High Limit: 3600 seconds

Oelete
Accept | Escape Diait

45.11.2. AGUA MAXIMA TITULADA

Opgdo: 0.1 a 100.0 mg

A dgua maxima reagida durante a titulagdo deve ser ajustada de acordo com a andlise.

Se 0 endpoint da titulagdo ndo for alcancado, a titulacto serd finalizada apds a reacio maxima da dgua titulada. A
mensagem de erro “Limites excedidos” aparecerd no ecrd.

Maximum lLlater Titrated

Enter the maximum water amount to be =
titrated. -
-

o

(e

o

(o]

O

| =L, CICICE JE= rm

—

|

( e

Low Limit: 0.1 mg =
High Limit: 100.0 mg ™
>

o

Oelete
Accert | Escare Diait




45.11.3. CRITERIO DE FINALIZACAO
Opgdo: End Point mV, Deriva Absoluta, Deriva Relativa

Termination Criterion

Select tiftration termination criterion.

ml) End Point
Absolute Drift
-1+ &
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L
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[
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LA
Q
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End Point mV  Afitulagdo ¢ finalizada quando o potencial permanecer abaixo do valor do endpoint definido para
um periodo de tempo especifico.

Deriva Absoluta A titulagdo ¢ finalizada quando a deriva real é menor que o valor de deriva absoluta predefinido.

Deriva Relativa A fitulago é finalizada quando o deriva real € menor que a soma da deriva inicial e a deriva relativa
predefinido.

45.11.4. TEMPO DE ESTABILIDADE DO END POINT
Opdo: 1 a 30 segundos
0 potencial deve permanecer abaixo do valor do endpoint definido para um periodo de tempo especifico.

~

End Point Stability Time

Enter the time period necessary to
vwalidate the titration end point.

NN =cconds

V4

METODOS DE TITULACAO

Low Limit: 1 =econds
High Limit: 30 seconds

Oelete
Digit

| Escape




45.11.5. DERIVA ABSOLUTA
Opgdo: 0.0 a 40.0 Leg/min

Ab=clute Orift

Enter the drift walue to be used by the
termination criterion.

=P Loomin

Low Limit: 0.0 pgsmin
High Limit: 40.0 pg-min

Oelete
Digit

| Escape

45.11.6. DERIVA RELATIVA
Opgdo: 0.0 a 40.0 Leg/min

Felative Orift

Enter the drift walue to be used by the
termination criterion.

=P Lsomin

Low Limit: 0.0 pg~s<min
High Limit: 40.0 pg-min

Oelete
Digit

| Ezcape

45.12. UNIDADES DO RESULTADO
Opgdo: %, ppm, mg/g, ug/g, mg, ug, mg/mlL, ug/ml

Fesult Unit

S=lect the unit for vour resulfts.

#
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[UT=P=1
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4.5.13. ALGARISMOS SIGNIFICATIVOS
Opgdo: Dois (XX), Trés (XXX), Quatro (XXXX), Cinco (XXXXX)
Esta operacdo permite definir o formato para apresentar o resultado de titulago final.

Significant Figures
Chaoose the format for wour result,
wiE
HEE
HEER
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Select Ezcape

4.6. IMPRESSAQ

Se ndo estiver ligada nenhuma impressora na respetiva ficha ou se a impressora estiver desligada, aparece uma
mensagem de erro no ecrd (consulte a secdo 7.5. PERIFERICOS , para detalhes como ligar uma impressora ao
fitulador).

~

14
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5. MODO DE TITULACAO

5.1. MODO EM ESPERA

Quando ¢ ligado, o titulador entra no modo Em Espera. Desde 0 modo Em Espera o utilizador pode aceder a todas as
opgdes e configuracdes de software do H1934. 0 que inclui todos os pardmetros de método ajustaveis pelo utilizador,
sistema de manuseamento de reagente, transferéncias de arquivos, verificacoes de calibracio, atualizades de software,
opdes para interface com PC e acessdrios, bem como opcdes de bureta.

Prima a tecla | Stop | para iniciar o modo Pré-Titulagio.

02rE4:1E1 Jun 20, zZ019 MPFOSA
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Moisture in Soluent

Reagent: General Purpose
General Select Method Air
Options Me thod Options Pump

A itulacio é realizada com o método selecionado.
Certifique-se de que o méfodo selecionado ¢ personalizado de acordo com as especificidades da aplicaco.
Antes de realizar uma titulacio certifique-se que as seguintes condicdes so satisfeitas:
* Todos os sistemas encontram-se devidamente montados.
* () recipiente apresenta a quantidade correta de reagente (entre as marcas min e max) para uma melhor
reprodutibilidade.
As seguintes etapas intermedidrias sdo realizadas automaticamente antes de iniciar a fitulago:
* Pré-titulagdo do reagente
* Andlise de Deriva (Entrada Automdtica de Deriva apenas)
Assim que terminada a andlise de Deriva, o fitulador entra em modo Standby e poderd iniciar uma fitulaco.

ovIVINLIL 30 0aow
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MODO DE TITULACAO

5.2. PRE-TITULACAO

Na pré-fitulacdo, a dgua residual na supeficie interior do recipiente de fitulacdo, a dgua contida no ar refido e a
pequena quantidade de dgua do reagente sdo eliminadas.

0 HI934 gera iodo electroliticamente dentro do recipiente de fitulacdo para reagir com a dgua residual. Apds a
estabilizacdo do potencial do elétrodo, o fitulador seque para a Andlise de Deriva.

Quando a pré-titulacdo é iniciada, o agitador é ligado automaticamente e o utilizador ndo pode alterar o método
selecionado ou aceder aos parGmetros do método.

O2IESI20 Jun 20, 20419 IEDSA

Moisture in Soluent

Orift Analwsis
Last Doze: Standby

0.07 pa Sample Analysis
b-
— é
EFH
Q00 200

Elapsed Time: 00:17

mll
121.48

Suspend Stop

Nota: Se a pré-titulagdo durar mais de 30 minutos, o titulador muda para o modo Em Espera, poderao ter ocorrido
erros no sistema de titulacdo (0 recipiente ndo esta devidamente vedado, reagente errado ou ausente, elétrodo
desconectado ou com defeito, etc.). Verifique o sistema e volte a iniciar a Pré-Titulaggo.

5.3. ANALISE DE DERIVA (ENTRADA AUTOMATICA DE DERIVA APENAS)

Em Andlise de Deriva o H1934 realiza uma andlise de um minuto que determina a quantidade de humidade que
escorre da atmosfera para a célula.. Apesar do recipiente de titulacdo estar bem vedado, a dgua ainda penetrard
na célula. A quantidade de dagua que migra para a célula por unidade de tempo é conhecida como taxa de deriva
background ou taxa de deriva.

A taxa de Deriva é determinada mantendo o controle do nimero de doses muito pequenas e sucessivas de titulante
necessdrias para manter a “secura” do reagente ao longo de um minuto. A taxa na qual a dgua escorre para a célula é
entdo calculada e reportada pelo HI934 em unidades de g/min.



0 HI934 subtrai automaticamente a taxa de Deriva dos resultados da fitulagdo. Isto ¢ importante para a precisdo da
fitulacdo ao analisar amostras com teor de dgua muito baixo, onde a quantidade de dgua que escorreu para a célula é
uma fragdo considerdvel da dgua total fitulada durante a andlise.

p—
0226049 Jun 20, 2019 IFNSA =
Moisture in Soluent EE
Fre-Titration o
-1+t ARalus1s e
Last Doze: Standby ] m
0.10 pa Sample Analwsis —
=T p—
¥ g 7
RFH ;‘
200, 200
(ot
" )
o
™m
Drift ¥
mll [ug-mind
101.4 —---
Select Method
Me thod Options Stop

Quando a Deriva torna-se estdvel, o titulador muda para o modo Standby.
Durante a andlise de Deriva, se o titulador ndo puder manter a secura das células, ele reverte para a pré-titulagdo.

Nota: Se 0 modo de entrada de Deriva for definido como Introdugdo Manual, a etapa de analise de Deriva sera
ignorada.

5.4. STANDBY

Apds a determinacdo da taxa de Deriva o fitulador HI934 entra em Standby. Em Standby a secura do recipiente de
fitulacdo é mantida e a taxa de Deriva é confinuamente monitorizada e atualizada.
A partir do modo Standby pode ser iniciada uma andlise de amostra ou sessdo de registo de taxa de Deriva, bem como

a selecdo de método, personalizagdo de pardmetros de método e opcdes gerais (ao premir < <<Home>>> num =
teclado externo). o
Apds uma configuracio inicial do fitulador e antes da primeira titulagdo, a taxa de Deriva deve ser estabilizada em =
Standby por 45 minutos. Assim garante que a taxa de Deriva seja estavel e reflita a taxa real na qual o vapor de dgua E:
estd a enfrar na célula, em vez de representar uma secagem lenta do ar entre o reagente e o topo da célula. Pode =
verificar a estabilizacGo ao examinar a taxa de Deriva vs. a curva do tempo. 0
Durante o modo Standby, se a Deriva se tornar instdvel, o titulador retornard a Andlise de Deriva. o
02:22:24 Jun 20, 20419
Moisture in Soluent
Fre-Titration
Orift Analwsis
Laszt Dose: Standby
0.15 pa Sample Analwsis
READY it?
EFHM
Frecs 300 900
Sample Analysis,
then add sample
Orift
mll [ugr-mind
100.4
Uiew Select Method Start Sample
Graph Me thod Options Loa Analysis




5.5. ANALISE DA AMOSTRA

Enquanto em Standby, prima { St para iniciar uma titulagdo.

Nota: Se o valor de Deriva for zero, uma mensagem de aviso sera exibida para informar o utilizador que o reagente

(V]

o pode estar titulado em excesso.

U” .| . . ~ . I Snnn— . S 1
—) 0 utilizador pode optar por continuar a titulagdo premindo § continue | 0U voltar ao modo Standby premindo { escepe | de
o , " . TS
—~ modo a aguardar até que se estabilize a Deriva num valor maior.

=

L Add Samele

()

— Fleasze add the zample and enter the

[ — o zample size.

g Eztimated Conc. i.000 b

g Sample Size L. -145 | =]

Optimal Limits
Low Limit: 0.15 g
High Limit: D0.35 3

Fress <5tart Analysis* to start the
sample analysis.

Oelete
Digit

Start

Ezcape Mext Balance

Se necessdrio, afualize a concentracdo estimada. Esfe valor é usado para determinar o volume da pré-fitulacdo. Os
limites “Gtimos” serdo atualizados com base nesse valor.
Siga os passos abaixo indicados para adicionar a amostra o recipiente de Titulagdo e deferminar a dimensdo da amostra.

5.5.1. DIMENSAQ DA AMOSTRADA AMOSTRA

5.5.1.1. INTRODUCAO MANUAL

1) Anexar uma agulha longa (aproximadamente 15.5 centimetros para melhor controlo) a uma seringa grande
o suficiente para conter pelo menos uma amostra completa. Para adicto volumétrica, use uma seringa de
preciso/ volume.

2) Enxague aseringa e a agulha com a amostra vdrias vezes, retirando uma pequena porcdo da amostra, estendendo
fofalmente o émbolo, agitando para revestir o interior da seringa e expelindo a amostra para um recipiente de
recolha de residuos. Para amostras com baixo teor de dgua (menos de 200 ppm), o enxaguamento final da
seringa ndo deve incluir a entrada de ar — a humidade do ar pode contaminar significativamente a amostra.

3) Dispense amostra suficiente na seringa para pelo menos uma fitulagdo.

4) Seque a parte externa da agulha com um pano ou tecido livre de pelos.

5) Para amostras por massa, cologue a seringa com agulha cheia numa balanga analitica. Efetue a tara da balanga
(técnica de pesagem inversa).

6) Insira a agulha através do septo na porta de amostra. Empurre a seringa através do septo até que a ponta da
agulha esteja aproximadamente a 1 cm da superficie do reagente.

7) Dispense constantemente a quantidade apropriada de amostra, garantindo que a amostra seja introduzida
direfamente no reagente e ndo salte para as paredes do recipiente de titulagdo ou elétrodos.

8) Aspire uma pequena quantidade de ar de dentro da célula para a seringa de modo a garantir que nenhuma gota
de amostra permaneca na ponteira da agulha.

9) Remova a seringa e a agulha do septo, assequrando-se que a agulha ndo toca no solvente ou em outros
componentes intemnos da célula.

10) Calcule a massa da amostra adicionada  célula de titulacio (subtraia o massa da seringa apds a amostra ter
sido adicionada da massa da seringa antes da adicdo da amostra).

MODO DE TITULACAO




11) Insira a massa calculada da amostra no H1934

5.5.1.2. AQUISICAQ AUTOMATICA DE MASSA DA BALANCA ANALITICA (DIMENSAO DA AMOSTRA POR MASSA, APENAS)
A dimensdo da amostra pode ser adquirida automaticamente da balanga quando conectada ao fitulador usando o

Final Weight: ——=——-

inferface RS 232 E
Infertace =
(=

Sample Weishinsg E:

Balance: Default 2

p—

Initial Weiaght: 0.230Z2 g ‘a

~

(=

" )

o

™m

(%)

Put weighing boat on the balance.

Press <{Accept®> to update weight.

Balance
ACCERE E=zcape Zetup

5.5.2. PROCEDIMENTO
1) Cologue a seringa que contem a amostra na balanca.

)

2) Aguarde até que a leitura estabilize e prima | Accest |,
)
)

3) Adicione a amostra ao recipiente de fitulagdo.
4) (Cologue a seringa vazia na balanca.

Sample lleighing

Balance: Oefault =

o

(e

Initi Weiah 0.z30& =

nitial Weiaght: .

= s o

Final Weight: 0.0457 g rm

—

—

—

>

V)

Fut empty weiahina boat on the balance. >

o
Press <{Accept®> to update weight.
ACcept Eszcape Bzalance
---------- Setup




0 titulador volta ao ecrd anterior e a dimensdo da amostra é atualizada automaticamente.

Add Samele

Please add the sample and enter the
sample size.

Estimated Conc. 1.000 z

Sample Size

Optimal Limits
Low Limit: 0.15 g
High Limit: D0.35 3

Fress <5tart Analysis* to start the
sample analysis.
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Oelete
Digit

Start

Mext

Ezcape

Nota: O utilizador deve certificar-se de que a balanca e o titulador estdo configurados corretamente e a opcdo da
balanca esta ativada (consulte a se¢do 3.7. CONFIGURAR O INTERFACE PARA BALANCA).

55.3. ANALISE DA AMOSTRA

ozr4g:10 Jun 20, zZ019 | efs [T FOSE

Moisture in Soluent

Fre-Titration
Orift Analwsis

start

Prima tecla | =top | para interromper a fitulacGo e voltar ao modo Em Espera.

Last Doze: Standby
1.49 pua Sample ANAalYsls
Titrated Water: E’
136.1 us [ o
o Initial Drift: EFHM
<[ S3.9 pasmin 900 900
()
<T
—
—
|: Orift
— [ug-mind
L ———
(e
Uiew
8 Graph Suspend Stop
(@)
—




5.5.5. VISUALIZAR A CURVA DE TITULACAO

relatorio de ID de Titulagdo é também apresentado ao lado da janela do grdfico.

p—
02:49:19 Jun Z0, Z019 [ eds (TP DSE =
Grarh of Titration Oata E
mll— Potential =
SO0+ | - )
4204 :
2404+ a
]
Ze0+ =
100 3 | 1 I | (=)
] ED 120 120 Zd0 z00 m
Titrated Water [pal Orift v
mll [ug-mind
210.9 ----
E=zcape Suspend Stop

5.5.6. RESULTADOS
Quando ¢ alcancado o endpoint, a titulagdo ¢ finalizada e é exibido o sequinte ecrd.

Sample Analwsis Fesult

1.1679 ...

ltrration Lompleted

Analwziz Duration: O04:32 [mmiz=zs]
Titrated Water: 292.8 uag g
. . o
Orift Walue: 3.9 pasmin (=)
Sample Size: 0.2366 g o
Report ID: KF_000z5 (e |
=
—
Escare | pUick, guerase =
=
=
Este ecrd exibe informagdo relativa a titulacdo (duracdo, valor de Deriva usado para compensacio, dimensdo da >
o

amostra, ID do relatdrio de titulagdo).




Feview Fesult
e KF_000Z5.RPT m

] HI934 - Titration Report
8,, Method Hame: Moizture in Soluent

Time b Date: o2:47 Jun 0, EZ019
- Titration IO: KF_0O0z5
[~"4
| M TitrWaterlpgl mlJ Time
w Q 0.0 4761 o0:00:00
P 1 0.0 427,73 0o0:0o:ol
— z 1.5 476, 4 o0:00:0z
i 3 3.0 425, 3 o0:00:03
() 4 4.5 425.3 o000z 04
- 5 £.0 476, 4 o0:00:0s
= £ 7.4 426, 7 o000z 08
= Ui Frint F F

1ew F1ln E=E=1-4 =14

E Graph Eszcaps Report Ug Down

Ao premir§ ‘xer=e ¢ os resultados sio adicionados ao historial da Andlise da Amostra. O historial da Andlise da Amostra

pode ser utilizado para obter uma média dos resultados de titulagdo.
Utilize os teclas /A\ e v/ para navegar pela lista de resultados.

Sample Analwysis History
Date-Time Sample Conc.lma-al
# Jun 0, E019 0F:350 1.1601
# Jun Z0, E019 0F:05 1.159%
(@)
<T
I
<T
p— |
E Titrated Water: E9E.8 ua
— Sample Size: 0.Z2366 g
T—
LLl .
o) Average Sample Conc.: 1.1609 masg
Standard Deviation: 0,00171 wma.a
o
=)
Select Ezcare bDelete
—

Nota: Quando nao houver resultados selecionados, aparecerdo tragos nos campos da Concentragdo Média da amostra
e Deriva Padrdo.




6. FUNCOES AUXILIARES
6.1. BOMBA DE AR

A'bomba de ar é utilizada para adicionar ou remover o solvente no recipiente de fitulacio sem exposicdo @ humidade
atmosférica.

...............

6.1.1. COMO ENCHER O RECIPIENTE
Para adicionar solvente ao recipiente de Titulagdo:

recipiente. Caso o solvente ndo flua, ou flua muito lentamente, verifique se os conjuntos da tampa do recipiente
encontram-se devidamente montados e bem vedados e se os tubos de manuseamento do liquido chegam ao
fundo do frasco do solvente.
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Hir Pump

Select a menu option.

Air Pump Eunning

Automatic Shutoff in 19 seconds ...

Stop
.......... Filling

~

segundos.
3) 0 HI934 solicitard que verifique se a célula de titulacdo foi preenchida até & linha “Min” (aproximadamente 75
: para voltar ao ecrd Em Espera.

Estimated Cell Uolume

STUVITIXNY STOINNA

Confirm the cell has been filled to
the "Min" line or enter approximate
cell volume.

L L. U TS

Low Limit: 0.0 mL
High Limit: Z00.0 mL

Delete
Accept Ezcape Digit
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6.1.2. COMO ESVAZIAR O RECIPIENTE
Para remover os residuos do recipiente de Titulagdo:
1) Desaperte ligeiramente o encaixe do tubo para residuos e deslize-o para baixo até atingir o fundo do copo.

2) Desde o ecri Bomba de Ar, prima{ S e deixe a bomba de ar em funcionamento até que fodos os residuos

3) Prima {_ St para desligor a bomba de ar. Coso ndo prima {5 & o bomba de ar desligar-se-d

automaticamente apds 60 segundos.
4) Volte a colocar o tudo para residuos na sua posigdo original e coloque o vedante de vidro.

6.2. AGITADOR
Nota: Quando é selecionado o agitador personalizado (consulte a secdo 3. OPCOES GERAIS), os comandos
relacionados ao agitador ndo se encontram disponiveis.

Quando em modo Em Espera o agitador pode ser ligado e desligado premindo a tecla .
Durante o procedimento, a velocidade do agitador pode ser ajustada manualmente com as teclas @ e @

Nota: Durante o processo de titulacdo o agitador ndo pode ser desligado

6.3. RESULTADOS

Para aceder ao ecrd Parmetros de Dados, prima a tecla .
No ecrd Pardmetros de dados, poderd aceder ds seguintes opcoes:

Oata Parameters mrOsA

Select a menu option.

=L =4 ast = =T ] ol v
FReview Available Reports
GLF Data

Meter Information

Setup Titration Report
Result History




6.3.1. CONSULTAR 0 ULTIMO RELATORIO
Poderd consultar o relatdrio da Gltima Titulagdo.

Feuview Fesult =
>
KF_00099.RPT =
! S
HI%934 - Titration Report —
Method Hame: Moizture in Soluwent o
Time & Date: 1Z:41 Feb 12, Z01% m
Titration ID: EF_0a0ne9 —
p—
M TitrWaterlpol ml) Time (%]
u} .0 591.0 ooz ]
1 0.0 591, 5 o0:00:01 -~
2 10.0 59z, 7 oo:00:oz { e
3 Z0.0 59&.3 ao:oozoz ™
4 9.9 59z.7 ao:oo:odg c:
=1 39.8 59z2.4 ao:0a:as e a
v
Uiew Print Faae Page
Graph Eszcaps Report Ua Dnan

As informacdes que podem ser consultadas no relatdrio sGo baseadas nas seleces realizadas no ecrd Definir Relatorio
de Titulagdo.
Estdo dlsponlvels as sequintes teclas de opco:
Consultar o grdfico de titulacgo.
Imprimir o relatdrio de fitulaco.
Voltar ao ecrd anterior.
{"Paee i Podem ser usadas para navegar pelas pdginas.

Down

6.3.2. CONSULTAR RELATORIOS DISPONIVEIS
Pode guardar até 100 relatorios no titulador. Para visualizar um deles selecione o relatdrio que deseja ver e prima a

...............

fecla | pocer =

=

Auzilable FEeports O

m

Highlight a report & press {lUiew Report? p

to see the detailed data. —

lolsture 11 Soluent Hi: |i| 5

Titration Report 13:41 Feb 18, 2019 |

Moisture in Soluvent I0O:kKF_0o09z E;

Titration Report 12129 Feb 12, Z041%2 =0

Moisture in Solwent IO:KF_00098 rm

Titration Repart 13:36 Feb 18. Z019 w
Moisture in Solwvent Ih:kKF_00096
Titration Report 12:18 Feb 12, Z0147
TEST 1ma-g IO:KF_00095
Titration Report 12:0% Feb 18, E0147
TEST 1ma-g IO:kKF_00094
Titration Report 11:57 Feb 12, 20412
TEST 1marg IO:KF_00093
Titration Report 11145 Feb 12, Z019

Uiew Uiew Frint Oelete
Graph Ezcare Report Report Report

0 relatdrio contém apenas a informagdo selecionada no ecrd Definir Relatorio de Titulagdo durante a configuracdo
do relatdrio.
Esttio d|spon|ve|s as sequintes teclas de opcdo::
| i Consultar o grdfico selecionado.
Consultar o relatdrio selecionado.
Imprimir o relatrio selecionado.
Apagar o relatdrio selecionado.
Voltar ao ecrd anterior.
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6.3.3. DADOS BPL
Opcdo: Até 20 caracteres

GLF Dats

Select a meny option.

Lonepany Hames
Operator Mame:

Electrode MHame:

Field 1:

Field Z:

Field 3:

Nome da Empresa Permite gravar o nome da empresa em cada relatorio.

Nome do Operador Permite registar o nome do operador em cada relatdrio.

Nome do Elétrodo Permite gravar o nome do elétrodo em cada relatorio.

Campos 1,2, 3 Permite inserir qualquer informacdo adicional em cada relatdrio.

Os campos devem ser selecionados no ecrd Definir Relatdrio de TitulagGo(consulte a secdo 6.3. RESULTADOS) de
modo a serem exibidos no relatdrio de fitulagdo.

6.3.4. INFORMACAO DO MEDIDOR
Apresenta os dados de configuraco do titulador.

Select | Ezcape

Meter Information
HI 234 Karl Fischer Coulometric Titrator
SERIAL HUMEER

Titrator 5erial Humber: 101490001144

Analog Board Serial Humber: Z015100044441

Stirrer Serial Mumber: 5011410409144

SOFTWARE WVERSION

Titrator Sof tware WVersion: wi.00

Baze Board Sof tware Uersion! wi.00

Stirrer Sof tware Uersion! wi. o0

Analog Calibration Date: Feb 15, Z0149

Generator Electrode Twpe! HIZ00311

Ezcapse Frint

NGmero de série do titulador 0 nomero de série do quadro base do titulador.
NGmero de série analogico do titulador O nimero de série do quadro analogico do fitulador.
NGmero de série do agitador 0 nimero de série do agitador.
Versdo de software do Agitador A verstio atual de software do agitador.
Versdo de software do Titulador A atual versdo de software instalada no titulador.
Versio de software da placa base A atual versdo de software da placa base do titulador.

Data de Calibrago Analdgica Data de CalibracGo do quadro analdgico feita pelo fabricante.



Nota: Se passou mais que um ano da data de calibracdo do quadro analdgico, a mensagem  Calibracdo vencida no
andlogo é exibida no ecra principal e deve ser executada a recalibragdo do quadro analdgico.

6.3.5. DEFINIR RELATORIO DE TITULACAO

Personalize o seu relatdrio para registar os resultados de titulacio. Um asterisco significa que serd incluido no relatdrio
de fitulaco.

Sget Up Titration Feport

Select field=s to be zaved in the report.

Eesult and Units
Titration Method
Standard<Sample Size
End Foint Yolume
Titration Duration
Date and Time
Titration Ended EBEw
ﬁll Oata Points

TR A

Enmpanv Hame
Operator Hame
Electrode MHame

Field 1
Field &
unseases] Escaee | 3202, [ Pazc [ Bii:

Ainformacio selecionada ¢ adicionada ao relatdrio.

A'informacio selecionada é removida do relatdrio.

Volta 0o ecrd ParGmetros de Dados. O relatdrio ndo foi atualizado.

Atualizar o relatorio com os itens selecionados. O relatorio guardado anteriormente no serd atualizado.
Navegar pelas opces.

6.3.6. ANALISE DE AMOSTRA RECORRENDO AQ HISTORIAL
Esta opcdo permite ao utilizador aceder ao historial de andlise da amostra e calcular a média dos resultados da fitulaco.
Utilize as Teclos @ v/ para navegar pela |is’r0 de resultados.

Dample Analysis History

DatesTime Sample Conc.lmgosal
e 20 EnTe noran 1.1601
# Juwn Z0, Z0419 0F:05 1.159%2
Titrated Water: Z9Z.8 ua
Sample Size: 0.z366 g
Average Sample Conc.: 1.160%9 mosq
Standard Dewviation: 0.00171 ma-a

Select E=scare Oelete

Nota: Quando ndo houver resultados selecionados, aparecerdo tragos nos campos da Concentracdo Média da amostra
e Desvio Padréo.
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7. MANUTENCAO E PERIFERICOS
7.1. MANUTENCAO DO ELETRODO GERADOR

Atencdo: Nunca aqueca os elétrodos do gerador acima de 50 °C durante a secagem! Pode causar danos permanentes
ao conector!

Os elétrodos geradores devem ser limpos a cada 1 a 2 semanas, com mais frequéncia se trabalhar com amostras “sujas”
ou “oleosas”.

1) Remova o cartucho dessecante da parte superior do gerador e desconecte o cabo. Para geradores com diafragma,
use 0 fubo para residuos para remover o catdlito do compartimento interno.

2) Remova o gerador do recipiente de Titulagdo.

3) Lave as superficies interna e externa com metanol seco. NAQ deixe que nenhum liquido/ solvente se aproxime
do conector do elétrodo!

4) Para geradores com diafragma, cologue o gerador num recipiente de titulagdo vazio e encha o compartimento
interno com aproximadamente 15 a 20 mL de metanol seco. Deixe o metanol difundir através do diafragma
para limpar os contaminantes. Para uma limpeza mais completa, repita este procedimento mais uma ou duas
vezes.

5) Limpe a junta em vidro com um pano ou tecido limpo e seco.

6) Deixe o gerador secar. Coloque num forno de secagem (maximo 50 °C) por 1 hora, ou até que nenhum liguido
/ condensacdo seja visivel. Se um forno no estiver disponivel, use o gerador imediatamente para evitar a
adsorctio de humidade no metanol residual.

7) Se a confaminacio visivel permanecer, use um solvente apropriado para dissolver o confaminante. Se necessario
pode usar sabdo e dgua, lave com mefanol seco e seque antes de usar.

7.2. MANUTENCAO DO DETETOR DE ELETRODO

A manutencdo adequada do defetor é crucial para medigdes confidveis e o prolongamento da vida Gtil do detetor.
A frequéncia da manutencio dependerd em grande parte do tipo de amostras a analisar. A manutencio pode ser
necessdria se o elétrodo estiver lento ou sem resposta, forem observadas leituras mV ruidosas, detritos visiveis ou
revestimento sobre ou entre os pinos do elétrodo.
1) Remova o Detetor de Elétrodo do recipiente de Titulaco.
2) Enxague o elétrodo com um solvente apropriado para o tipo de amostra usada — o metanol geralmente é
suficiente.
3) Remova os detritos limpando suavemente com um pano limpo ou tecido. Deixe a sonda secar completamente.
4) Se for necessdria uma limpeza mais completa, mergulhe o elétrodo em Solucdo de Limpeza de Elétrodo para
Uso Geral HI7061, por varias horas e depois enxague com dgua sequida de metanol.
5) Deixe o elétrodo secar antes de usar.
6) Inspecione o vidro quanto a rachadelas, especialmente perto dos pinos dos elétrodos. Caso encontre alguma
rachadela substitua o elétrodo.

MANUAL DE INSTRUCOES
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Nota: A limpeza do detetor de elétrodo com agentes de limpeza removera os complexos de platina-iodo que se
formaram na superficie do elétrodo. O que diminuir a resisténcia do detetor e, portanto, diminuird as leituras
de mV do detetor. Para neutralizar essa alteraco, diminua o valor mV do endpoint ou aumente a corrente
imposta em Opcbes do método. O complexo de platina-iodo deve-se formar apds varias titulacdes.

Aviso! Assequre-se de que protege os pinos dos elétrodos contra danos! Evite 0 uso de escovas/ abrasivos para
limpar os pinos. Os pinos podem dobrar facilmente, 0 que causara erros permanentes nas leituras de mv!




7.3. MANUTENCAO DO SUPORTE ADAPTADOR DE REAGENTE

0 tubo de vidro do suporte de adaptador de reagente pode ser removido para limpeza caso se suje com reagente e/ou
residuos. Como limpar o tubo de vidro:

1) Remova o adaptador de troca de reagente da parte superior do suporte.

2) Retire lentamente o tubo de vidro. Manuseie com cuidado, pois podem fer se acumulado dentro do tubo

reagentes/residuos perigosos

3) Lave o tubo com metanol seco. Se necessdrio, use sabdo e dgua, entdo depois lave com metanol.

4) Llimpe a junta em vidro com um pano ou tecido limpo e seco.

5) Seque o tubo num forno de secagem ou seque completamente.

7.4. MANUTENCAO DO ADAPTADOR DA TROCA DE REAGENTE

0 adaptador da troca de reagente deve ser limpo caso note a acumulaco excessiva de liquido e/ou sais nas superficies.
Limpe o adaptador e o suporte se vir sais na junta de vidro esmerilado ou perto dela. Como limpar o adaptador:
1) Solte as tampas e remova os tubos do adaptador. Certifique-se de que a extremidade engarrafada dos tubos ndo
estd imersa em liquido para evitar derramar.
2) Remova o adaptador de troca de reagente da parte superior do suporte.
3) Desconecte as tampas das anilhas.
4) Enxague o adaptador, os o-rings e as tampas (se necessdrio) com metanol seco. Se necessdrio, use sabdo e
dgua, entdo depois lave com metanol.
5) Limpe a junta em vidro com um pano ou fecido limpo e seco.
6) Seque o vidro para adaptador num forno de secagem ou seque completamente. Deixe as tampas e o-rings
secarem ao ar.
7) Assequre-se de que todas as pecas encontram-se bem secas antes de voltar a montar.

7.5. PERIFERICOS

7.5.1. LIGACAO A UMA IMPRESSORA
Pode ser ligada uma variedade de impressoras paralelas a porta paralela do titulador usando um cabo DB25.

(—
L
|

&
| © i

Aviso! A conexdo/ desconexdo do CABO DE ENERGIA, CONJUNTO DA BOMBA, IMPRESSORA ou BALANCA apenas
devem ser feitos com o titulador e aparelhos externos desligados.
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75.2. LIGACAO AO COMPUTADOR

0 titulador pode ser conectado a um computador usando um cabo USB. Deve ser instalada no computador a aplicagdo

H1900.

———

\
Bz}

Ligue 0 cabo a porta USB na parte no painel traseiro do titulador.
Ligue o cabo a porta USB no PC.

Abra o ecrd Ligagdo USB com o computador no fitulador (consulte a seciio 3. OPCOES GERAIS).
Execute a aplicacdo HI900 e, em sequida, selecione a porta USB apropriada no computador.

USE Link with PC

Active

READY

Speed 12200

| Ezcare | |

A aplicagdo para computador HI900 permite a transferéncia de metodos e relatdrios entre o fitulador e o computador.
Aviso! A conexdo/ desconexdo do CABO DE ENERGIA, CONJUNTO DA BOMBA, IMPRESSORA ou BALANCA apenas

devem ser feitos com o titulador e aparelhos externos desligados.



7.5.3. LIGACAO DE UM TECLADO EXTERNO

Esta conexdo permife que utilize um teclado externo além do teclado proprio do titulador.

;;;

nnnnnnn

A correspondéncia entre o teclado do titulador e um teclado externo tipo 105 utilizado em Portugal:

Teclado externo para PC (tipo 105)

Teclado para Titulador

Tecla de funggo F-1

Tecla de fungdo F-2
Tecla de fungdo F-3
Tecla de fungdo F-4
Tecla de fungo F-5 Tecla de opcdo 1 (da esquerda para a direita)
Teda de funcdo F-6 Tecla de opgdo 2 (da esquerda para a direita)
Tecla de fungo F-7 Tecla de opcdo 3 (da esquerda para a direita)
Tedla de funcdo F-8 Tecla de opgdo 4 (da esquerda para a direita)
Tecla de funggo F-9 Tecla de opcdo 5 (da esquerda para a direita)

Tecla de funggo F-10

start
stop

Tecla de seta Cima

Tecla de seta Abaixo

Tecla de seta Esquerda

Tecla de seta Direita

Pdgina acima

Pdgina abaixo

Teclas numéricas: 0 a 9

Enter
Teclas alfanuméricas Permite introductio de dados alfanuméricos

SI0INYLSNI 3 TYNANYW
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OTIMIZACAO DE METODOS

8. OTIMIZACAO DE METODOS
8.1. DEFINICOES DA TITULACAO

As configuracdes padrdo incluidas nos métodos padrdo foram desenvolvidas pela Hanna Instruments para fornecer
resultados precisos para a maioria das amostras sem necessidade de entradas adicionais ou ajustes do método. Contudo,
de modo a adequar-se a uma variedade maior de tipos de amostras e matrizes, todos os parGmetros de titulacio do
H1934 sdo personalizaveis. Esta secto apresenta as descricoes dos pardmetros criticos de fitulagto necessdrios para
modificar um método padrdo ou desenvolver um método de titulagdo do zero.

Os métodos do HI934 podem ser modificados e personalizados com base nos requisitos da amostra, matriz da amostra
e formulactio do reagente. As configuracdes alterdveis pelo utilizador sio separadas em duas categorias: ParGmetros
de controle, que definem as funcdes criticas que determinam o curso de uma titulagdo e definem a maneira como as
fitulagdes sdo finalizadas e Opgdes de método, que controlam os recursos menores que ndo afetam direfamente as
medicdes e permitem principalmente que os utilizadores “avancados” reduzam os tempos de titulagdo.

8.1.1. PARAMETROS DE CONTROLE

8.1.1.1. POTENCIAL DO ENDPOINT E CORRENTE DE POLARIZACAO

0 H1934 utiliza um sistema de elétrodos polarizados conhecido como indicacio bivoltamétrica. O titulador monitoriza o
voltagem necessdria para manter uma corrente de polarizagdo constante (1) entre o eléfrodo de pino de platin duplo
Karl Fischer durante uma titulagdo.

Durante uma titulacio, ndo existe qualquer excesso de iodo presente. Para manter a corrente de polarizacio definida, o
H1934 deve aplicar uma tensdo relativamente grande nos pinos do elétrodo.

No final de uma fitulagdo, a quantidade de iodo adicionada é igual d quantidade de dgua da amostra. Quando um
excesso de iodo foi gerado, o iodo estd presente na solugdo. O excesso de iodo  facilmente reduzido e o iodeto resultante
¢ facilmente oxidado em reacdes de elétrodo no cdtodo e dnodo, respetivamente. A facilidade dessas reagdes torna
possivel manter a corrente de polarizacdo constante num potencial de elétrodo muito menor.

Em teoria, uma grande mudanca no potencial do elétrodo indica o endpoint. Na prdtica, um endpoint de fitulacdo ¢
alcancado quando o potencial do elétrodo cai abaixo de um valor predefinido e os critérios de finalizacdo escolhidos
sdo atendidos.

A escolha do potencial endpoint deve ser baseada, principalmente, na corrente de polarizaco e, depois, na composicio
do solvente Karl Fischer e da matriz da amostra. Se a corrente de polarizacdo for alterada, o potencial de endpoint
deve tambeém ser alterado. Além disso, existem esquemas a evitar ao escolher um potencial de endpoint. A selecdo de
endpoints que sdo “muito altos” ou “muito baixos” resultard em tempos de titulagdo longos e baixa reprodutibilidade.
Endpoints “muito altos" sdo aqueles que resultam em pontos finais que precedem ou coincidem com o ponto de
equivaléncia, logo a concentracio de excesso de iodo ndo é detetada de forma confidvel. Os potenciais de endpoint sdo
considerados “muito baixos” quando correspondem a um grande excesso de iodo na célula de titulacgo.

Nota: A limpeza do detetor de elétrodo com agentes de limpeza removera os complexos de platina-iodo que se
formaram na superficie do elétrodo. O que diminuira a resisténcia do detetor e, portanto, diminuira as leituras
de mV do detetor. Para neutralizar essa alteracdo, diminua o valor mV do endpoint ou aumente a corrente
imposta em Opcdes do método. O complexo de platina-iodo deve-se formar apés varias titulacdes.



8.1.1.2. VELOCIDADE DA TITULA(;L—\O

0 H1934 prevé a aproximacio do endpoint e reduz os volumes de titulante adicionados até que este seja alcancado.
Este processo, conhecido como dosagem dindmica, é controlado por software. A dosagem dindmica evita a adicdo de
fitulante além do endpoint e fornece densidade de dados aprimorada nas proximidades do endpoint, resultando em
deferminagdo precisa do endpoint e titulacdes mais rdpidas. O volume de dose minimo e maximo deve ser ajustado
adequadamente pelo utilizador para que a dosagem dindmica seja eficaz.

A configuragdo da velocidade de titulagdo controla a taxa de geracdo de iodo. As velocidades de fitulagdo mais rapidas
reduzem o tempo de titulagdo, mas aumentam a hipdtese de titulacdo excessiva. As velocidades de fitulagGo mais
lentas permitem uma maior precisdo do endpoint, mas aumentam o tempo de titulagdo. A velocidade de ftitulagdo
recomendada para cada amostra depende da quantidade de dgua introduzida pela amostra:

Velocidade da Lento Normal Rapido
Titulagdo

Humidade da < 300 g 300 - 1000 g 1000 g
Amostra

Se selecionada a opcio “Automatico”, o H1934 deferminara a velocidade de titulagdo apropriada com base no teor de
dgua estimado e na quantidade de amostra adicionada ao recipiente para cada titulacdo. Caso ocorra frequentemente
fitulacdo excessiva, selecione uma velocidade de titulacio mais lenta. Se desejar uma duracdo de titulagto mais curta,
selecione uma velocidade de titulagdo mais rapida.

8.1.1.3. MEDIA DE SINAL

0 valor escolhido para a configuragdo da média do sinal determina quantas leituras em média serdo feitas para produzir
um Gnico ponto de dados na curva de fitulacGo. Enquanto valores mais altos de 3, 4, até 10 leituras reduzem o tempo
de resposta do elétrodo, estes também resultam numa curva de titulagdo “mais suave” que pode resultar numa titulagto
mais rapida (leituras instdveis Gnicas podem fazer com que o tamanho da dose seja reduzido).

8.1.2. PARAMETROS DE FINALIZACAQ
0 HI934 apresenta trés critérios possiveis pelos quais uma fitulacto pode ser considerada como tendo atingido um
endpoint com sucesso.

8.1.2.1. TEMPO DE ESTABILIDADE

Quando selecionado este critério de finalizaco, considera-se que uma titulacGo atingiu um endpoint quando o potencial
do elétrodo permanece abaixo do potencial endpoint especificado por um periodo de tempo, chamado de tempo de
estabilidade. Normalmente os tempos de estabilidade de endpoint variam entre 5 e 15 segundos.

8.1.2.2. PARAGEM DE DERIVA

Os critérios de finalizagdo baseados na Deriva, ou paragem de Deriva, param as titulagdes com base no conceito de que
no final de uma titulacto, quando toda a dgua da amostra tiver sido reagida, o titulador deve apenas titular a dgua que
penefra na célula devido o taxa de Deriva de fundo (consulte a secdio 5. MODO DE TITULACAO para uma explicagio
detalhada da Deriva de fundo).

dealmente, os critérios de finalizacdo de paragem de deriva terminariam uma titulagdo quando uma taxa de deriva
idéntica aquela que precedeu o inicio de uma titulacio é observada no final de uma fitulagdo. No entanto, do ponto de
vista prdtico, a obtencdo de uma taxa de deriva idéntica resulta em tempos de titulagio muito longos.

De modo a reduzir os tempos de titulacGo, enquanto ainda aproveita os aspetos positivos da finalizagGo baseada em
deriva, o HI934 incorpora dois critérios de finalizagdo de paragem de deriva, paragem Relativa de Deriva e paragem
Absoluta de Deriva.
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OTIMIZACAO DE METODOS

8.1.2.2.1. PARAGEM RELATIVA DE DERIVA

0 partimetro de finalizacdo de paragem Relativa de Deriva deve ser o critério de finalizacdo de primeira escolha. Fo
mais universalmente aplicdvel, mais facil de usar e resulta em fitulagdes rdpidas e repetiveis.

A vantagem deste pardmetro em relagdo aos é que o valor de finalizacto da taxa relativa de deriva pode ser definido
independenfemente da concentracdo do titulante e da taxa de deriva inicial.

De acordo com esfe crifério, uma titulagdo atinge com sucesso o endpoint quando o H1934 titula toda a dgua introduzida
com a amostra e mantém uma taxa de deriva que é igual a soma da deriva inicial (faxa de deriva quando a fitulagdo foi
iniciada) e o valor da 'paragem Relativa de Deriva” (ou seja, um desvio ligeiramente superior d taxa de deriva inicial).
A escolha do valor da paragem Relativa de Deriva influencia a duragdo e a reprodutibilidade da fitulagdo. A escolha
de valores baixos de paragem Relativa de Deriva (3 a 5 g/min) resultard em titulagdes com alta reprodutibilidade e
duragdes longas. Por outro lado, valores de paragem Relativa de Deriva altos (8 a 15 ig/min) resultardo em fitulagoes
rdpidas com reprodutibilidade potencialmente reduzida.

Valores de paragem Relativa de Deriva mais baixos sdo necessdrios para amostras de baixa concentragdo. Os dltimos
microgramas de dgua de uma amostra reagem lentamente com o iodo. Assim, é fundamental permitir que os Gltimos
microgramas reajam, pois pode ser uma porcdo significativa do fotal de dgua titulada. Para titulagoes de menos de 200
(g de dgua, recomenda-se definir a paragem Relativa de Deriva para 3 a 4 ig/min. Em titulacGes superiores a 200
(g de dgua, recomenda-se definir a paragem Relativa de Deriva para 3 a 15 wig/min.

8.1.2.2.2. PARAGEM ABSOLUTA DE DERIVA

Segundo esfe rifério, uma titulacGo atinge com sucesso 0 endpoint quando o desvio cai abaixo de um limite predefinido,
chamado valor de paragem Absoluta de Deriva.

Ao definir o limite absoluto de deriva, deve-se encontrar um equilibrio entre a velocidade de titulacio e a precisdo.
A escolha de um limite ligeiramente superior a taxa de deriva inicial resultara em alta reprodutibilidade e fitulagdes
relativamente lentas. Definir o limite mais alto (> 30 mg/min) resultard em titulacoes muito rpidas e reprodutibilidade
de titulagdo reduzida.

A taxa de deriva atual deve ser considerada antes de selecionar um valor de paragem absoluta de Deriva. Definir um
valor baixo em relacdo d taxa de deriva inicial pode fazer com que a titulagdo continue indefinidamente sem atingir um
endpoint vdlido.

8.1.3. OPCOES DO METODO

8.1.3.1. TEMPO DE AGITACAQ DE PRE-ANALISE

Ao analisar amostras com solubilidade limitada ou amostras que libertam dgua ligada lentamente, a amostra deve
ser agitada no solvente escolhido antes do inicio de uma titulagdo, para evitar resultados de fitulacGo erroneamente
baixos ou endpoints inalcancdveis. A opcdo tempo de agitagdo de pré-andlise garante que, apds a adicdo da amostra,
a mistura de titulagdo seja agitada por um periodo de tempo antes que qualquer iodo seja gerado na célula. O tempo

de agitacdo de pré-andlise pode ser ajustado entre 0 e 1000 segundos.

8.1.3.2. VELOCIDADE DE AGITAQ[\O

A velocidade do agitador do HI934 pode ser definida entre 200 e 2000 RPM com 100 RPM de resolugdo. O sistema
de agitacto estd equipado com um mecanismo de feedback dtico que garante que o motor de agitacdo encontra-se a
funcionar na velocidade definida pelo utilizador.

A velocidade de agitacdo ideal é obtida quando um pequeno vortice ¢ visivel. Se a velocidade de agitagdo for muito
baixa, o fitulante ndo reagird com a amostra antes de atingir o elétrodo, resultando em ftitulagdo excessiva e baixa
reprodutibilidade da titulacdo. Se a velocidade de agitacio for muito alta, formam-se bolhas na solucdo. As bolhas
podem desestabilizar ou falsificar o potencial do elétrodo medido.

A velocidade de agitacto padrdo para reagentes Karl Fischer padrdo disponiveis, comercialmente usados dentro da
gama de volume operacional da célula padrdo da Hanna Instruments e com a barra de agitacio magnética fornecida,
¢ de 900 RPM. As amostras que resultam numa solugdo de fitulacio com viscosidade mais alta ou mais baixa podem

exigir o ajuste da velocidade de agitagdo.



8.1.3.3. ENTRADA DA TAXA DE DERIVA DE FUNDO (BACKGROUND)

Esta opcdo oferece uma escolha entre a determinacio automdtica da taxa de deriva do HI1934 e a atribuigdo de um valor
fixo a ser usado pelo titulador como a taxa de deriva.

0 principal beneficio de ignorar a opciio da taxa de deriva automdtica é economizar tempo. Isto é apropriado ao fitular
amostras com alto teor de dgua onde a taxa de deriva é muito baixa para afetar os resultados da titulacio ou em
situacdes de diagnastico onde ndo hd vantagem em esperar que o H1934 realize uma andlise da taxa de deriva.

8.2. AMOSTRA

8.2.1. PROCEDIMENTO ADEQUADO DE AMOSTRAGEM

A recolha adequada de amostras é essencial para determinar com precisdo o feor de dgua dos materiais a granel,
particularmente com amostras ndo homogéneas. Muitos métodos padrdo detalham as instrugdes para garantir @
amostragem adequada. Regra geral, devem ser sequidas as seguintes orienfagdes:

* Aamostra deverd ser representativa. 0 teor de dgua da amostra retirada & o mesmo que o teor médio de dgua
do material a granel.

* Fvite expor as amostras aos efeitos contaminantes da humidade atmosférica. Recolha amostras o mais rapido
possivel e proteja a amostra durante o fransporte e/ou armazenamento.

* Recolha amostras do interior de materiais a granel. Superficies de materiais higroscopicos podem conter niveis
mais altos de humidade em relacdo ao resto do material. Superficies de materiais que libertam dgua podem
confer menos agua em relacdo ao resto do material.

* Arecolha de grandes amostras de materiais de massa resulta numa amostra mais representativa.

8.2.2. DETERMINAR A DIMENSAO IDEAL DA AMOSTRA

A gama de titulacio ideal do HI934 é de 0,5 a 2,0 mg de agua por amostra. Idealmente, o tamanho da amostra seria
dimensionado para estar sempre nessa gama, mas torna-se impraticdvel adicionar os tamanhos de amostra grandes
que seriam necessdrios para concentracdes de 500 ppm e inferiores. A tentativa de adicionar mais de 10 g de amostra
aumenta a hipotese de resultados errdneos, pois a amostra altera significativamente a composicdo do reagente. Além
disso, o recipiente de fitulacdo encherd rapidamente apds algumas titulagdes se o tamanho da amostra for 10 g. Para
amostras abaixo de 500 ppm, o tamanho da amostra deve ser um equilibrio entre a precisdo da fitulagdo (maior
tomanho da amostra) e a economia (menos desperdicio de reagente). A tabela apresentada mostra o tamanho de
amostra recomendado com base no teor de humidade:

Teor de dgua 1 ppm 20ppm | 100 ppm | 250 ppm | 1000 ppm 1% 5%
Tamanho da 10g 5¢ 39 24 1g 01¢ 0,02 g
amostra

8.2.3. AMOSTRAS SOLIDAS

As amostras solidas nunca devem ser analisadas diretamente no recipiente de titulacdo. Os s6lidos aumentam muito o
risco de entupimento do diafragma do gerador, 0 que pode causar danos permanentes. Além disso, abrir o recipiente de
fitulagdo para adicionar uma amostra sdlida introduziria uma quantidade significativa de humidade, causando falsas
leituras altas e aumentando o desvio entre as fitulacdes. Estas amostras devem ser analisadas por extracdo externa ou
dissolugdo externa.
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OTIMIZACAO DE METODOS

8.2.4. AMOSTRAS LIQUIDAS
A dgua contida nas amostras liquidas deve estar disponivel para reagir com o iodo gerado. £ importante selecionar um
sistema ou mistura de solventes com o qual a amostra seja miscivel.
Os liquidos sdo normalmente adicionados através do septo na porta de amostra por meio de uma seringa e agulha
usando as seguintes etapas:
1) Anexar uma agulha longa (aproximadamente 15.5 centimetros) a uma seringa grande o suficiente para conter
pelo menos uma amostra completa.
2) Enxague a seringa e a agulha com a amostra vdrias vezes, retirando uma pequena porco da amostra,
estendendo totalmente o émbolo, agitando para revestir o inferior da seringa e expelindo a amostra para um
recipiente de recolha de residuos.
) Dispense amostra suficiente na seringa para pelo menos uma fitulagdo.
) Seque a parte externa da agulha com um pano ou tecido livre de pelos.
5) Determine a massa da seringa e da amostra.
) Inicie uma titulaciio desde o modo Standby ao premir§ , S
)

i Analysis

Insira a agulha através do septo na porta de amostra. Empurre a seringa através do septo até que a ponta da
agulha estejo aproximadamente a 1 cm da superficie do solvente.

8) Dispense constantemente a quantidade apropriada de amostra, garantindo que a amostra seja introduzida
direfomente no solvente e ndo salte para as paredes do recipiente de fitulagdo elétrodo ou ponteira de
dispensagdo.

9) Aspire uma pequena quantidade de ar de dentro da célula para a seringa de modo a garantir que nenhuma gota
de amostra permaneca na ponteira da agulha.

10) Remova a seringa e a agulha do septo, assegurando-se que a agulha ndo toca no solvente ou em outros
componentes internos da célula.
11) Calcule a massa da amostra adicionada d célula de titulacGo (subtraia o massa da seringa apos a amostra ter
sido adicionada da massa da seringa antes da adicdo da amostra).
12) Insira a massa calculada da amostra no HI934
Ao adicionar uma amostra liquida com agulha e seringa, é importante que a amostra seja introduzida diretamente no
solvente. As amostras depositadas nas laterais do recipiente ou outros componentes internos da célula ndo podem ser
fituladas com o restante da amostra. £ igualmente importante que nenhuma gota permaneca na ponteira da agulha.
As “gotas suspensas” ficardo na parte inferior do septo. Isto resultard em resultados baixos falsos para a determinacgo.
As amostras liquidas com alta viscosidade, como mel, podem ser cuidadosamente aquecidas para melhorar o fluxo
através da agulha.
Em alguns casos, as amostras liquidas podem exigir etapas preparatrias adicionais listadas nas seoes a sequir. As
instrucoes especificas de preparacdo de amostras estdo incluidas em cada método padrdo.

8.2.5. TECNICAS DE PREPARAQ[\O DA AMOSTRA

Embora muitas amostras possam ser infroduzidas diretamente no recipiente de fitulagdo (consulte a seciio 5.5. ANALISE
DA AMOSTRA), outras requerem etapas preparatorias. E fundamental que as amostras ndo sejam contaminadas com
dgua adicional ou percam dgua durante a fase de preparado.

As etapas necessdrias para as técnicas mais comuns de preparagio de amostras sdo descritas abaixo. Para obter
instrucoes detalhadas especificas da aplicacio, consulte as instrucdes incluidas nos métodos padrdo aplicdveis.

0 HI934 apresenta opcdes para o cdlculo automdtico de amostras preparadas normalmente, usando extracio externa
e dissolucdo externa.



8.2.5.1. DILUICOES

E muito dificil adicionar com precisio quantidades muito pequenas de amostra ao recipiente de fitulacdo. De modo a
produzir resultados precisos e reprodutiveis, as amostras com teor de dgua superior a 50% devem ser diluidas com um
solvente seco antes de serem introduzidas no recipiente de fitulacdo. As diluices sdo realizadas usando a opgdo de fipo
de amostra 'dissolucdo externa’.

0 metanol anidro é o solvente eleito para as diluicoes de amostras. Se a amostra conter gorduras ou dleos, pode ser
usada uma mistura de metanol e cloroformio para promover a solubilidade da amostra.

0 sequinte descreve um procedimento de diluicdo genérico:
1) Determine a massa de um baldo seco com uma rolha de septo.
2) Transfira aproximadamente 1 g de amostra para o frasco e meca a massa do frasco e da amostra juntos.
3) Adicione 30 gramas de solvente de diluicto ao frasco. Feche novamente e misture o conteddo do frasco.
4) Determine o teor de humidade do solvente seco usado como diluente numa titulagdo separada.
5) Use a dilvigdo preparada para andlise.

8.2.5.2. DISSOLUCAQ EXTERNA

As dissoluges externas sdo usadas para todas as amostras slidas ou amostras de fase mista que se dissolvem numa
mistura de solventes.

A preparacio da amostra e a escolha do solvente ou da mistura de solventes sio especificas da amostra. Consulte um
método padrdo aplicdvel para obter detalhes do procedimento.

0 HI934 realizard os cdlculos necessdrios automaticamente quando a 'dissolugdo externa' for selecionada no menu de
fipo de amostra.

8.2.5.3. EXTRACAQ EXTERNA

A extracdo externa é usada para fodas as amostras solidas insolveis.

0 H1934 realizard os cdlculos necessdrios automaticamente quando a ‘extracdo externa’ for selecionada no menu de
fipo de amostra.

Segue um esboco de um procedimento geral:

1) Determine a massa de um frasco de extrac@o ou baldo com um septo.

2) Adicione o solvente de extracio ao frasco e determine a massa do frasco e do solvente. De modo a maximizar
a eficdcia da extrado, o teor de dgua do solvente deve ser o mais baixo possivel. Ao escolher um solvente de
extraco, deve-se considerar cuidadosamente o limite de saturacdo de dgua para um possivel solvente.

3) Determine o teor de dgua do solvente.

4) Determine a massa do solvente restante no frasco de extrago.

5) Adicione uma amostra finamente triturada ao solvente no frasco de extracio. A quantidade de amostra
adicionada deve ser grande o suficiente para que a quantidade de dgua na amostra seja muito maior do que a
do solvente antes da extracgo.

6) Facilite a extracdo agitando a solugdo ou colocando a solucio numa placa de agitagdo ou num sonicador.

7) Deixe repousar no fundo do frasco de extracdo a porcio insolivel da amostra.

8) Titule uma amostra de tamanho apropriado do sobrenadante (solvente acima da amostra sélida sedimentada).

8.2.5.4. HOMOGENEIZACAO

A homogeneizagdo é recomendada para amostras liquidas de fase ndo aquosa ou mista, bem como para solidos com
distribuicoes ndo homogéneas de dgua. A dgua pode ser distribuida uniformemente por toda a amostra recolhida,
utilizando misturadores de alta velocidade e alto cisalhamento, chamados homogeneizadores.

Em amostras ndo aquosas de fase mista (dleo e dgua), a dgua tende a migrar para a superficie da solugdo da amostra,
aderir as paredes internas ou afundar no fundo do frasco da amostra. Isto ¢ particularmente problemdtico quando a
amostragem ¢ feita em altas femperaturas e a amostra é subsequentemente arrefecida até a femperatura ambiente

antes da andlise.
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OTIMIZACAO DE METODOS

Amostras solidas normalmente exibem distribuicoes de dgua ndo homogéneas e, portanto, devem ser completamente
reduzidas a p ou homogeneizadas. O procedimento de homogeneizagdo depende das caracteristicas da amostra especifica.
A homogeneizagdo ¢ particularmente adequada a amostras e suspensdes semissolidas e é o Gnico método que pode
romper células de plantas e tecidos para libertar a dgua presente no interior das células. A homogeneizacdo é normalmente
realizada externamente num frasco seco com a adic@io de um solvente adequado, preferencialmente metanol.

8.2.5.5. AQUECIMENTO

0 aquecimento da amostra é usado para a andlise de amostras solidas ou liquidas que ndo podem ser extraidas ou que
interferem na reacdo de Karl Fischer. Estas incluem pldsticos, minerais, produtos petroguimicos que contém aditivos e
matérias-primas para produtos farmacéuticos.

As amostras sto aquecidas num forno especial enquanto um fluxo seco de gds passa pela cdmara de amostra ou, para
amostras liquidas, pela propria amostra. O gds é introduzido no recipiente de fitulagdo.

A temperatura de aquecimento ¢ especifica da amostra e pode ser encontrada em métodos padrdo aplicdveis. As
femperaturas sdo escolhidas para serem as mais altas possiveis sem decompor a amostra, o que pode resultar na
contaminagdo do recipiente de fitulagdo.

8.3. SISTEMA DE REAGENTES KARL FISCHER
Existe atualmente no mercado uma grande variedade de reagentes Karl Fischer, cada um projetado e formulado para
matrizes de amostras especificas e condicdes de titulaco.
Os sistemas de reagentes Coulométricos Karl Fischer consistem num anélito e um catolito. Os reagentes para geradores
sem diafragma sdo sistemas de reagente Gnico. O fabricante do reagente especificard se determinado reagente é
adequado para células com diafragma ou sem diafragma (ou ambos). Para reagentes que requerem um diafragma, o
fabricante tambeém fornecerd um catolito adequado.
Os reagentes comerciais sdo normalmente formulados para uma das seguintes aplicagdes:

e Uso geral

* A base de efanol

* (etona/ Aldeido

* Petroleo/ Hidrocarbonetos
Consulte um método padrdo ou fabricante de reagentes para conhecer os reagentes apropriados para uma aplicagdo.

8.3.1. PADROES DE AGUA

Os padrdes de dgua sdo usados para verificar o desempenho do titulador e a técnica de andlise. Os padrdes de dgua sio
parte integrante das diretrizes 1S0 9000, GMP, GLP e FDA para determinacio de dgua.

Encontram-se disponiveis comercialmente em ampolas seladas de uso Onico. Os valores de concentragdo sdo
normalmente 0,1, 1,0 e 10,0 mg/q e sdo certificados pelo fabricante. A coulometria & um método absoluto que ndo
requer calibractio ou determinacdo de titulo, mas é Gtil ocasionalmente fitular os padrdes de dgua como uma verificacdo
do sistema. Desta forma confirma-se que ndo existem problemas com as configurades do método, reagentes, técnica
de adicdo de amostra ou eletrénica do titulador.

Procedimento geral usando um padro de dgua liquido (ampola):

1) Configure o titulador de acordo com o manual de instrugdes. Certifique-se de que o titulador estd configurado
com o mesmo reagente, condigoes de trabalho, temperatura e configuracdes do titulador a serem usadas para
andlises de amostras subsequentes.

2) Selecione um padrdo apropriado que corresponda ao teor de dgua da amostra.

3) Abra uma ampola de padréo. Enxague uma seringa com uma pequena porcio de padrdo.

4) “Aspire” o restante padrdo para a seringa, pese e fitule cerca de um terco do padrdo na seringa.

5) Realize mais duas titulagdes com o padrdo restante na seringa.

6) Reveja os resultados no ecrd de estatisticas de 'resultados médios'. A concentracdo padrdo média deve estar
dentro da gama especificada no Certificado de Andlise fornecido pelo fabricante. Ndo deve haver variabilidade
excessiva entre cada resultado.



9. ACESSORIOS

9.1. ANOLITO PARA CELULAS COM E SEM DIAFRAGMA

Honeywell® HYDRANAL™ - Coulomat AG (Catalog Number 34836)
HYDRANAL™ - Coulomat E (Catalog Number 34726)
GFS Chemicals® ~ Watermark® - Vessel Solution, Pyridine-free (Catalog Number 1612)

9.2. ANOLITO PARA CELULAS COM DIAFRAGMA

Honeywell® HYDRANAL™ - Coulomat A (Catalog Number 34807)
HYDRANAL™ - Coulomat AG-H (Catalog Number 34843)
HYDRANAL™ - Coulomat AK (Catalog Number 34820)
HYDRANAL™ - Coulomat Oil (Catalog Number 34868)

GFS Chemicals®  Watermark® - Vessel Solution, CFC Free (Catalog Number 1607)
Watermark® - Vessel Solution, for Ketones and Aldehydes (Catalog Number 1619)
Watermark® - Vessel Solution, for Oils (Catalog Number 5202)
Watermark® - Vessel Solution, Pyridine-Based (Catalog Number 1622)

JT Baker® HYDRA-POINT® - Vessel Solution, Pyridine-Free (Catalog Number 6280)
HYDRA-POINT® - Vessel Solution, CFC Free (Catalog Number 6284)
HYDRA-POINT® - Vessel Solution, for Ketones and Aldehydes (Catalog Number 6283)

9.3. ANOLITO PARA CELULAS SEM DIAFRAGMA

Honeywell® HYDRANAL™ - Coulomat AD (Catalog Number 34810)

GFS Chemicals®  Watermark® - Vessel Solution, Chloroform-Free (Catalog Number 1671)

JT Baker® HYDRA-POINT® - Vessel Solution, Chloroform and Pyridine Free (Catalog Number 6285)

9.4. CATOLITO PARA CELULAS COM DIAFRAGMA

Honeywell HYDRANAL™ - Coulomat (G (Catalog Number 34840)
HYDRANAL™ - Coulomat CG-K (Catalog Number 34821)

GFS Chemicals®  Watermark® - Generator Solution, Pyridine based (Catalog Number 1623)
Watermark® - Generator Solution, Pyridine-free (Catalog Number 1613)
Watermark® - Generator Solution, Universal (Catalog Number 2321)

JT Baker® HYDRA-POINT® - Generator Solution, Pyridine-Free (Catalog Number 6281)
HYDRA-POINT® - Generator Solution, Universal (Catalog Number 6286)

9.5. PADROES DE AGUA

Honeywell® HYDRANAL™ - Water Standard 1.0 (Catalog Number 34828)
HYDRANAL™ - Water Standard 0.1 (Catalog Number 34847)
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9.6. COMPONENTES DO TITULADOR

?)_.
v Recipiente de Titulacdo '\:%
3 (apenas vidro)
a HI1900561
[
(V0]
=
— Detetor de Elétrodo C.O n|unfo de recpentc e
—1 Titulagdo
= Hl76330 HI930560
<T
—

Eletrodo gerador com
diafragma
HI900511

Elétrodo gerador sem

Tubos para frascos para reagente/
Residuos (2 un.)
HI900535

diafragma
H1900512
§ Bomba de Ar e Agitador
§ Magnético para HI933/ Tubos para a Bomba de Ar (2 un.)
%8 HI934 HI900536
= HI930180

Cartucho Dessecante para Frascos
de Reagente/ Residuos

Cartucho Dessecante para
Eletrodo gerador

HI900564 HI900538

Conjunto de topo de frasco Conjunto de topo de frasco (com
(com peneiras moleculares) peneiras moleculares)
HI900537 HI900534




Tampa para rosca 6L18
H1900566

Rolha em vidro, conica, 19
H1900563

Adaptador da Troca de

Reagente
H1900568

Suporte de adaptador de
reagente
H1930182

Peneiras moleculares, 150

g
HI900551

Septo (5 un.)
HI900567

Conjunto de O-Ring
H1900542

Cabo USB
H1920013

Lubrificante para junta em vidro
HI900543

Cabo Gerador
H1900931

Chave de calibracdo
HI900940

Adaptador de voltagem (ficha
EUA)
HI900946

Adaptador de voltagem (ficha
Europeia)
H1900947

Flash Drive USB
H1930900U

Capa de arquivo para manual de

insfrucoes
H1930804
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PARTE 3: APLICACOES

p—
-9
-
‘@)
p —
o™
(=)
m
w




(¢
L~
o
W
<T
W
—
o
<<

HI9001EN

HI9001EN VALIDACAO DO TITULADOR COM PADRAO DE AGUA 1.0 mg/g

DESCRICAO
Método para a validacio da precisdo do fitulador. Os
resultados devem estar dentro dos limites de incerteza
especificados pelo fabricante do padrdo. Os resultados
50 expressos em mg/g.
ELETRODO
* HI76330 Elétrodo de duplo pino de platina
* HI900517 Gerador com diafragma
“0U-
* HI900512 Gerador com diafragma
REAGENTES
* Reagente de Uso Geral Coulométrico Karl Fischer
e Padrdo de Agua Liguido 1.0 mg/g
ACESSORIOS
* Seringa de 3 mL (limpa e seca)
e Agulha 6” de calibre 22 (limpa e seca)
* Frasco de reagente, rosca 6L45
PREPARACAO DO DISPOSITIVO
* (onecte o conjunto do topo do frasco de reagente ao
frasco de reagente de acordo com o manual.
* Monte o recipiente de fitulacdo de acordo com o
manual de insfrugdes.

* Dispense reagente suficiente do frasco de reagente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 75 mL).

* Prima a teda para pré-titular o reagente e
a humidade do recipiente de Titulagdo. Aguarde
até que a toxa de deriva de fundo (background)
estabilize antes de prosseguir para a proxima etapa.

ANALISE

Encha a seringa e agulha com o padrdo. Qualquer
padrdo ndo utilizado que permaneca na ampola
deve ser eliminado para evitar a confaminagdo da
dgua atmosférica.

Pese a seringa, agulha e padrdo.

Prima {5t % Serd pedido para introduzir o
tamanho da amosra.

Dispense 1.00 g (1 ml aproximadamente) de
padrdo no recipiente de titulacdo através do septo
usando a agulha.

Assequre-se que ndo deixa qualquer padrdo nas
paredes do elétrodo ou do copo. Se necessdrio, agite
o recipiente de fifulacGo suavemente com a mdo
para remover qualquer padrdo do elétrodo ou da
parede do copo.

Limpe a agulha de residuos. Se a ponteira da
agulha apresentar uma “gota suspensa” de padrdo,
mergulhe-a brevemente no reagente.

Refire a agulha do recipiente de fitulagdo e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
padrdo  adicionada  (por diferenca  das duas
medicdes).

Use o teclado numérico para inserir o peso exato e
prima a fecla @ para iniciar a andlise.

No final da titulagdo, é exibido 0 ecrd Resultado da
Andlise da Amostra. Os resultados sdo expressos

em mg/g.



PARAMETROS DE METODOS

Nome : Validacdo- 1.0mg/g Std
Revisdo do Método: 1,0
Tipo: KF Coulométrico

Tempo de Agitacdo de Pré- andlise: 5
Seg

Velocidade de Agitacdo: 900 RPM
Tipo de Agitador: Normal
Anédlise de Deriva: Automatica

Reagente:

Pardmetros da Amostra:
Determ. da Amostra: Normal
Nome da Amostra: AmostraPadrao
Tipo de Amostra: Massa

Uso geral

Tamanho da amostra: 1,0000 g
Pardmetros de Controle:

Velocidade da Titulacéo: Auto

Corrente Imposta: 2 uA

Valor do End Point: 100,0 mv

Modo de Corrente do Gerador: Auto

Média de Sinal: 2 Leituras

Pardmetros de Finalizacédo:

Duragdo Maxima: 1200 Seg

Agua Maxima Titulada: 20,000 mg

Critério de Finalizacdo: Deriva

Relativa

Deriva Relativa: 5.0 pg/min
Unid. dos Resultados: mg/g
Algarismos Significativos XXXXX

CALCULOS

Titulacdo da Agua: H,0 (ug)
Unidades de resultado final: mg/g
Massa da amostra: 1,0000 g

/ water (ug) ( 1 mg )
= X
narg 1.0000 g \1000 ng

RESULTADOS

Nome do Método:
Std
Hora & Data:

Validacgdo- 1.0mg/g

Abr 03, 2019 12:00

Tamanho da amostra: 0,9412 g
Valor da Deriva: 0.8 pg/min
Agua titulada: 950.02 ug

Resultado: 1,0078 mg/g
Duracdo da Titulacdo: 01:53 [mm:ss]
Tipo de elétrodo do Gerador:HI900512
Titulacdo estd concluida
Nome do Operador:
Assinatura do
co:
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HI9301EN

HI9301EN DETERMINACAO DA HUMIDADE NO SOLVENTE

para dissolugdo externa ou extragdo

DESCRICAO
Método para determinactio da humidade no solvente de
extracdo/dissolucdo. Os solventes devem ser inferiores a
1,00 mg/g, substancias com teor de dgua muito baixo
podem exigir solventes com menos de 0,100 mg/g. Os
resultados sdo expressos em ppm.
ELETRODO

* HI76330 Elétrodo de duplo pino de platina

* HI900517 Gerador com diafragma

_0U-

* HI900512 Gerador com diafragma
REAGENTES

* Reagente de Uso Geral Coulométrico Karl Fischer

ACESSORIOS
* Seringa de 1 mL (limpa e seca)
o Agulha 6” de calibre 22 (limpa e seca)
* Frasco de reagente, rosca GL45
PREPARA(;[\O DO DISPOSITIVO
* (onecte o conjunto do topo do frasco de reagente ao
frasco de reagente de acordo com o manual.
* Monte o recipiente de titulacio de acordo com o
manual de instrugdes.

* Prima | e no ecd principal. Use as teclas de

* Dispense reagente suficiente do frasco de reagente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 75 mL).

* Prima o feclo para pré-fitular o solvente e
a humidade do recipiente de fitulacgo. Aguarde
até que a taxa de deriva de fundo (background)
estabilize antes de prossequir para a proxima etapa.

ANALISE

Prepare um recipiente de extracdo/dissolugdio com
solvente e mexa (consulte um método aplicavel para
a quantidade adequada de solvente e o tempo de
agitagdo).

Pare de mexer o solvente no frasco de extracio/
dissolugdo.

Encha a seringa e agulha com o solvente de
extracdo/ dissolugdo.

Pese a seringa, agulha e solvente.

Prima {5, Serd pedido para introduzir o
tamanho da amostra.

Dispense 1.00 g de solvente no recipiente de
fitulacdo através do septo usando a agulha.
Assegure-se que ndo deixa qualquer amostra nas
paredes do elétrodo ou do copo. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de titulagdo para remover
qualquer solvente do elétrodo ou da parede do copo.
Limpe a agulha de residuos. Se a ponteira da agulha
apresentar uma  “gota suspensa” de solvente,
mergulhe-a brevemente no solvente.

Refire a agulha do recipiente de fitulacdo e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medicdes).

Use o teclado numérico para inserir o peso exato e
prima a fecla para iniciar a andlise.

No final da titulagdo, é exibido 0 ecrd Resultado da
Andlise da Amostra. Os resultados sdo expressos
em ppm de dgua.



PARAMETROS DE METODOS

Nome : Humidade no Solvente
Revisdo do Método: 1,0
Tipo: KF Coulométrico

Tempo de Agitacdo de Pré- andlise: 5
Seg

Velocidade de Agitacdo: 900 RPM
Tipo de Agitador: Normal
Anédlise de Deriva: Automatica

Reagente:

Pardmetros da Amostra:
Determ. da Amostra: Normal
Nome da Amostra: AmostraPadrao
Tipo de Amostra: Massa

Uso geral

Tamanho da amostra: 0,3055 g
Pardmetros de Controle:

Velocidade da Titulacéo: Auto

Corrente Imposta: 2 uA

Valor do End Point: 100,0 mv

Modo de Corrente do Gerador: Auto

Média de Sinal: 2 Leituras

Pardmetros de Finalizacédo:

Duragdo Maxima: 1200 Seg

Agua Maxima Titulada: 10,000 mg

Critério de Finalizacdo: Deriva

Relativa

Deriva Relativa: 3.0 pg/min
Unid. dos Resultados: jejeil
Algarismos Significativos XXXXX

CALCULOS

Titulacdo da Agua: H,0 (ug)
Unidades de resultado final: Ppm
Massa da amostra: 1,0000 g
~ water (19)
PP = 775000 g

RESULTADOS

Nome do Método: Humidade no Solvente
Hora & Data: Abr 03, 2019 12:00

Tamanho da amostra: 0,9165 g
Valor da Deriva: 5.2 pg/min
Agua titulada: 213.45 ug
Resultado: 598,31 ppm

Duracdo da Titulacdo: 03:55 [mm:ss]
Tipo de elétrodo do Gerador:HI900512
Titulacd&o estad concluida
Nome do Operador:
Assinatura do
co:
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HI9901EN INDICE DE BROMO DE HIDROCARBONETOS AROMATICOS
Adaptagdo do ASTM D1492-08

DESCRICAO

Método para a deferminacdo do indice de bromo de
substdncias reativas ao bromo. Este método aplica-
se normalmente a hidrocarbonetos aromaticos com
vestigios apenas de olefinas (alcenos) e com indices de
bromo inferiores a 1000. Para amostras com indice de
bromo superior a 1000, recomenda-se diluir a amostra
com um solvente adequado. Os resultados sdo expressos
em mg (Br)/100g.

ELETRODO

* HI76330 Elétrodo de duplo pino de platina

* HI900517 Gerador com diafragma
“0U-

* HI900512 Gerador com diafragma

REAGENTES

* Reagente de indice de Bromo coulométrico sem

Mercirio
ACESSORIOS

* Seringa de 1 mL (limpa e seca)

e Agulha 6” de calibre 22 (limpa e seca)

* Frasco de reagente, rosca 6L45

PREPARACAO DO REAGENTE

 Preparar 200 mlL de solucio de brometo de
potdssio 119 g/L, adicionar 23,8 g de brometo
de potdssio num baldo volumétrico de 200 ml,
adicionar aproximadamente 125 mL de dgug,
agitar até dissolver e completar o volume com dgua
desionizada ou destilada.

* Para preparar 1 L do reagente, adicionar 600 mL de
dcido acético glacial, 260 mL de metanol, 140 mL
de solugdo de brometo de potassio 119 g/L a um
baldo volumétrico de 1 L. Completar o volume de
dgua desionizada ou destilada Transferir a solugdo
para um frasco de reagente.

PREPARACAO DO DISPOSITIVO

* (onecte o conjunto do topo do frasco de reagente ao
frasco do reagente preparado.

* Monte o recipiente de fitulacio de acordo com o
manual de insfrugdes.

* Prima { $et t no ecd principal. Use os teclas

* Dispense reagente suficiente do frasco de reagente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 100 mL).

* Prima a teca para pré-titular o solvente e
a humidade do recipiente de fitulacto. Aguarde
até que a taxa de deriva de fundo (background)
estabilize antes de prossequir para a proxima etapa.

ANALISE
* Encha e pese a seringa e agulha com a amostra.

e Prima {8t Serd pedido para introduzir o
famanho do amostra.

e Insira o indice de Bromo Estimado. O fitulodor
recomendard o tamanho ideal de amostra a ser
adicionado ao recipiente de titulagdo. Dispense a
quantidade fornecida do tamanho ideal da amostra
no recipiente de titulacdo através do septo usando
a agulha. Assegure-se que ndo deixa qualquer
amostra nas paredes do elétrodo ou do copo. Se
necessdrio, agite manualmente o recipiente de
fitulacdo para remover qualquer padrdo do elétrodo
ou da parede do copo.

* Limpe a agulha de residuos, retirando um pequeno
volume de ar do recipiente de fitulag@o. Se a ponteira
da agulha apresentar uma “gota suspensa” de
solvente, mergulhe-a brevemente no solvente.

* Retire a agulha do recipiente de ftitulagdo e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medicdes).

* Use o teclado numérico para inserir o peso exato e
prima a fecla para iniciar a andlise.

* No final da fitulacdio, & exibido o ecrd Resultado da
Andlise da Amostra. Os resultados so expressos
em mg (Br)/100g.



PARAMETROS DE METODOS

Nome : IndiceBr de Aromaticos
Revisdo do Método: 1,0
Tipo: Indice de Bromo

Tempo de Agitacdo de Pré- andlise:30
Seg

Velocidade de Agitacdo: 1600 RPM
Tipo de Agitador: Normal
Anédlise de Deriva: Automatica

Reagente: Reagente de IndiceBr
Pardmetros da Amostra:
Determ. da Amostra: Normal
Nome da Amostra: AmostraPadrao
Tipo de Amostra: Massa

Tamanho da amostra: 0,5000 g
Pardmetros de Controle:

Velocidade da Titulacéo: Lento

Corrente Imposta: 10 uA

Valor do End Point: 300,0 mv

Modo de Corrente do Gerador: Auto

Média de Sinal: 2 Leituras

Pardmetros de Finalizacédo:

Duragdo Maxima: 2400 Seg
Bromo Méaximo Consumido: 25,0 mg
Critério de Finalizacdo: mV End
Point
Tempo de Estabilidade do End
Point: 40 Seg
Unid. dos Resultados: mg/100g
Algarismos Significativos XXXXX

CALCULOS

Bromo Consumido: Br (mg)
Unidades de resultado final: mg/100g
Massa da amostra: 1,0000 g

bromine (mg)
mg/100 Q:WOCJXIOO
. g

RESULTADOS

Nome do Método:
Aromaticos
Hora & Data:
Tamanho da amostra:
Bromo Consumido: 1,609 mg
Resultado: 323.33 mg/100g
Duracdo da Titulacdo: 04:36 [mm:ss]
Tipo de elétrodo do Gerador:HI900512
Titulacdo estd concluida
Nome do Operador:
Assinatura d o
co:

IndiceBr de

Abr 03, 2019 12:00
0,4978 g
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1. TEORIA DA TITULACAO

1.1. INTRODUGAO AS TITULACOES

Uma titulagdo & um procedimento quantitativo, volumétrico, usado na quimica analitica para determinar a concentracdo de
um analito (a espécie a ser medida) numa solucdo. A concentragio do analito é determinada adicionando lentamente um
titulante (reagente) & solugdo. A medida que o titulante ¢ adicionado, ocorre uma reagdo quimica ente o fitulante & 0 analito.
As reacdes da fitulacto sdo relativamente reacdes simples e rdpidas, que podem ser expressas usando uma equagdo
quimica. A reagdo da fitulacto confinua a medida que é adicionado o titulante, até que todo o analito seja consumido
e que o analito reaja completa e quantitativamente com o titulante.
0 ponto no qual todo o analito jd reagiu é designado por ponto de equivaléncia, também conhecido como o ponto final
estequiométrico. Este ponto é acompanhado por uma mudanca fisica abrupta na solugdo, que define com precisio o
ponto final da reado. A alteracdo fisica associada ao ponto final da fitulacio pode ser produzida pelo titulante ou por
um indicador e pode ser detetada visualmente ou por outra medido fisica.
As titulagdes ndo podem ser usadas para deferminar a quantidade de todos os analifos. A reacdo quimica entre o
fitulante e o analito devem satisfazer quatro requisitos:

* Areagdo deve ser rdpida e ocorrer no espago de aproximadamente um segundo apos ser adicionado o fitulante.

* A reagdo deve ser concluida.

* Areado deve possuir uma estequiometria reconhecida (rdcios de reagdo).

* Um endpoint ou um ponto de inflexdo convenientes.
As titulagdes sdo alfamente precisas e podem oferecer muitas vantagens em relagdo a métodos alternativos. As titulagdo
realizam-se rapidamente e requerem procedimentos e instrumentos relativamente simples.

1.2. USO DAS TITULACOES

As titulagdes podem ser usadas em muitas aplicades, incluindo:

* (ontetdo dcido de afluentes industriais, alimentos (ex.: queijo e vinho), galvanizacGio e hanhos quimicos,
produtos petroliferos, indstria farmac8utica.

* (onfeddo base de fertilizantes (com amdnia), lixivia, minerais.

* Dureza na dgua.

* (onfeddo metdlico de ligas, minerais, minérios, argilas, dguas, galvanizacdo, tintas, papel, materiais vegetais,
fluidos bioldgicos e produtos petroliferos.

* (onfeddo de humidade em produtos alimentares, petroguimicos, produtos farmac8uticos e pldsticos

* (oncentragdes de reagente redox, como o cloro disponivel na dgua potdvel, perdxido, vestigios de oxidantes e redutores
em alimentos, redutores em dgua de caldeiras a alta temperatura ou alta pressdo e na andlise de vitaminas.

1.3. VANTAGENS E DESVANTAGENS DAS TITULACOES

Algumas das vantagens das fitulacdes como técnica analitica sdo:
* Resultados mais precisos que a maioria dos métodos instrumentais, como medicdes por elétrodos, a precisdo da
medicdo é de até 0.1 %
* Métodos simples, custos razodveis e formagdo fdcil
* Adequadas para a medicdo dos principais componentes de uma mistura ou produto
* A qutomaggo pode reduzir o tempo e trabalho despendido em cada andlise
Algumas desvantagens das titulagdes sdo:
* () tempo que é necessdrio para preparar os padrdes e os fitulantes
*  E necessdria uma boa técnica para afingir resultados precisos (6 necessdria formaco e prética)
* Ndo é adequada para determinar vestigios de componentes ou componentes menores de uma mistura ou produto
* Gama dindmica limitada, pode requerer preparacdo de amostras adicionais (diluicdo) e a repeticdo das andlises



2. TIPOS DE TITULACAO
2.1. TITULACOES DE ACORDO COM O METODO DE MEDICAO

2.1.1. TITULACAO AMPEROMETRICA

Uma fitulagdo amperométrica realiza-se colocando dois elétrodos (frequentemente um elétrodo elétrodos de ides
seletivos em metal e um elétrodo de referéncia) na solucio amostra e manter o potencial do elétrodo em metal numa
voltagem selecionada. A corrente que flui, devido a oxidacio e reducio de um reagente ou produto, é analisada vs.
0 volume de titulante para fornecer a curva de fitulagdo e localizar o ponto de equivaléncia. As alterages d corrente
devem-se as alteracdes na concentraciio de uma espécie particular (sendo oxidadas ou reduzidas no elétrodo).
Geralmente, a reacdo entre o analito e o titulante forma uma nova espécie. Dependendo da titulacdo, os reagentes sdo
eletro-ativos e os produtos ndo o sdo, ou vice-versa. As curvas de titulacGo amperométrica parecem-se com duas linhas
que se infersectam no ponto de equivaléncia, isto deve-se a alteracdo da eletro-atividade da soluco.

Muitos ides de metal podem ser titulados amperometricamente utilizando uma reagdo de precipitacio, complexacio ou
redox. Alguns ides de metal e espécies que podem ser determinados deste modo incluem prata, bdrio, haletos, potdssio,
magnésio, palddio, sulfato, bismuto, cddmio, fluoreto, indio, tdlio, iodo e ouro.

A Figura 1 apresenta quatro titulagdes amperométricas e os seus pontos finais. No grdfico A, o analito estd eletro-aivo
e fornece corrente, mas a espécie reagida ndo. No B, o reagente ndo estd ativo, mas o itulante estd. No C, ambos o
fitulante e analito estdo ativos e ambos fornecem fluxo de corrente. O grdfico D, apresenta a mesma situacio que o B;
no entanto, a corrente possui um sinal oposto (o titulante é reduzido).

A B
0 : 0 .
e.p. e.p.
Volume of Titrant Volume of Titrant
( D
0 —
SR S |
e.p. e.'p.
Volume of Titrant Volume of Titrant
Figura 1

2.1.2. TITULACOES POTENCIOMETRICAS

As titulagdes potenciométrica sio realizadas medindo a voltagem da solugdo, utilizando um sistema de elétrodo. Um
sistema de elétrodo consiste num elétrodo indicador e um elétrodo de referéncia. A medida que ¢ adicionado o fitulante,
as variagoes no potencial do elétrodo indicador, em relagdo ao elétrodo de referéncia, sdo monitorizadas para apresentar
0 progresso da fitulagdo.

A potenciometria & a medicdo de um potencial sob condides de zero fluxo de corrente. O potencial medido pode, entdo,
ser utilizado para determinar a quantidade analitica de inferesse, geralmente uma concentracdo de componente da
solucdo analitica.
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0 potencial que se desenvolve na célula electrolitica € o resultado na alteragdo de energia libre que ocorrerd se o
fendmeno quimico prosseguisse até ser satisfeita a condicdo de equilibrio.

Existem muitos tipos de titulacGio onde a potenciometria pode ser utilizada, como elétrodos de pH para fitulacdes dcido-
base, elétrodos de ORP em platina para titulagoes redox, elétrodos de ides seletivos, como cloreto ou fluoreto para uma
fitulagdo de um ido especifico e elétrodos de prata para titulagdes argentométricas (a base de prata).

213. TITULAQ[\O ESPECTROFOTOMETRICA

0 nome deriva do método utilizado para detetar o ponto final da fitulagdo, ndo da sua quimica. Os indicadores
altamente coloridos que alteram de cor durante o curso da titulado estdo disponiveis para muitas titulagdes. Podem ser
obtidos dados mais precisos sobre a curva de titulagdo se a absorc@o de luz for monitorizada instrumentalmente usando
uma fonte de luz, um monocromador simples e um fotodetetor, em vez de determinar visualmente a alteracio da cor ou
da absorcdo da luz. A absorcdo da luz por um indicador ou por um dos reagentes ou produtos pode ser utilizada para
monitorizar a fitulagdo.

A Figura 2 apresenta duas curvas de titulagdo. No grdfico A a absorcdio de um complexo metal-indicador estd a ser
monitorizada. A absorcdo é constante enquanto o metal é complexado pelo titulante EDTA. O complexo indicador de
metal foi removido, provocando uma quebra acentuada na curva de titulagdo. O ponto onde todo 0 metal é complexado
e destituido de indicador é o ponto de equivaléncia. Este ponto é assinalado por “e.p.” no grdfico.

Na segunda curva de titulagdo, grdfico B, o complexo de metal estd a ser medido enquanto estd a ser titulado com EDTA.
0 novo complexo que se estd a formar ndo é colorido e ndo absorve a luz. A interseccdo extrapolada das duas linhas
defermina o ponto de equivaléncia.

A B
B —o——o——o-—.——o-—bl-» - N
'

Absorbance
Absorbance

L ’ "

—?—-o——-o———o-———o- AN

S--e-—-—0-—0 -0 -—-0--
1.

1

1

e.p. ' ‘e.p. ‘
Volume of EDTA Volume of EDTA
Figura 2
2.2. TITULACOES DE ACORDO COM O TIPO DE REACAO

2.2.1. TITULACOES KARL FISCHER

Este método baseia-se numa reacdo quimica bem definida entre a dgua e o reagente Karl Fischer. A quimica fornece
uma especificidade excelente para a determinacdo da dgua. O método pode ser utilizado para determinar dgua livre
e ligada numa matriz de dgua. O método Karl Fischer é amplamente considerado como o que produz resultados mais
rdpidos, precisos e reproduziveis e possui a maior gama de concentraco detetdvel, abrangendo de T ppm a 100%.

A determinagdo do conteddo de dgua é um dos méfodos mais comummente realizados em laboratarios em todo 0 mundo.
0 conhecimento do contedo de dgua é critico para compreender as propriedades fisicas e quimicas dos materiais e
avaliar a qualidade dos produtos. A deferminagdo do conteddo da dgua é realizada em muitos fipos de amostra
incluindo produtos farmacéuticos e cosmética, produtos alimentares e naturais, compostos orgdnicos e inorganicos,
quimicos, solventes e gases, petroleo e produtos pldsticos, assim como tintas e colas. O método KF é verificdvel e pode
ser completamente documentado. Como resultado. A titulacGo Karl Fischer é o método padrdo para a andlise de agua
em vdrias amostras, como especificado por vdrias organizacdes, incluindo a Association of Official Analytical Chemists,
a Pharmacopoeia Europeia e dos EUA, ASTM, American Petroleum Institute, British Standards e DIN.



2.2.1.1. HISTORIAL DAS TITULAQ()ES KARL FISCHER
A determinacio da agua pela titulacto de Karl Fischer é baseada na reacdo descrita por Bunsen em 1853 na qual o
dioxido de enxofre & oxidado pelo iodo na presenca de dgua.

l, + 50, + 2 H,0 - 2 HI + H,S0,
No artigo de 1935 de Karl Fischer, “um novo procedimento para a fitulagdo da dgua”, este apresentou uma forma
modificada da reacdo de Bunsen adaptada para uso na determinaco do teor de dgua de solugdes ndo aquosas. As suas
fitulagdes foram conduzidas em metanol na presenca de excesso de dioxido de enxofre e piridina para neutralizar os
produtos dcidos da reagdo e conduzir a reacdo até a conclusdo.

2H,0 4 S0, ® (GHN), + I, + 2 GHN — (CcHeN), © H,SO, + 2 CHN o H
Desde entio, dois desenvolvimentos chave levaram a descrigdo atualmente aceife da reago de Karl Fischer. Em primeiro,
a piridina atua como uma solucdo padrdo de pH e ndo desempenha um papel direto na reacdo. O que permitiv que
os formuladores de reagentes substituissem a piridina por bases que sdo menos téxicas e resultam em gamas de pH
que facilitam titulagdes mais rpidas e precisas. Em segundo lugar, a espécie que reage com a dgua ndo é o dioxido
de enxofre, mas o ido monometilsulfito resultante da reacdo entre o dioxido de enxofre e o metanol. Posteriormente,
0s fécnicos mostraram que dlcoois superiores podem ser usados em vez do metanol. A reacdo de Karl Fischer pode,
portanto, ser descrita pela seguinte sequéncia de reacdo generalizada na qual as espécies H,0, I, SO, e RN reagem
numa esfequiometria 1:1:1:3.

ROH + SO, + RN — (RNH) * SO,R

(RNH) #SOR + 12 + H,0 — (RNH) *SO,R + 2(RNH)I
A taxa maxima da reacdo de Karl Fischer é alcancada entre a gama de pH de 5,5 a 8, onde todo o dioxido de enxofre
estd disponivel como sulfito de metila. Se o pH for inferior a 5, a taxa de reacGo diminui e 0 endpoint da fitulacdo torna-
se cada vez mais dificil de alcangar. Se o pH exceder 8, as reacdes colaterais comecam a ocorrer entre o iodo e os ides
de hidroxido ou metilato, alterando a estequiometria da titulagdo.
Enquanto que os solventes que ndo contém dlcoois podem ser usados para andlise Karl Fischer, estes t€m também um
efeito na estequiometria da reacdo. Quando os dlcoois ndo estdo presentes, a reacdo assemelha-se d estequiometria
da reagdo de Bunsen, onde o rdcio de consumo de dgua para iodo é de 2:1. Em solventes confendo dlcoois superiores,
proporcdes irregulares podem ser observadas devido ds habilidades relativas dos dlcoois superiores para formar o ésfer
sulfito que reage com a dgua. Os problemas resultantes da variacGio na estequiometria induzida pelo solvente ndo sdo
normalmente encontrados durante a andlise de rotina por dois motivos. Em primeiro lugar, a padronizacio do fitulante
e a andlise da amostra sdo realizadas no mesmo meio de titulagdo e nas mesmas condicdes, compensando efetivamente
qualquer variagdo no comportamento da reagdo. Em segundo, a maioria dos sistemas de reagentes Karl Fischer sdo
formulados para suportar a estequiometria de reacdo KF padrdo.

2.2.1.2. TITULACOES VOLUMETRICAS KARL FISCHER

Nas titulagdes volumeétricas de Karl Fischer, o iodo para a reacio de Karl Fischer é introduzido através do fitulante. Esfe
método é adequado para teores de dgua mais altos, de 100 ppm a 100%. Os outros componentes da reacio (dioxido
de enxofre, base, dlcool) podem ser introduzidos pelo fitulante (sistema de um componente) ou pelo solvente (sistema
de dois componentes). Os sistemas de reagentes de um componente podem utilizar um solvente personalizado ou uma
mistura de solventes, pois todos os componentes da reacdo Karl Fischer estdo no titulante. No enfanto, os reagentes de
um componente ndo sdo muito estaveis, tém uma vida Gtil curta e velocidades de titulagdo mais lentas. Por outro lado,
0s sistemas de reagentes de dois componentes sio estdveis, tm vida Uil longa e velocidades de titulagdo mais rapidas.
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2.2.13. TITULAQOES COULOMETRICAS KARL FISCHER

Nas titulacdes coulométricas de Karl Fischer, o iodo para a reacdo de Karl Fischer é gerado eletroliticamente dentro do
recipiente de titulacdo. Este método & adequado para teores de dgua mais baixos, de 1 ppm a 5%. O gerador consiste
em dois elétrodos: um dnodo e um cdtodo. A reaciio que ocorre em cada um pode ser resumida da seguinte forma:

Anodo: 21- =12+ 2¢
Cdfodo: 2RN-H* +2¢ —H_+ 2RN

0 iodo que € gerado no dnodo reage com a dgua da amostra de acordo com a reacdo de Karl Fischer. A quantidade de
dgua que reage durante uma titulagdo pode ser calculada com base na carga total que passou pelo gerador. De acordo
com a reacdo de Karl Fischer (em solventes proticos), 1 mol de dgua é titulado por 1 mol de iodo. De acordo com a
reacdo anddica acima, 1 mol de iodo é gerado com 2 mols de eletrdes. A constante de Faraday afirma que 1 mol de
eletrdes equivale a 96.485 coulombs (C) de eletricidade. Portanto, 96485 coulombs fardo com que 0,5 moles de dgua
sejom fitulados, ou 1 coulomb equivale a 93,36 g de dgua:

Tmole  Tmolly TmolH0 180150H,0 1000000 g
P * * ® X ——
964B5C 2male 1 molly 1 maol H;0 Ig

1C =53.36 ug H,0

A quantidade de corrente que passa pelo gerador pode ser medida com facilidade e precisdo pela eletronica do titulador.
As titulagdes Coulométricas Karl Fischer sdo consideradas absolutas, ndo sendo necessdria padronizacdo. Os padrdes
de dgua podem ser titulados como uma verificagdo do sistema para garantir o funcionamento adequado do mesmo.

2.2.1.3.1. ELETRODOS GERADOR COM DIAFRAGMA

Os primeiros tituladores coulométricos Karl Fischer usavam uma célula de diafragma. Neste design, o Gnodo e o cdtodo
do gerador sdo separados por um diafragma normalmente feito de vidro poroso. O diafragma evita que o iodo gerado
no Gnodo seja reduzido no catodo, o que pode causar falsas determinacdes de dgua alta. O compartimento do Gnodo
contém os componentes da reagdo de Karl Fischer (dioxido de enxofre, metanol, base) e sais de iodeto para a geracdo
de iodo molecular. O compartimento do catodo contém uma fonte de ides de hidrogénio, normalmente sais de amanio.

As titulagoes de diafragma apresentam algumas desvantagens. A primeira desvantagem sdo as elevadas taxas de
deriva que ocorrem devido @ humidade acumulada no interior do catdlito. Uma vez que a reagdo de Karl Fischer ocorre
apenas no compartimento do dnodo, a humidade dentro do catdlito ndo pode ser eliminada por pré-titulagdo. Em vez
de ser pré-titulada, o humidade dentro desse catdlito se difundira lentamente pelo diafragma durante a andlise de
deriva e andlise de amostra, e aumentard a taxa de deriva aparente. A sequnda desvantagem € o risco de obstrucio
ou confaminacdo do diafragma. As substdncias na matriz da amostra podem entupir o diafragma, ou entdo os sais
podem-se precipifar dentro do diafragma. Um diafragma entupido impedird a migracto de ides que, em casos graves,
bloqueard a reagdo eletrolitica do gerador. A ferceira desvantagem é a dificuldade na limpeza. O diafragma ndo absorve
ou drena o fluido rapidamente, tornando a limpeza muito demorada. O proprio compartimento do cdtodo também ndo
é muito acessivel para limpeza.

2.2.1.3.2. ELETRODOS GERADOR SEM DIAFRAGMA

Para superar as desvantagens das titulagoes de diafragma, os sistemas de titulacto sem diafragma foram feitos através
da modificagdo do projeto do gerador e modificagdo do reagente. A superficie do catodo é muito menor em comparaggo
com o dnodo, permitindo que o iodo gerado reaja antes de possivelmente atingir o cdtodo. O reagente também é
modificado para evitar a formaggo de compostos de enxofre oxidaveis.

A titulacgo sem diafragma apresenta taxas de deriva muito baixas e facil manutencio da célula, mas existem varias
desvantagens. Em primeiro lugar, as reagdes colaterais so propensas a ocorrer particularmente em taxas de titulagdo
mais lentas. Portanto, as amostras com teores de dgua muito baixos podem sofrer de falsas concentragdes altas. Em
sequndo lugar, os compostos que sdo facilmente reduzidos reagirdo no catodo e produzirdo dgua, causando falsas altas
concentragdes. Esses compostos incluem compostos nitro, hidrocarbonetos insaturados e determinados metais.



2.2.1.4. INDICADOR VISUAL DAS TITULACOES KARL FISCHER

Os métodos visuais, originalmente usados por Karl Fischer, so de aplicagdo limitada, exigem alto grau de competéncia e
fornaram-se obsoletos pela indicacio eletrométrica. Para uma indicacdo visual bem-sucedida, as amostras de titulagdo
devem ser incolores. Além de que, a coloracdo da solucio varia entre os meios de fitulagdo polares e ndo polares.
Apds o ponto de equivaléncia de titulagdo, toda a dgua na solugdo de titulagdo reagiu. A proxima gota de titulante
adicionada a solugdo apds o ponto de equivaléncia contém iodo que permanecerd na solucdo de fitulacdo. Depois disso,
a concentragdo de iodo na solucio de fitulagdio aumenta e a solugdo desenvolve uma cor amarela e eventualmente
castanha. Mesmo para um técnico experiente, ¢ dificil gerar coloracdo final reprodutivel entre titulacdes sucessivas.

2.2.1.5. INDICACAO ELETROMETRICA DAS TITULACOES KARL FISCHER
A indicagdo biamperométrica e bivoltamétrica so os dois tipos de métodos de detectio eletrométrica vulgarmente
usados para a indicagdo de titulacdes Karl Fischer. Ambos os métodos usam um pino de platina dupla ou um elétrodo
de anel de platina duplo para detetar o excesso de iodo numa solugdo de fitulagdo. Apds o ponto de equivaléncia de
fitulacdo, toda a dgua na solugdo de titulacdo reagiu. A proxima dose de titulante adicionada  solugdo contém iodo,
que reage no elétrodo de acordo com as reagdes abaixo.

No cdtodo: |, + 2e — 21"

No Gnodo: 21 I, + 2¢
0 excesso de iodo é facilmente reduzido no cdtodo e o iodeto resultante é oxidado no Gnodo.
Ambos os métodos eletrométricos de indicacdo dependem de elétrons (corrente) sendo transportados através de
uma solugdo de fitulacdo pelas reacdes de oxidacdo-reducdo descritas acima. A indicacdo hiamperométrica envolve
monitorizar o fluxo de corrente através da solugdo de fitulagdo enquanto uma voltagem constante ¢ aplicada através
dos elementos de platina do elétrodo. Quando a dgua estd presente na solucdo de titulagdo e ndo hd excesso de iodo,
apenas uma corrente minima flui entre os elementos do elétrodo. Apds o ponto de equivaléncia, quando o iodo estd
presente, o fluxo de corrente aumenta para alguns A.
A'indicacdo bivoltamétrica envolve a medicdo da tensdo necessaria para manter um fluxo de corrente constante entre
os elementos do elétrodo. Uma pequena corrente direta ou alternada chamada corrente de polarizago (|p0|) ¢ aplicada
entre os pinos ou angis do elétrodo, e a tensdo resultante ¢ medida para monitorizar o progresso da titulaco.
As curvas de titulagdo em forma de L (figura 3) sdo geradas para ambos os métodos plotando a corrente ou a tensdo do
elétrodo em relacdo ao volume de fitulante adicionado durante a titulagdo.

Karl Fisher Titration, Bivoltametric Indication vs Titrant Volume
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Figura 3
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Os métodos eletrométricos resultam em fitulagdo excessiva ou fitulagdo além do ponto de equivaléncia, onde o
excesso de fodo estd presente na solugdo de fitulacto. A titulacdo além do ponto de equivaléncia é aceitdvel por duas
razoes. Primeiro, devido a sensibilidade dos métodos eletrométricos, as titulagdes sdo sempre realizadas ao mesmo,
leve excesso de iodo resultando em fitulagdes altamente reprodutiveis. Em segundo lugar, a precisdo das fitulacdes
electrometricamente indicadas ndo é afetada pela sobretitulacto porque o leve excesso de iodo foi considerado durante
a padronizagdo do titulante.

2.2.2. TITULACAO ACIDO-BASE

As titulacdes dcido-base sdo o tipo de titulagdo mais comum. Baseiam-se numa reagdo entre um dcido e uma base,
uma neutralizagdo estequiométrica ou a froca de protdes. Virtualmente, fodas as fitulagdes dcido-base sdo realizadas
utilizando um dcido forte ou uma base forte como titulante. O ponto final de uma titulagdo realizada com um dcido fraco
ou com uma base fraca seria dificil de determinar devido a uma alteragdo pequena no pH no ponto de equivaléncia.
Os indicadores quimicos sdo muitas vezes utilizados para determinar o endpoint (ponto final). O indicador ird alterar
a cor, o que significa que foi atingido o final da titulagdo. Quando se escolhe o indicador apropriado, deve escolher-se
um que possua um pK, o mais proximo do ponto final da fitulacGo possivel. A regido de alteracdo de cor do indicador
¢ normalmente de =1 unidade de pH a volta do pK;. A curva de fitulacdo tedrica é dtil para ilustrar como a solugdo
mudard durante a titulagdo real e permitir  selecdio adequada de um ponto final ou indicador.

A Figura 4 apresenta uma curva de fitulagdo tradicional. A curva é obtida tracando o valor e pH em relagdo ao volume
de NaOH adicionado.

pH

0 10 20 30 40 50 60
Volume of NaOH, mL
Figura 4

2.2.3. TITULACAO ARGENTOMETRICA

As titulagdes argentométricas utilizam prata (nitrato) como titulante e sio, geralmente, titulaces de precipitacdio, uma
vez que muitos sais de prata sao insolGveis. Estas fitulagdes sdo normalmente utilizadas para fitular e determinar a
concentracdo de brometo, cloreto, cianeto, iodefo e sulfureto.

As titulagdes argentométricas podem ser feitas com o indicador de Mohr. Depois de reagido todo o clorefo, um precipitado
de cromato de prata avermelhado é formado ou a titulagdo pode ser facilmente sequida com um ISE de prata (ou ISE
de cloreto para titulacdes de cloreto) e um elétrodo de referéncia.



| | | | | | |
0 10 20 30 40 5 60 70

Volume of AgNO,, mL

Figura 5
A Figura 5 apresenta a titulaco de 50 mL de 0.1N NaCl com 0.1N AgNO;. O sinal potenciométrico & de um ISE de
Cloreto e & analisado com pCl (- registo [CI]).

2.2.4. TITULACOES COMPLEXOMETRICAS

Um complexo é uma espécie onde um ido de metal central é unido por ligacdo covalente a um ou mais eletrdes,
originando grupos denominados ligandos. Numa titulagdio complexométrica, os ides de metal so titulados utilizando um
fitulante que se liga forfemente a eles. Frequentemente, estes titulantes contém EDTA ou (DTA, ligandos multidentados
que formam compostos de coordenacdo muito estdvel com ides de metal. A reacdo de complexagdo deve ser rdpida para
ser Util para a titulagdo direta. Alguns ides de metal reagem demasiado lentamente com a EDTA para titulacio direta.
Pode ser utilizado um elétrodo indicador que responde ao ido de metal para monitorizar o progresso de fitulacdo. A curva
de titulagdo aparecerd de modo semelhante a uma titulagdo potenciométrica normal. Os indicadores de complexagdo
alteram de cor no ponto final, uma vez que fodos os ides de metal sGo "consumidos" ou complexados pelo titulante.

A curva de titulacdo aparecerd de modo semelhante a uma fitulagdo potenciométrica quando se utiliza um elétrodo
indicador que responde ao ido de metal (ver Figura 6).
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2.2.5. TITULACAO DE IOES SELETIVOS

Atitulagdo de ides selefivos mais popular é a titulacdo dcido-base. A concentracdo deido de hidrogénio é especificamente
medida e monitorizada durante o processo de titulacdo para localizar o ponto de equivaléncia. Usando um elétrodos de
ioes seletivos (ISE) como o elétrodo indicador, o sinal potenciométrico (em mV) é utilizado para sequir diretamente uma
concentracdo de ides especifica (ou atividade).

Os exemplos de titulacges ISE incluem titulacdo de fluoreto com um titulante de aluminio utilizando um ISE de cloreto,
clorefo com nitrato de prata utilizando um ISE de cloreto, sodio com um ISE de sodio, etc. O ponto de equivaléncia pode
ser deferminado analisando o valor de mV vs. a quantidade de titulante adicionado.

2.2.6. TITULACOES ACIDO-BASE COM SOLVENTES NAO AQUOSOS

Os solventes ndo aquosos devem ser utilizados para titular dcidos e bases muito fracos devido ao inerente efeito nivelador
que a dgua possui sobre todos os dcidos e bases dissolvidos nela. Vdrios dcidos e bases fracos podem ser fitulados
usando solventes ndo aquosos. As misturas de dcidos ou bases podem ser frequentemente analisados individualmente,
com uma Gnica titulagdo sequencial.

2.2.6.1. TITULACAO DE ACIDOS

Os dcidos fracos com pK, de cerca de 11 podem ser titulados em solventes ndo aquosos. Estes incluem dcidos carboxilicos,
endis, fendis, imidas, dcido sulfonico e dcidos inorgdnicos. A dgua ou dlcoois mais baixos sdo adequados para
fitulagdo de dcidos médio a fortes (pK, inferior a 5). A titulagdo de um dcido mais fraco com um titulante hase forte
requer um solvente menos dcido que a dgua ou etanol/metanol. Os solventes como a acetona, acetonitrila, t-butil
dlcool, dimetilformamida, isopropanol e piridina funcionam bem para titulacdes dcido-base de dcidos/bases fortes,
médios e fracos. Os fitulantes incluem hidroxido de potdssio alcodlico e varios alcoxidos de sodio ou potdssio numa
mistura de 10:1 de benzeno/metanol. Os melhores titulantes sdo hidroxidos de amonio quaterndrios (como hidroxido
fetrabutilamanio) devido a boa solubilidade dos sais tetralquilaménio dos dcidos titulados e da curva de fitulagdo
potenciométrica obtida(ver a Figura 7)

2.2.6.2. TITULACAQ DE BASES

Bases fracas com pK, de cerca de 11 que ndo ionizam com dgua, podem ser tituladas em solventes ndo aquosos. Estas
bases incluem aminas alifdticas e aromdticas, heterociclicos de azoto basicos, metal alcalino e sais de amina de dcidos
e muitos outros compostos orgdnicos bdsicos. A fitulaco de uma base fraca com um titulante dcido forte requer um
solvente bdsico que seja o mais fraco possivel. A agua e os dlcoois permitem a titulagdo de bases com forca média como
aminas alifdficas (pK, = 4 to 5), mas ndo a fitulacdo de bases mais fracas, como piridina (pK, = 8.8). 0 dcido acético
glacial funciona bem com bases fracas, mas foi utilizado extensivamente. Os solventes menos bdsicos, como a acetona,
acetonifrila, e nitrometano prolongam a gama de compostos tituldveis.

0 ponto final de titulagdes ndo-aquosas é usualmente determinado potenciometricamente, utilizando um elétrodo de pH
em vidro, um elétrodo de calomel ou um elétrodo de referéncia com juncdo dupla, com uma juncio de referéncia de baixo
fluxo. As boas curvas de titulacto stio obtidas na maioria dos solventes, exceto aqueles com constantes dielétricas muito
baixas, como o benzeno, cloroformio e outros, quando a alta resisténcia elétrica dos solventes provoca potenciais instveis.

2.2.7. TITULACAO DE PRECIPITACAQ

As titulagdes de precipitaco permitem uma andlise mais rapidas em comparacdo com as andlises gravimétricas antigas,
onde um precipitado é formado, filtrado, seco e pesado para analisar um composto. Normalmente, os halefos de prata,
fiocianato de prata e alguns sais de mercdrio, chumbo e zinco so titulados utilizando este método. As reagdes quimicas
devem formar um sal insoldvel e precipitar rapidamente para poderem ser analisadas utilizando este método. Quando
0 reagto ndo é rdpida, pode ser utilizada uma retro-titulacdo. £ adicionado um excesso medido do reagente precipitado
(titulante) para forcar @ ocorréncia da reacio e, em seguida, o titulante ndo reagido é titulado com uma solugdo padrdo
de outro reagente.



2.2.8. TITULACOES REDOX

Podem ser utilizadas vdrias reacdes de oxidacGo-reducio para deferminar uma concentragdio desconhecida através
da titulagdo. Se a reacdo se encaminha para a conclusdo, é rdpida e tem um sinal analitico para a seguir, e pode ser
realizada uma titulagdo. O termo "rpido” significa que cada adicto de titulante é reagida completamente e o elétrodo
sensitivo consegue detfetar a alteracdo na soluco em menos de um segundo (veja Figura 8).

As titulacdes redox so titulacdes potenciométricas onde o sinal mV de um elétrodo combinado de ORP (redox)
(usualmente com um elétrodo indicador em platina) é utilizado para sequir a reacdo do oxidante/redutor. O potencial
do elétrodo é determinado pela equagdo Nernst e é controlado pelo rdcio redutor do oxidante.
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Figura 7 Figura 8

Também estdo disponiveis indicadores visuais como Ferroina. A forma oxidada e reduzida do indicador terdo cores
diferentes e podem ser utilizadas para determinar o Ponto final.

Varios redutores podem ser determinados por titulantes com oxidantes, como permanganato de potdssio, cromato de
potdssio ou iodo. Os redutores normalmente utilizados como fitulantes incluem o tiosulfato de sadio e sulfato de amanio
ferroso.

Assim como nas titulagdes dcido-base, o potencial muda dramaticamente no ponto de equivaléncia.

2.3. TITULACOES DE ACORDO COM A SEQUENCIA DE TITULACAO

2.3.1. RETRO-TITULACOES

As retro-titulagdes sdo normalmente usadas quando uma reacdio ¢ demasiado lenta para ser atingida diretamente
Durante uma titulado “direta”, onde a reactio se conclui em alguns segundos. Numa retro-titulagdo ¢ adicionada a
solucdo da amostra um grande excesso de reagente, ajudando a que uma reacio lenta chegue a conclusdo. O excesso
de reagente, ndo reagido, é titulado. A diferenca entre o volume total do primeiro reagente adicionado e a quantidade
deferminada da segunda ftitulagdo é a quantidade de reagente necessaria para completar a primeira reacgdo.

2.3.2. TITULACAO DE ENDPOINT (PONTO FINAL) MULTIPLO

Sob certas condigdes, pode apresentar mais do que um ponto de equivaléncia e pode ser tituldvel para os pontos finais
individuais para determinar a concentracdo de cada componente individual. Os exemplos destes tipos de fitulagdo
incluem dcido-base (onde estdo misturadas diferentes forcas de dcidos ou bases), redox (onde cada espécie possui
diferentes potenciais de reducdo), complexométrica (onde diferentes espécies sdo fituldveis separadamente), e dcido-
base utilizando dcido polipratico (o pKa dos diferentes protdes varia o suficiente para os separar).
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A Figura 9 apresenta 3 tipos diferentes de fitulagdes de ponto final mdltiplo. O grafico A indica a fitulaggo de um
dcido poliprdtico. Podem ser determinadas as diferentes forcas dcidas do primeiro e segundo protdo. 0 grdfico B ilustra
uma mistura de duas espécies redox de metal, onde os diferentes potenciais redox permitem que as espécies sejam

<< separadas. O grafico C é a titulagio de uma solugdo que contém dcidos fortes, fracos e muito fracos.
E ]2 -
e | B
ol
h -
<< T
() pH Al 500
<< A i
— 4
g 2— 300 = Phenol
e -
f— NN T T T T T T T T T T T | E]UU—
0 0 2 30 40 50 60 70 80 o
- Acetic acid
Volume of NaOH, mL 8wt
3
16— 2 300 Salicylic acid
B
14 _53 00
R= Hydrochloric acid
12 =
B S ml (
10 ﬂo_
E 900 Perchloric acid
08 - Fe? —» Fe*
-1100

0 04 08 12 1.6 20
U — Uy Volume of Titrant, mL

0 10 20 30 40 50 60 70

Volume of KMnO,, mL

Figura 9
3. PROCEDIMENTO DE TITULACAO

3.1. TITULACAO MANUAL

Os materiais necessdrios para a fitulagdo manual incluem:
* Burefa volumétrica, para dispensa precisa e controlada do fitulante no recipiente de reacdo
* Um Erlenmeyer, ou um baldo similar, que facilita a mistura e agitagdo constante necessaria para assegurar a
homogeneidade da solugdo
Pipetas volumétricas para a adicto precisa de solugdes de amostras e indicador
Solucdes fitulantes com concentracdo conhecida
* Um indicador visual ou instrumental para detetar a conclusio de uma reacdo
Uma titulagdo manual tipica consiste nos seguintes passos:
1) E normalmente utilizada uma pipeta volumétrica para adicionar um volume de amostra conhecido o baldo.
2)  adicionado ao baldo uma solugdo indicadora ou uma sonda.
3) E utilizada uma bureta para medir o adicio de fitulante ao baldo e dispensar o titulante de uma forma controlada.
4) 0 titulante é adicionado através da bureta até que a indicagdo de método assinale o ponto final da reaco.
5) A concentracio do analito é calculada com base na concentracio e volume de titulante necessdrio para alcancar
0 ponfo final.




Com os dedos a volta da torneira, mantenha

— / a pressdo para impedir que a torneira saia

3.2. TITULACAO AUTOMATICA

Os fituladores automaticos sdo instrumentos de alta precisdo que fornecem o titulante, monitorizam as alteracdes fisicas
associadas com a reacdo de fitulacGo, param automaticamente no ponto final e calculam a concentragdo de analito. Os
fituladores automdticos sao ideais para fitulacdes repefitivas e andlises de alta precisdo.
Um titulador automdtico deve possuir um sistema de dispensacdo liquida preciso. Em sistemas de alta precisdo como
a série de tituladores HI900, o sistema de dispensacdo liquida consiste numa bureta seringa com motor de passo de
pisttio, capaz de dispensar com precisdo e exatiddo volumes muito reduzidos de titulante, um sistema de vdlvula que
alterna entre entrada e saida de titulante e uma ponteira de dispensacdo. Estes trés componentes principais devem ser
0 mais precisos possiveis, com recuo de baixa velocidade nas engrenagens do motor da bureta, com a minima flexdo do
vedante do pistdo, didmetro interno da seringa de vidro refificado com precisdo, uma vélvula com um reduzido volume
morto, minima evaporagto/permeabilidade e tubagem resistente a quimicos.
Os materiais necessdrios para a itulagdo automdtica incluem:

e Um titulador automdtico equipado com uma bureta

* Um copo

* Um sistema de agitado eletronico, um agitador de helice ou um barra de agitacio magnética e um prato de

agitacdo

* Pipetas volumétricas para a adigdo precisa de amostras

* Solucdes titulantes padrdo com concentracdo conhecida

* Um elétrodo que possa ser utilizado para determinar o ponto final da fitulagdo
Uma titulagGio automdtica tipica consiste nos seguintes passos:

1) Definir o titulador automdtico de acordo com as instrugdes do fabricante

2) £ normalmente utilizada uma pipeta volumétrica para adicionar um volume de amostra conhecido ao copo

3) Mergulhar o agitador hélice ou adicionar a barra de agitacdo ao copo e ligar

4) Iniciar a fitulagdo. O titulador ird parar automaticamente no ponto final e deferminar a concentracdo do analito
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4. RESULTADOS DE TITULACAO
4.1. PRECISAO

Os fatores mais crificos para alcangar resultados precisos com os sistemas de fitulagdo HI900 sdo a concentracdo da
amostra, o famanho da amostra e possuir um conjunto ofimizado de parGmetros de métodos.

4.2. REPRODUTIBILIDADE

A reprodutibilidade ou a concorddncia entre determinacdes replicadas, expressa-se quantitativamente como o desvio
padrdo relativo (DPR).

4.3. FONTES DE ERRO

Uma das vantagens da andlise volumétrica é a sua excelente exatiddo e precisdo. As fontes de erro podem ser agrupadas
em amostragem, titulante e padrdes, reacdes quimicas, determinacdo de ponto final e cdlculos.

4.3.1. ERROS DE AMOSTRAGEM
* Selectio de uma amostra ndo homogénea ou ndo representativa
* A amostra foi alterada ou foi contaminada durante a recolha, armazenamento ou transferéncia
* Transferéncia da amostra para o copo ou baldo ndo foi realizada corretamente
* Erros na balana. Calibre e verifique a balanca regularmente.

43.2. ERROS DE PREPARACAO
Preparagdo incorreta devido a:
* A pesagem do sal ou a transferéncia para recipientes volumétricos ndo foi realizada corretamente
* Baixa pureza dos sais ou da dgua utilizada para fazer titulante e padrdo
* Acessorios de vidro molhados ou sujos
* Armazenamento inadequado de titulante ou padrdo que permita ganho de dgua, evaporacdo ou deterioracdo
* Falha em padronizar com frequéncia para ajustar a mudanca no titulante
* Ndo enxaguar as tubagens do titulador com um volume de titulante antes da padronizagdo
* Erros de volume das pipetas e recipientes volumétricos (& necessdrio material em vidro, classe A)
* Erros da balanca na pesagem do sal (calibre e verifique a balana regularmente)

43.3. ERROS DE DISPENSACAQ
Dispensagdo incorreta devido a:
* Volume de valvula morta e valvula com fuga
* Falta de precisdo do motor e do avango/recuo das engrenagens
* \Vedante de bureta/pistdo em mds condicdes
* Ditmetro ndo uniforme do cilindro em vidro da bureta
* Incompatibilidade quimica com a tubagem ou formaggo de bolhas
* Alteracdes de densidade/ temperatura no fitulante
* Volume inadequado para cobrir o elétrodo
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434. ERROS DE REACAO QUIMICA
* Solvente ou amostra inapropriados originando reacdes secunddrias
* Mistura incorreta de titulante e solvente ou amostra no recipiente de fitulagdo
* Areagdo entre o titulante a amostra ndo é rapida
* Areacdo ndo ¢ concluida
* Areacdo fem reagdes secunddrias

4.3.5. ERROS DE DETERMINAQ[\O DE ENDPOINT (PONTO FINAL)
A maioria das titulagdes utilizam um indicador visual para indicar quando o ponto final foi alcancado e que a fitulagdo
deve ser parada. Os fituladores automdticos utilizam métodos incrementais para determinar o ponto final de uma
fitulacdo e o ponto de equivaléncia. Existem dois métodos predominantes ufilizados para deferminar o ponto de
equivaléncia, a primeira derivada e a sequnda derivada.
0 ponto de inflexdo da curva de titulagdo (mV vs. Volume) & normalmente assumido como sendo o ponto de equivaléncia.
A primeira derivada é frequentemente utilizada para determinar o ponto de inflexdo. O valor maximo da primeira
derivada (dmV vs. dV) corresponde ao ponto de equivaléncia tedrico. Durante uma titulagdo é raro ter um ponto de
dados exatamente no mdximo da primeira derivada, o valor maximo é determinado pela interpolacdo dos pontos de
dados da primeira derivada.
A segunda derivada (AmV? vs. AV? ) também pode ser utilizada para determinar o ponto de equivaléncia, e pode
oferecer vantagens em relagto ao método da primeira derivada. As sequndas derivadas possuem uma maior sensibilidade
para pontos de inflexdo menores e uma mais fdcil avaliacdo numérica do atual ponto de equivaléncia. O valor onde
a segunda derivada ¢ igual a zero ¢ o ponto de equivaléncia. A segunda derivada requer menos pontos localizados
proximo do ponto de equivaléncia, onde os dados so frequentemente ndo obtidos ou ndo tdo fidveis.
Os erros na determinacgio do ponto final podem resultar de:

* Sinais incorretos do sensor

* Deriva do sensor

* 0 Sensor ou o instrumento fem uma resposta lenta (é recomendado manter os sensores em hoas condicdes)

* (onfiguragdo incorreta do titulador
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5. CALCULOS
5.1. EQUAQOES USADAS NAS TITULAQOES VOLUMETRICAS KARL FISCHER
5.1.1. CALCULO DO TEOR DE AGUA COMO % EM MASSA DE AMOSTRAS MEDIDAS POR MASSA

c B Vﬂtrunt xTiter %100
e I pngie X (1000 Mg /g)

Conosre Concentractio de Amostra (% w/w)
Views ~~ Volume de Titulante (mL)

Titulo  Titulo do Titulante (mg/mL)
Myese  Massa da Amostra (g)

5.1.2. CALCULO DO TEOR DE AGUA COMO % EM MASSA DE AMOSTRAS MEDIDAS POR VOLUME

Congls = %100
. Vsumple X dsumple X (] 000 mg/g)

Coosie Concentracio de Amostra (% w/w)
Vigare  Volume de Titulante (mL)

Titwlo  Titulo do Titulante (mg/ml)

Viwsa  Volume da Amostra (ml)

e Densidade da Amostra (g/ml)

5.1.3. CALCULO DO TEOR DE AGUA COMO % EM VOLUME DE AMOSTRAS MEDIDAS POR VOLUME

VTiTant X Titer

Coamplo = Vegmplo X Gyer X (1000 mg /) <100

Conosie Concentracio de Amostra (% w/w)

Viyore  Volume de Titulante (mL)

Titulo  Titulo do Titulante (mg/ml)

Voo Volume da Amostra (mL)

Gyge Densidade da Agua na Temperatura de Andlise (g/ml)

5.1.4. CALCULO DO TEOR DE AGUA COMO % EM MASSA SUBTRAINDO A TAXA DE DERIVA DE FUNDO
(BACKGROUND)

C (Vignt X Titer)-[ Drift X t>< (1 mg,/1000 pg) | 100

oo msomple X (] 000 mg/g)

Coosie Concentracio de Amostra (% w/w)
Viare  Volume de Titulante (mL)
Titwlo  Titulo do Titulante (mg/ml)
Deriva  Taxa de Deriva de Fundo (zg/min)
t Duragdo da Titulagdo (min)
My Massa da Amostra (g)




5.1.5. CALCULO DO TEOR DE AGUA EM AMOSTRAS DE DISSOLUCAQ EXTERNA

Molvent X (Csolution'csolvent)
csumple = + Cotytion | X1 00

msumple

Coosie Concentracio de Amostra (% w/w)

Myee  Massa de solvente (g)

Couge~ Teor de Agua da Amostra Dissolvida (w/w)
Cowne Teor de Agua do Solvente (w/w)

My Massa da Amostra (g)

5.1.6. CALCULO DO TEOR DE AGUA EM AMOSTRAS DE EXTRACAO EXTERNA
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o mritrunt X (Csupemotunt'csolvenr)

sample —
Mglvent < (] '(supemumnt)

x 100

Coesie Concentracio de Amostra (% w/w)

Myee  Massa de solvente (g)

Copenine o1 de Agua da Amostra Dissolvida (w/w)
Cowne Teor de Agua do Solvente (w/w)

My Massa da Amostra (g)

5.1.7. CALCULO DO TEOR DE AGUA EM AMOSTRAS GASOSAS
0 teor de dgua dos gases & normalmente reportado em unidades de ug/L ou mg/L.

s9mple ™ Flow Rate < Flow Duration
Comosto Concentracdo de Amostra (% w/w)
Vissione Volume de Titulante (ml)
Titulo Titulo do Titulante (mg/mL)

Taxa defluxo ~ Amostra da Taxa de fluxo (L/min)
Duradio do fluxo  Tempo de extracdo da amostra (min)

Para calcular o teor de dgua em %w/w, a massa do gds infroduzido no recipiente de fitulacGo deve ser conhecida. 0
que pode ser determinado por cdlculos usando as leis dos gases ideais ou medindo a massa do recipiente da amostra
antes e depois de uma fitulacdo.

5.1.8. CALCULO DO TITULO (EQUIVALENTE EM AGUA DO TITULANTE) USANDO TARTARATO DE SODIO
DIHIDRATADO CONTENDO 15,66% DE AGUA EM MASSA

G = Magmple < Cirtate
fitrant —
Vﬂtrun‘r

Cie Titulo do Titulante (mg/ml)

My Massa da Amostra (g)

Coo Teor de Agua do Tartarato (156.6 mg/g)
Viwowe ~ Volume de Titulante (mL)




5.1.9. CALCULO DO TITULO (EQUIVALENTE EM AGUA DO TITULANTE) USANDO PADROES DE AGUA

X (

msample standard

(titrunt = V
fifrant

Ciware  Titulo do Titulante (mg/mL)
Myose  Massa da Amostra (g)

Cuse Teor de Agua do Padrio (mg/g)
Vi~ Volume de Titulante (ml)

5.2. EQUACOES USADAS NAS TITULACOES

As principais varidveis utilizadas no cdlculo de um resultado de uma fitulacGo sdo o volume da amostra, a concentragdo
do titulante e o volume de fitulante necessdrio para alcancar o ponfo de equivaléncia. No ponto de equivaléncia, foi
adicionado um nomero igual de equivalentes do analito e titulante.

5.2.1. CALCULO DE AMOSTRA POR MASSA

Vtitrom X CIitram X Ratio X l:Wunalyte
csumple = <100

msumple
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Cse Concentractio da amostra (g/100g)

Viwe ~ Volume de Titulonte

Ciwe  Concentracio de titulante (eq/L)

Racio  Rdcio de equivaléncia de analito/ fitulante (mol de analito/ eq de titulante)
MMy, Massa Molecular do Analito (g/mol)

Myose Massa da Amostra (g)

5.2.2. CALCULO DE AMOSTRA POR VOLUME

Vitant X Giront X Ratio X FW
fitrant 7 Yitrant analyte %100

Csumple ngmp|e
Canose Concentracdo da amostra (g/100g)

Viwiwe ~ Volume de Titulante

Ciwae  Concentracdo de fitulante (eq/L)

Racio  Rdcio de equivaléncia de analito/ fitulante (mol de analito/ eq de fitulante)
MM, Massa Molecular do Analito (g/mol)

Vinw ~ Volume da Amostra (ml)




523. PADRONIZAQ[\O DE TITULANTE POR MASSA

A padronizacdo da fitulante é o segundo cdlculo mais importante nas titulagdes. Um padrdo primdrio € utilizado para
deferminar a concentracdo do fitulante. Isto é essencialmente uma fitulacdo tipica calculada em “reverso”, onde a
concentracdo da solugdo é conhecida e a do fitulante é desconhecida.

Mtondard < Ratio

CTiTronT =
FWsmndurd X Vtirrunt

Ciwae  Concentracio de titulante (N)

Mygs  Massa do Padro (g)

Ricio  Racio de equivaléncia de titulante/padrdo (eq de fitulante/mol de padrdo)
MM g5, Massa Molecular do padrdo (g/mol)

Viwore ~ Volume de titulante (L)

5.2.4. PADRONIZACAO DE TITULANTE POR VOLUME
~ Vijongorg X (1 1/1000 mL) X G

Cﬂtrunt -

VTiTronT

Ciwere  Concentracdo de fitulante (N)
Vo Volume de padrdo (ml)

Cuiso  Concentragto de padrdo (eq/L)
Viwae  Volume de titulante (L)

5.2.5. TITULACAO BRANCO

Numa titulagdo branco € realizada uma pré-titulaco, frequentemente no solvente a ufilizar para a fitulacGo da amostra,
e ¢ registado o volume de fitulante necessdrio para alcancar o endpoint. Este valor branco anula o erro devido ao
fitulante necessario para reagir com os componentes da matriz da solugdo de titulagdo. A equacio de titulagdo basica
pode ser utilizada para uma titulacGo branco, com a Gnica modificacdo de que o volume de fitulante usado na fitulagdo
branco deve ser subtraido do volume de titulante da titulacGo normal.

. (titram X (Vsample'vblunk) X Ratio X |:Wunoly’re
Csumple -

x 100

msumple

Coese Concentracdo da amostra (g/100 g)

Guoe  Concentracdo de fitulante (eq/L)

Voo Volume de titulante necessdrio para a amostra (L)

Voo Volume de titulante necessdrio para o branco (L)

Racio  Racio de equivaléncia de analito/ titulante (mol de analito/ eq de titulante)
MM,i,  Massa Molecular do Analito (g/mol)

My Massa da Amostra (g)
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5.2.6. TITULAQ[\O DE PONTO FINAL MULTIPLO
Algumas titulagdes possuem dois ou mais pontos finais, cada um correspondendo a um ponto de equivaléncia para uma
reagdo especifica. As titulagdes de ponto final miltiplo sdo semelhantes ds fitulagdes de branco, nas quais o volume de

2 fitulante necessdrio para alcancar o primeiro ponto final é subtraido do volume de fitulante utilizado para alcancar o
\5'" proximo ponto final sequencial.
= .
= . mem X Ctitmm X Ratio FWonalyTe1
b csumplel - x100
=<t msumple
a
<T .
=~ - (VﬁtrantZ _Vﬁtrunﬂ ) X Cﬁtrunt X Ratiox |:WonuIyTeZ
(=) CsumpIeZ - x100
E Msample
Vﬁtrunt3 V. X Cﬁtrunt X Ratio X |:Wonul ted
Camples = Gy " %100

msumple

Canorar COncentracto de amostra 1 (g/100g)

Canosiz Concentracdo de amostra 2 (g/100g)

Canosros Concentraco de amostra 3 (¢/100g)

Viwarer ~ Volume de titulante necessdrio para alcangar o primeiro endpoint (L)
Viwaez  Volume de titulante necessdrio para alcangar o segundo endpoint (L)
Viwares  Volume de titulante necessdrio para alcangar o terceiro endpoint (L)

Giware  Concentracio de fitulante (N)

Racio  Rdcio de equivaléncia de analito/ fitulante (mol de analito/ eq de fitulante)
MM,1  Massa Molecular do Analito 1 (g/mol)

MMygi2  Massa Molecular do Analito 2 (g/mol)

MMygii03 Massa Molecular do Analito 3 (g/mol)

Myose Massa da Amostra (g)

5.2.7. RETRO-TITULACAO

A equacio utilizada nos cdlculos de retro-titulagdo é também semelhante @ equagdo para uma fitulacGo de branco. Em
vez de subtrair a quantidade inicial de titulante necessario para reagir com o branco, a quantidade do segundo fitulante
necessdrio para reagir com o excesso de titulante adicionado na primeira titulagdo é subtraido a quantidade de primeiro
fitulante adicionada. A diferenca entre as duas quantidades é a quantidade de titulante necessdrio para alcancar o
primeiro ponto de equivaléncia.

(Cﬁtranﬂ X Vﬁtranﬂ 'CﬁtramZ X eruntZ) X Ratio X FWonulyte %100

Csumple = V
sample

Canoe Concentracdio de Amostra (g/100mL)

Gt Concentraco de fitulante 1 (N)

Vit~ Volume de fitulante 1 (L)

Gz Concentracdo de titulante 2 (N)

Viwanez ~ Volume de titulante 2 (L)

Racio  Rdcio de equivaléncia de analito/ fitulante (mol de analito/ eq de titulante)
MMy, Massa Molecular do Analito (g/mol)

Vissia~ Volume da Amostra (ml)




6. GLOSSARIO

Acido

Uma espécie quimica que pode doar um ou mais protdes (ides de hidrogénio).

Titulagdo dcido-base

Titulagdes de neutralizagdo estequiométrica, baseadas numa reacio que ocorre entre um dcido e uma base.

Atividade
Uma propriedade fisica correspondente a concentraco de todos os ides numa solugdo. Os elétrodos respondem a atividade.

Titulagdo amperométrica
As titulagoes onde o atual fluxo entre os dois elétrodos (frequentemente um elétrodo em metal & um elétrodo de
referéncia) sdo utilizados para monitorizar o progresso da fitulagdo.

Analito
A espécie quimica a ser medida numa fitulaco.

Titulagdo argentométrica
Titulagdes que utilizam prata (nitrato) como o titulante. Estas titulages sdo geralmente titulacdes de precipitaco.

Titulagdo automdtica

Um instrumento desenhado para realizar automaticamente uma fitulagdo. Adicionard a quantidade apropriada de
fitulante, deferminard o ponto final e calculard os resultados.

Retro-titulagdo

Um tipo de titulacdo onde é adicionada a amostra uma quantidade excessiva de titulante forcando uma reagdo muito
lenta até a conclusio. O reagente em excesso é titulado novamente com um segundo titulante.

Base

Uma espécie quimica que pode aceitar um ou mais protdes (ides de hidrogénio).

Indicagdio biamperométrica

Usa um elétrodo com pino de dupla platina para medir o fluxo de corrente através de uma solugdo de titulacgo.
Indicagdo bivoltamétrica

Usa um elétrodo com pino de dupla platina para medir a voltagem requerida para manter um fluxo de corrente
consfante através de uma solucdo de titulagdo enquanto a voltagem constante é aplicada através dos elementos de
platina do elétrodo.

Bureta
E utilizada uma peca dlindrica graduada de material de laboratorio em vidro para dispensar quantidades precisas de soluggo.

ldo complexo
Uma espécie onde o ido de metal central & unido por ligacdo covalente a um ou mais eletrdes, originando grupos
denominados ligandos.

Titulagoes complexométricas
Os ides de metal sdo titulados utilizando um titulante que se liga fortemente a eles. Os titulantes contém frequentemente
dcido etilenodiaminotetracético (EDTA) ou dcido ciclo-hexilenodiaminotetracético (CDTA).

End Point (ponto final)

0 ponto onde uma fitulagdo & parada porque uma alteraco fisica na solugdo indicou uma fitulagdo concluida. Os pontos
finais da fitulagdo normalmente coincidem com o ponfo de equivaléncia. Também pode ser utilizado um ponto final fixo
(pH ou mV), a fitulagdo ird parar no ponto desejado independentemente de estar ou ndo completa.
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Ponto de equivaléncia
0 ponto onde a quantidade de titulante é estequiometricamente igual a quantidade do analito.

Formal

0 ndmero tedrico de equivalentes por litro da solugdo. E utilizado em solugdes onde a concentracio exata de uma
espécie pode ser afeftada por outros ides presentes e, por isso, a concentracio indicada pode ndo ser exatamente correta.
Andlise gravimétrica

Uma deferminagdo quantitativa de um analito, baseado na massa do sdlido.

Elétrodo indicador

Um elétrodo que responde d espécie de interesse. O potencial do elétrodo é proporcional a concentragdo ou atividade
desse ido na solugdo a ser medida.

Indicadores
Os indicadores quimicos sdo normalmente tinturas orgdnicas que alteram de forma sob diferentes condices fisicas,
originando uma alteracdo de cor que pode ser vista por um analista. Utilizados normalmente em fitulacoes manuais.
Os indicadores quimicos foram substituidos pelos indicadores eletrométricos, que sio utilizados com as fitulagdes
automaticas.

Ponto de inflexdo
0 ponto de uma curva de fitulacGo onde a curva da segunda derivada altera os sinais.

Elétrodo de IGes Seletivos (ISE)
Um elétrodo que responde a um ido especifico, o potencial do elétrodo é proporcional d concentragdo ou atividade desse
ido na solucdo a ser medida.

Titulagdo Karl Fischer
Uma titulagdo que utiliza uma reagdo quimica que é especifica para deferminar dgua.

Titulagdo manual
Uma titulagdo que é realizada manualmente, o técnico deve adicionar a quantidade apropriada de titulante, determinar
0 ponto final e calcular os resultados.

Molar
A concentragdo de um soluto numa solucdo.

Mole (mol)
Uma quantidade de uma espécie quimica. O peso molecular de uma substdncia em gramas € igual @ massa de um mole
da substancia. Um mole é igual a 6.022 x 10% dtomos ou moléculas.

Monocromador

Um dispositivo que permite apenas que passe por si uma estreita gama de comprimentos de onda, separando a luz em
diferentes comprimentos de onda.

Titulagdo com Multiplos End Point

Uma titulagdo que reage sequencialmente a multiplas espécies numa solucdo, usando o mesmo titulante. A concentracio
de cada analito pode ser determinada a partir dos seus respetivos pontos finais.

Equacdo Nernst

A equagdo fundamental que relaciona a voltagem da célula com a concentracdio de uma solucgo.

Neutralizagdo
Uma reagdo quimica onde um dcido e uma base reagem para formar uma dgua e sal neutros.



Ndo-aquosa

Uma solugdo que ndo contém dgua.

Titulagdo ndo-aquosa

Uma fitulagdo que é realizada com solugdes ndo-aquosas. Normalmente utilizada para titular dcidos e bases muito
fracos para eliminar o efeito nivelador que a dgua possui sobre fodos os dcidos e bases dissolvidos nela.

Normal
A concentracto de uma solugdo que explica qualquer diferenca estequiométrica entre as vdrias espécies numa soluco.

Potencial de oxidacdo-reduggo (ORP)
Uma voltagem gerada numa solugdo que é resultado do racio entre as espécies oxidadas e reduzidas. Normalmente
medido potenciométrico com um sensor de ORP.

Oxidante

A espécie que aceita elefrdes numa reagdo redox.

Pipeta

Um aparelho cientifico que é usado para entregar volumes precisos de liquidos.

Acido poliprético

Os dcidos que sdo capazes de doar mais do que um protdo por molécula de dcido.

Titulagdo Potenciométrica

Uma titulagdo na qual o ponto final é determinado pela monitorizacdo da voltagem da solucdo utilizando um elétrodo.
Titulagdio de precipitacdo

Uma titulagdo na qual o analito reage com o titulante para formar um composto solGvel. O ponto final é normalmente
detetado com um ISE sensivel quer ao analito, quer ao fitulante.

Reagente

0 quimico adicionado a uma fitulagGo que provoca a ocorréncia de uma determinada reacdo.

Reacdio de oxidagio-reduco (redox)

Uma reagdo quimica na qual os dtomos envolvidos na reacio tém os seus nimeros de oxidacdo alterados. A reducgo é
0 ganho de elefrdes, que diminui o nimero de oxidac@o. A oxidacto é a perda de elefrdes, que aumenta o nimero de
oxidacdo.

Redutores

0 dador de eletrdes numa reacdo redox.

Elétrodo de referéncia

Um elétrodo que fornece um potencial de elétrodo constante. E utilizado em combinago com um elétrodo “indicador”,
permitindo que o potencial do elétrodo “indicador” seja medido.

Desvio padrdo relativo (DPR)

Uma medicio da quantidode devariagio relativa num conjunto de dados. E calculado dividindo o desvio padro pela média:
DPR = (Desvio padrdo de X) * 100/ (Média de X)

Reprodutibilidade

A variagdo nas medicdes da amostra, realizadas por uma Gnica pessoa ou instrumento nas mesmas condigdes.
Titulagdo espectrofotométrica

Uma titulagGo na qual o ponto final é assinalado por uma alteragdo na cor e/ou intensidade da cor.
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Estequiometria

A relacdo quantitativa do reagentes e produtos numa reagdo quimica.

Titulante

0 quimico adicionado a uma titulagdo que provoca a ocorréncia de uma determinada reado.

Titulagdo

E um procedimento quantitativo, volumétrico, usado na quimica analifica para deferminar g concentracdo de um analito
numa solugdo. A concentragdo do analito é determinada adicionando lentamente um fitulante @ solugdo. A medida que
o titulante ¢ adicionado, ocorre uma reacGio quimica entre o titulante e o analito.

Curva de titulagdo

Um grdfico que contém os dados fisicos obtidos para uma fitulagdo. Os dados analisados sdo frequentemente uma
varidvel independente (volume de titulante) vs. Uma varidvel dependente (pH da solugdo). A partir da curva de titulacgio,
pode ser determinado o ponto de equivaléncia ou o ponto final.
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Certificacdio

Recomendacdes
de Utilizacdo

Garantia

Todos os produtos Hanna Instruments estdo em conformidade com as Diretivas CE.

c € RoHS

compliant
Eliminagio de Equipamento Elétrico e Eletranico. O produto ndo deve ser fratado
como residuo doméstico. Deve ser reencaminhado para reciclagem no centro de tratamento
de residuos adequado para equipamentos elétricos e eletronicos.
A correta eliminagdo do produto e das pilhas previne potenciais consequéncias negativas

para o ambiente e sadde pdblica. Para obter mais informacdes, contacte o centro de
fratamento de residuos da sua drea, o local de compra ou va até www.hanna.pt.

)i ¢

Antes de utilizar este produto, certifique-se da sua total adequagdo a sua aplicado especifica
e no ambiente em o vai utilizar. Qualquer alteragdo a estes instrumentos introduzida pelo
utilizador pode resultar na degradacdo do desempenho EMC dos medidores. Para sua
seguranca e do medidor, ndo utilize nem armazene o medidor em ambientes perigosos.

0 HI934 possui dois anos de garantia contra defeitos de fabrico na manufatura e em
materiais quando utilizado no dmbito das suas funcdes e manuseado de acordo com as
suas instrucdes. Os danos resultantes de acidentes, uso indevido, adulteracdo ou falta de
manutengdo recomendada ndo estdo cobertos pela garantia.

Caso seja necessdria assisténcia técnica, contacte a Hanna Instruments. Se em garantia,
indique o ndmero do modelo, data de aquisicio, nimero de série e a natureza do
problema. Se a reparacdo ndo se encontrar ao abrigo da garantia, serd notificado dos
custos decorrentes. Caso pretenda enviar o instrumento @ Hanna Instruments, obtenha
primeiro uma autorizaco (RGA) junto do Departamento de Assisténcia Técnica Hanna.
Proceda depois ao envio, com todos os portes previamente pagos.

A Hanna Instruments reserva-se o direito de modificar o design, constructo e aparéncia dos seus produtos sem

aviso prévio.




Contatos

Hanna Instruments Portugal Lda.

Zona Industrial de Amorim

Rua Manuel Dias, N° 392, Fragdo |
4495 - 129 Amorim - Pévoa de Varzim
www.hanna.pt
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