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Caro Cliente,

Parabéns! Agora que vocé adquiriu seu HI 901 / HI 902, a
Hanna Instruments esta empenhada em comprovar que vocé
fez um Gtimo investimento, conquistando, cada vez mais, a sua
coneanga em nossos produtos.

Este manual foi elaborado pensando em seu bem-estar e de
sua empresa. Ele traz instrugdes simples e objetivas para que
vocé obtenha o maximo aproveitamento de seu aparelho, com
a qualidade e a seguranca que vocé merece.

Recomendacbes ao Usuario
Antes de usar o aparelho, certisque-se de que ele esteja adaptado ao
ambiente onde seré usado.

Autilizacao deste aparelho em areas residenciais pode causar interferéncias
nas frequéncias de radio e de televisao, o que obriga o operador a tomar
todas as precaucfes para corrigir este problema.

Qualquer alteracdo que o usuéario vier a fazer no aparelho pode
comprometer o desempenho de EMC.

Para evitar choques elétricos, ndo use o aparelho quando a voltagem da
superficie de medicéo estiver acima de 24Vdc ou 60Vdx.

Para evitar danos ou queimaduras, nao tente fazer medicbes em aparelhos
de microondas.

C 2004 Hanna Instruments

Todos os direitos reservados. E proibida a reproducéo na integra ou de partes deste documento sem a autorizacdo escrita do
detentor do coypright, Hanna Instruments Inc., 584 Park East Drive, Woonsocket, Rhode Island, 02895, USA.




1 INTRODUCAO

Os aparelhos HI 901 e HI 902 séo tituladores automaticos de alta precisdo, grande eexibilidade e
resisténcia para repeticdes.

Os tituladores sdo construidos para desempenhar uma variedade de titulagdes potenciométricas,
permitindo ao usuério obter bons resultados bem como agilidade nas anélises.

Os maiores atributos desses tituladores sao:

Flexibilidade Resiste a até 100 métodos de Titulagcao (os padrdes e aqueles de!nidos pelo
usuario).
Alta precisdo Sistema de dosagem preciso (abaixo de 0,1%)

Medic¢bes precisas de mV e pH (+/- 0,1 mV +/- 0,001 pH)
Volume de ponto !nal interpolado

Repetibilidade Potentes algoritmos embutidos para a detecgdo de pontos de equivaléncia
(primeiro e segundo algoritmo de detecc¢do de algoritmos, op¢des derivativas
litradas, alcance ajustavel para equivaléncia do ponto de detecg¢éo).

Ponto 'nal Ixo de mV e pH.

Resultados rapidos Métodos de Titulagdo padrdes
Funcéo de dosagem de pré-Titulagdo
Funcéo de dosagem dinamica / linear

Relatorios Os resultados s@o mostrados diretamente nas unidades selecionadas.
completos O gré!co de Titulacdo pode ser mostrado online ou salvos em arquivo.
Os relatérios customizados do usuario podem ser impressos, salvos em
disquetes ou transferidos ao computador pela interface RS232.

As informag6es de amostras e a indica¢do de data sdo mostrados no
relatorio.

MedicGes diretas O titulador também pode ser usado para medicSes precisas de mV, pH e de
temperaturas.

Relatérios de dados sobre acessos também sdo acessiveis para medicdes
diretas.

Ha campos para anotacfes especilcas.

Amplo painel de Mostrador em preto e branco, com 7,5” e iluminacéo posterior.
mostrador Textos e gralcos faceis de ver.
Muitas informacdes em cada tela.

Auto-diagnostico e Ajuda integrada disponivel.

ajuda integrada Funcéo de auto-diagnostico para os equipamentos periféricos como a
bomba, vélvula, bureta e centrifugador.

Gerenciamento de erros com mensagens e avisos de erro.

Métodos de eliminacao de problemas de Titulacéo pré-de!nidos.

Este manual fornece informacdes a respeito da instalacdo e da funcionalidade do titulador, indicando
procedimentos e com sugestdes de operacdes mais elaboradas.

Antes de comecar a trabalhar com o titulador, &€ recomendavel familiarizar-se com suas vérias funcdes
e caracteristicas.
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CAPITULO 2. CONTEUDO
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2-1



INTRODUCAO

2.1 Retirando da Embalagem

O titulador e seus acessoérios vém embalados em uma Unica caixa que contém:

ITEM QUANTIDADE
1 Titulador 1
2 Componentes da bomba 1
3 Componentes da Bureta: 1

Bureta (com seringa de 25ml)
Tubo de aspiragdo com tubo de ajuste e de prote¢céo
Tubo de descarga com tampa dispensadora normal, Ajustador,
Tubo de protecdo e Guia de Tubo
Travas de tubo
Ferramenta para ajuste de valcula e para remocédo da tampa da bureta
Tela de protecdo do espectro de luz
4 Suporte e base do Centrifugador, cinta e parafuso de ajuste
5 Suporte para o encaixe da bureta
6 Parafusos para alxacdo da bomba e da bureta com cabeca de plastico
9 Sensor de temperatura
10  Tampa de shorting
11  Cabo de energia
12 Cabo R232
13  Manual de Instrucdes
14  Disquete de Instalacdo (FDD com Kit de Instalacdo do Titulador)
15  Aplicacdo de Computador do HI 900 (FDD com Kit de Instalacdo)
16  Certilcacdo de Qualidade

PR RPRPRRPRRPRRR AR

Veja as imagens naSecao A 4.3 Componentes do Titulador nos Apéndices

Se algum desses itens estiver faltando ou danilcado, entre em contato com seu representante
comercial.

Nota : Guarde todo o material da embalagem até que vocé tenha certeza de que o aparelho esteja
funcionando corretamente. Toda peca defeituosa deve ser devolvida na embalagem original
juntamente com o0s seus acessorios.
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INSTALACAO

As seguintes medidas de seguran¢a devem ser observadas:

1. Certisque-se sempre que o cabo de energia esteja ligada a uma fonte de energia aterrada.

2. Nunca ligue o desligue os componentes da bomba com o titulador ligado.

3. Verisque que a bureta e os tubos estejam asxados de acordo com as instru¢fes deste manual
(Leia o capitulo 9.1 Manutencao da Bureta para saber mais detalhes).

4. Sempre verieque que o recipiente do titulador e o béquer do titulador estejam srmemente
assentados sobre uma superficie plana.

5. Sempre limpe espirros e vazamentos de liquidos imediatamente.

Evite as seguintes condi¢cdes de operacao:

. Vibracdes fortes
Incidéncia direta da luz do sol

. Unidade relativa do ar acima de 95% (n&o- condensada)
Temperaturas ambientes abaixo de 10°C e acima de 40°C com umidade normal

. Quando houver riscos de exploséo

Certisque-se de que o aparelho seja operado apenas por pessoal qualiscado.
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INSTALACAO

2.3 Instalacéo

2.3.1 Painel frontal do aparelho

2.3.2 Painel posterior do aparelho




2.3.3 Lateral esquerda do aparelho

2.3.3 Componentes do aparelho

Nota: O procedimento de montagem deve ser concluido antes de ligar o aparelho a fonte de
energia.

2.3.4.1 Lateral esquerda do aparelho

* Siga o0s seguntes passos para montar o centrifugador:
* Retire os parafusos (2) do chassis do titulador (1)

» Alxe a base do centrifugador (3) ao chassis do titulador. Certilque-se de posicionar a base do
centrifugador préxima a lateral do titulador.

* Rosqueie o suporte do centrifugador (4) na base (3).




INSTALACAO

2.3.4.2 Instalando o centrifugador

Para instalar o centrifugador, siga 0s seguintes passos:
- Encaixe o propulsor (2) no centrifugador (1) pressionando-o contra o pino da peca.

- Insira o eletrodo de pH (3) e o sensor de temperatura (4) nos orificios especiscos do
centrifugador. Pressione-os até que estejam bem asxados em sua posicao.
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2.3.4.1 Lateral esquerda do aparelho

Para conectar a bomba, siga as instru¢ées abaixo:

- Retire o cabo de conexdo da bomba de dentro do compartimento. O conector da bomba 1
esta localizado no lado esquerdo do compartimento.

- Ligue o cabo a bomba como mostra a lgura abaixo. O conector da bomba esté localizado na
parte inferior do aparelho, préximo ao motor.

- Introduza a bomba (2) no orificio
especilco. Abaixe a bomba até que ela
atinja a posicao mais baixa possivel,
entdo, faca-a deslizar em direcdo a parte
dianteira do chassis do titulador (1) até
que esteja Irmemente encaixada.

- Ajuste a bomba com o parafuso de travar

®3)




Somente para o HI 902
Siga as instrucdes anteriores (2.3.4.3) para conectar a encaixar a segunda bomba.

2.3.4.4 Instalando o suporte para o0 encaixe da bureta

A instalacd@o do suporte do encaixe da bureta deve ser feita como segue:

- Insira o suporte do encaixe da bureta (4) no encaixe préprio - no lado direito (veja
imagem anterior). Abaixe o suporte do encaixe da bureta até que ela va até o fundo, entéo
empurre-a para a parte dianteira do chassis do titulador (1) até que esteja rmemente
encaixada.

- Segure o suporte do encaixe da bureta com o parafuso de trava (5).

2.3.4.5 Encaixando a bureta

Certilque-se de que a marca da tampa da valvula e do corpo da bureta estejam alinhadas como mostra
a !gura abaixo:

Observe para que haja ajuste perfeito entre 0 émbolo da bomba (2) e o pistdo da seringa (1), além
disso, quando deslizar a bureta sobre sua base, verilque o alinhamento entre a tampa da vélvula e o
anel de posicionamento da valvula, como mostra a !gura abaixo:
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INSTALACAO

2.3.4.6 Conexoes elétricas

Conecte o eletrodo de pH ao conector BNC (5)

Conecte o sensor de temperatura ao conector RCA (6)
Conecte o centrifugador ao conector MIDI-DIN (7)
Conecte o cabo de energia ao conector de eletricidade (2)

N° | Funcéo Tipo de conector

1 Bot&o on/off

2 Tomada de energia (115, 230 VAC, 50-60 Hz) Cabo de forca IEC

3 Conector terra Parafuso de 5mm

4 Eletrodo de referéncia Soquete banana 4mm

5 Conexao para pH ou ORP com indicagéo de Soquete BNC

eletrodos de meia-célula ou combinados (pH/mV)

6 Sensor de temperatura Soquete RCA

7 Centrifugador Mini DIN de 4 pinos

8 Conector para aparelho de expanséo Soquete DIN de 8 pinos

9 Teclado externo para computador Mini DIN de 6 pinos
(padrado PS2)

10 | Monitor externo Soquete para monitor
padrdo VGA de 15 pinos

11 | RS232 Soquete padréo DB 9 pinos

12 | Impressora padrédo Soquete DB 25 pinos

2-10




2.3.5 Conexao terra

E importante que o titulador tenha uma boa conex&o terra. O titulaodr estara devidamente aterrado
através do cabo de energia e para garantir mais seguranca, o aparelho pode ser conectado a terra
usando-se o parafuso opcional de 5mm e a conexao localizada na parte traseira do aparelho.

2.3.6 Drive de disquete

Faca arquivos de relatérios, de novos métodos criados pelo usuéario ou de métodos padronizados que
podem ser transferidos de e para o titulador usando o disquete de 3,5”
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INTERFACE COM O USUARIO

3.1 Inicializando

Uma vez que o aparelho esteja montado e instalado, por favor, siga 0s passos abaixo para inicializar o
titulador:

- Conecte o aparelho a uma entrada de eletriciade com o lo terra. Certilque-se de que a
voltagem da fonte de energia principal e a voltagem especilcada no aparelho seja a mesma.

- Ligue o titulador no botdo on/off localizado na parte traseira do aparelho
- Espere até que o aparelho execute o processo de inicializa¢éo

- Aperte a tecla | enter [ quando pronto ou espere alguns segundos para o titulador comecar
a funcionar.

Nota : Todos os processos de inicializagdo executados devem ser completados com sucesso. Se
qualquer um dos processos terminar com uma mensagem de “failed”, reinicie o aparelho ligando
e desligando o botdo on/off. Se o problema persistir, entre em contato com seu revendedor.
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3.2 Descricao

Este capitulo descreve 0s principios basicos de navegacao através da interface com o usuério, escolhendo
campos e entrando com valores no teclado.

3.2.1 Teclado
O teclado do titulador € agrupado em quatro categorias, como segue:

3.2.1.1 Conexoes elétricas

Se uma dessas teclas for pressionada, a funcéo associada a ela imediatamente comeca a ser executada.
As teclas de|re5ults| e de |start/| somente estardo ativas em determinadas telas:
sto

Mostra ajuda na tela

Liga e desliga o centrifugador

Permite acesso aos menu de resultados
Reservado

Da inicio e termina a entrada de dados ou a funcgéo de titulagao (quanto
o titulador estiver no modo pH ou mV)

3.2.1.1 Tecla de opc¢des

Essas teclas se localizam no teclado virtual do display. o sign!cado de cada tecla de op¢éo depende do
menu mostrado na tela.

A funcédo relativa a uma tecla virtual sublinhada também pode ser ativada pressionando a tecla

3-4




INTERFACE COM O USUARIO

3.2.1.3 Teclas de direcionamento

Essas teclas tém as seguintes funges:
- Move o cursor da tela
- Aumentar ou diminuir a velocidade do centrifugador e de outros ajustes.
- Na tela alfanumérica, escolher a letra ou navegar pelo menu de opgdes.r

3.2.1.4 Teclas numéricas

Teclas de@ a @ Usadas para entrada de nimeros

@ Alterna entre valores positivos e negativos
@ Ponto decimal
@ Inicia a entrada de exponencial para notagéo cientilca

3.2.1.5 Tecla “enter”

Tanto a tecla | enter | quanto a |enter| executam as mesmas fungdes:

- Aceitar a entrada de dados alfanuméricos
- Executar a funcdo default (sublinhada) na tecla virtual de opgéo

3.2.2 Teclado

O titulador possui um monitor (display) amplo com luz interna. A tela principal com uma explica¢des
resumidas é apresentada abaixo:
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A interface com o usuario contém varias telas. Para cada funcao do titulador, uma ou mais telas serao

usadas.

Avisos e outras informacgfes importantes sdo exibidas em letralElsEUNEREM.

3.2.3 A tela principal

ApOs as telas de inicializacao, a primeira tela a ser exibida é a chamada tela principal.

Os campos da tela principal se referem a:

Method na me:
Time and date:
Temperature reading:
ATC:
Manual

Manual

Stirrer information:

End Point Volume:

Titration result:

mV or pH reading:

mV:

rel. mv:

pH:
Titration status:

Reminders:

Pump 1 Active:

Exibe 0 nome do método selecionado

Exibe a data e a hora atual

Exibe a temperatura medida

Indica compensacéo automatica de temperatura

Indica compensacdo manual de temperatura

Indica compensac¢éo manual de temperatura quando a sonda
de temperatura néo estiver conectado

A velocidade do centrifugador, real ou selecionada, é exibida em
RPM. Quando o centrifugador estiver desligado, ndo serdo exibidas
informagdes sobre ele.

Exibe o volume usado para atingir o ponto !nal de titulag&o.
Quando nao tiver havido titulacdo, o volume exibido sera
“0.000 mL".

Exibe o resultado da titulagéo

Exibe as leituras atuais. A leitura da amostra sera:

mV ou pH, respectivamente.

Indica a leitura potencial real

Indica a leitura potencial relativa

Indica o valor de pH real

Exibe o status da titulacdo escolhida. Quando n&o tiver havido
titulagéo, aparecera a mensagem.

Indica quando uma tarefa precisa ser executada e mostra
erros ou mensagens e alerta.

Mostra a bomba em atividade no momento.




3.3

Navegacao no menu

3.3.1 Selecionando uma operagao

Para selecionar uma opcéo, basta apertar a tecla de op¢ao abaixo da
tecla virtual de opcao. Por exemplo, para acessar a tela de Method

3.3.2 Selecionando uma opg¢éo do menu

Para selecionar uma opcdo da tela do menu, use as teclas de
direcionamento e para mover o cursor.

Quando o menu for maior do que o display, uma barra de rolagem

serd ativada no lado direito. As teclas: Pf'_,ﬁe iei FLage podem ser

3.3.3 Escrevendo
Para entrar textos em uma unidade de recepcao alfanumérica,

________________

primeiramente apague o texto anterior usando a tecla | P5%¢ Para

entrar com umal letra, destaque-a usando asteclas de direcionamento
e, entdo, aperte | enter |. Use o mesmo procedimento para escrever
0 nome completo.

. e E
Para editar o texto, use as teclas; Rrign |

O nome do método sera atualizado e exibido na campo do nome da
tela View/Modify Method.

Quando todos os pardmetros desejados tiverem sido ajustados,

________________

aperte a tecla | Escape .




INTERFACE COM O USUARIO

3.3.4 Salvando as modilcagbes

A tela Saving Method permite ao usuario salvar as modilcacdes.
para editar a partir da tela Saving Method sem salvar, aperte

__________________________________

Depois de ter modilcado o nhome do método, ele aparecera no
campo reservado ao nome.

Nota : Para acessar 0 menu de ajuda, aperte a qualguer momento. A ajuda € exibida na prépria

tela. Aperte | Escape  OU

novamente para retornar a tela anterior.
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OPCOES GERAIS

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

de titulag&o ou com a medic&o de pH / mV. Para entrar na tela, aperte a tecla | g‘;ﬁﬂ localizada na
tela principal.

Os menus disponiveis estdo descritos abaixo:

3.1 Bomba em Atividade

Os tituladores HI 901 e HI 902 podem ser equipados com um ou dois sistemas de dosagem (bomba e
bureta). Somente uma das bombas pode ser ativada por vez. Esta opgdo permite ao usudrio ativar a
bomba 1 ou a bomba 2. Todas as operag¢8es seguintes que envolvam a bomba se e referem a bomba
em atividade.

-------------- —

Faca destacar a op¢caoActive Bomb e entdo aperte a tecla select . A tela Active Bomb  sera exibida.

Se houver duas bombas conectadas ao titulador: use as teclas de direcionamento para selecionar a
bomba em atividade, como segue:
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- Destaque a bomba a ser ativada.

---------------- .

- Aperte | Select | e a bomba destacada sera temporariamente indicada como estando ativada

(pelo tempo de‘duragéo desta operacgdo). Depois de religar o titulador, a indicacdo da bomba
ativada sera aquela reconhecida como default.

________________

i Bet I ;. . .
- Aperte ; Dafat | e a bomba destacada sera imediatamente con!gurada como ativada durante

a operacao a has operagdes seguintes.

Se apenas uma bomba estiver conectada ao titulador, a tecla Active Pump surgird como mostrada
abaixo:

4.2  Temperatura

A tela Temperatura Menu permite a selecdo da fonte de temperatura e outras opgdes relativas a
temperatura.




4.2.1 Fonte de Temperatura

A tela Temperature Source  permite ao usuario selecionar a fonte de temperatura, usada para a
compensacao de temperatura de pH.

Quando a opg¢éo Automatic Temperature Compensation é selecionada, a temperatura exibida na tela
principal é lida pela sonda de temperatura. O simbolo “ATC” também é exibido.

Quando a opgdo Manual Temperature Compensation é selecionada, um valor pré-estabelecido de
temperatura é usado para a compensacao de temperatura e a palavra “Manual” é exibida na tela.

4.2.2 Ajuste Manual de Temperatura

Se o0 sensor de temperatura ndo estiver conectado, o usuario pode ajustar manualmente a temperatura
usada pelo titulador para compensacéo. Isto pode ser feito quando a op¢do manual Temperatura for
selecionada (veja a secdo 4.2.1 Temperature Source)

O valor de temperatura pode ser ajustado entre -5 e 105°C.




4.2.3 Unidades de Temperatura

As seguintes unidades de temperatura podem ser selecionadas.

As faixas de temperatura sdos como exibidas na telaTemperature Units
O titulador converte automaticamente a temperatura medida para a nova unidade.

4.3  Ajuste de Data e de Hora

Esta tela permite ao usuario ajustar a data e o horario.
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4.4 Ajustes do Monitor
Esta tela permite ao usuario customizar as func¢des de exibicdo do monitor.

Teclas de opgéo:
Desliga a luz do monitor

Liga a luz do monitor

i— Time

! Increase Aumenta o intervalo de tempo de economia de luz do monitor
[ Time | Tninui o i i i
! Decreass | Diminui o intervalo de tempo de economia de luz do monitor

O contraste pode ser ajustado usando a teclasq e [>
A intensidade de luz do monitor pode ser ajustada usando as tecIasA e V
Existem 8 niveis de graduagédo para o contraste e para a intensidade de luz, de 0 a 7.

Uma escala de tons de cinza, desde o preto até o branco, € exibida no centro da tela facilitando a
escolha da luz mais adequada ao monitor.

A opcado de economia de energia da luz do monitor protege o display durante periodos de espera,
guando nenhuma tecla € apertada por algum tempo.

Se aluz do monitor estiver na funcéo Save (economia), o toque de qualquer tecla reativa o display para
a iluminacao original sem que a tecla apertada execute qualquer funcgéo.

O intervalo para a ativacéo da funcdo de economia de energia é entre 1 e 60 minutos. Para desativar a
funcdo econdmica, ajuste o intervalo para O minuto.
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OPCOES GERAIS

4.5 Beeper
Esta tela permite ao usuario ativar ou desativar o beeper (alarme sonoro).

O beeper soa apos o término da titulagdo, quando uma tecla invalida é apertada ou quando ocorre um
erro critico durante o processo de titulacao.

4.5 Centrifugador
Esta tela permite ao usuario ativar ou desativar o centrifugador (stirrer).
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4.7 Idioma

Vocé pode selecionar o idioma, dentre os disponiveis, a partir desta tela.

4.8 Aviso de Padronizacao Diaria

Esta tela permite acionar um aviso programavel para aparecer quando for o momento de padronizar
o eletrodo de pH. O aviso de “Standardize Electrode” vai aparecer todo dia, no horario programado.
Depois de feita a padronizacéo, o aviso ndo tornar a aparecer até o dia seguinte.




4.9  Aviso de Padronizacdo Periédica

Esta tela permite programar um aviso que aparecera quando for o momento de padrinizar o eletrodo de
pH. O aviso de “Standardize Electrode” sera mostrado quando for a hora de repadronizar o eletrodo.

4.9 Alerta de Volume Total

A tela Total Volume Alert  permite programar um aviso que aparecera na tela quando for o momento
de adicionar titulante ao recipiente de vidro de titulante. As informacdes sobre o volume atual de
titulante vai diminuir na medida em que o titulante seja usado.
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Ap6s o novo volume de titulante ter sido delnido no titulador (na tela Total Volume Alert ), uma
mensagem de aviso surgird na tela paralembrar ao usuario de realizar o procedimento de repadronizacao
do titulante.

A faixa de alcance é entre 0 e 10.000 ml.

4.11 Aviso da Validade do Titulante

Este tela permite programar um aviso que surgird na tela quando for o momento de verilcar a
concentracao de titulante ou para substituir o titulante devido a perda de con'anga na concentragédo.

O aviso de “Check Titrant Concetration” surgira na tela quando um namero de dias tenham se passado
desde que o alerta de volume total foi ajustado ou desde que o timer tenha sido reinicializado, apertando

A faixa de alcance é de 0 a 31 dias.

4.12 Como Salvar Arquivos no Disquete
Este menu permite ao usuario salvar os arquivos do titulador em um disquete.
Os tipos de arquivos disponiveis sobre o titulador séao:

Standard Method Files (Arquivos de Métodos Padréo) - HI*MTD
User Method Files (Arquivos de Métodos do Usuario) - USER*.MTD
Report Files (Arquivos de Relatérios) - *RPT

Se nado houver um disquete no drive, 0 menu de gerenciador de arquivos nao !cara disponpivel.

A escolha dos tipos de arquivos podem ser executadas com o uso das teclasq e [> O nuamero de
arquivos e cada nome de arquivo no titulador ser& exibido na tela.

Por exemplo, se néo for encontrando qualquer arquivo de relatério no titulador, a mensagem “0 report
lles” sera exibida. Mensagens correspondentes sdo exibidas para os demais tipos de arquivos.
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As teclas de opcdo permitem as seguintes operacdes:

Deleta o arquivo destacado

Deleta todos os arquivos exibidos no momento

Copia o arquivo destacado do aparelho para o disquete

Copia todos os arquivos exibidos do aparelho para o disquete

Retorna para a tela General Options

O status positivo ou negativo da transferéncia (successful / unsuccessfu) e o nome do arquivo em
guestdo sdo exibidos durante o processo de copiagem ou de eliminacao.

”

Quando o processo de copiar ou eliminar arquivos estiver terminado, a mensagem “Press any key
(aperte qualquer tecla) aparece na tela e o aparelho retorna a lista de arquivos.

4.13 Aviso de Padronizacao Periédica

Esta tela permite programar um aviso que aparecera quando for o momento de padrinizar o eletrodo de
pH. O aviso de “Standardize Electrode” sera mostrado quando for a hora de repadronizar o eletrodo.

4-12



Os tipos de arquivos que podem ser transferidos sé&o:

Standard Method Files (Arquivos de Métodos Padréao) - HI*.MTD
User Method Files (Arquivos de Métodos do Usuario) - USER*.MTD
Report Files (Arquivos de Relatorios) - *RPT

A escolha dos tipos de arquivos pode ser feita apertando as teclas eq e D

A guantidade de arquivos e o nome de cada um deles, como arquivados no disquete, serdo exibidos na
tela.

As teclas de opcédo permitem as seguintes operacoes:
Deleta o arquivo destacado

Deleta todos os arquivos exibidos no momento
Copia o arquivo destacado do aparelho para o disquete

Copia todos os arquivos exibidos do aparelho para o disquete

Retorna para a tela General Options

Todas as operacdes permitidas sdo as mesmas apresentadas na se¢do 4.1Zomo salvar arquivos no
disquete.

4.14 Ligacdo em série com o Computador

Para poder usar este recurso, serd necessario conectar um cabo serial RS232 entre o aparelho e o
computador. Certilque-se de que a aplicacdo HI 900 PC esteja aberta no computador.

Na tela Serial Communication
“Active/ Inactive”: mostra o status da conexao serial com o computador.

“Active” signilca que o titulador estd usando a comunicagéo serial RS232 com um computador e ndo
com outro aparelho.

“Ready” mostra que o titulado esta apto a se comunicar com o computador.

Durante a transferéncia de informac¢Bes entre o computador e o aparelho, a palavra “transmit” e a
informacé&o sobre o percentual de contetido j& transmitido seréo exibidos na tela,
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4.15 Como recuperar as con!guragdes originais
Esta opgao recupera as con!guragdes do fabricante.

Nota : Tenha muito cuidado" Esta opgdo também vai deletar todos os métodos criados pelo usuario
e recuperar as conlgurag¢@es originais do fabricante como ajustes do aparelho, pard@metros de
métodos padrao etc.

4.16 Atualizacao do software
Esta tela permite ao usuario atualizar o software do titulador a partir de um disquete.
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5 METODOS

O titulador realizar a andlise completa automaticamente.

Uma andlise completa compreende a preparacdo da amostra, a dosagem da solucao de titulante, o
trabalho do centrifugador, os tempos de medi¢&o e de espera, o reconhecimento do ponto de Inaliza¢éo
e os resultados do armazenamento da titragéo.

Todos os parametros exigidos pela titracdo sdo agrupados em um método.
O titulador vem acompanhado por um pacote de métodos padrao.

Vocé pode atualizar, salvar ou deletar seus métodos (tanto o padrdo quanto o método do usuario)
usando um disquete ou conectando o titulador ao computador usano o aplicativo HI 902 PC.

5.1 Selecionando Métodos
Para selecionar um método, aperte na tela principal. Sera exibida uma lista de métodos disponiveis.

Na tela Titration Methods, vocé podera ver uma lista dos métodos disponiveis (o padrdo e os métodos
do usuério).

Se nenhum outro método tiver sido de!lnido, somente os métodos padrao sera exibidos.
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---------------- )

Para selecionar um método, destaque a linha com o método escolhido e aperte ateclai ¢t O nome
do método sera exibido na tela principal.

5.2 Métodos Padrao

Os métodos padrdo sdo desenvolvidos pelo fabricante para atender aos tipos de analise mais comuns.
Os métodos padrédo também podem ser usados como modelo para a criagdo de um método novo pelo
usuario. Somente parametros especilcos de método podem ser modilcados pelo usuério (veja a secao

5.5 Opc¢bes de Métodog

5.2.1 Métodos Padrao
O titulador pode aceitar até 50 métodos padrao.

Para atualizar o titulador a partir do disquete ou do computador com métodos padrdo mais recentes,
siga 0s passos abaixo:

Disquete
- Insira o disquete com o programa de instalacdo no drive do computador.

---------------- )

- Aperte a tecla 0 | localizada na tela principal

- Usando as teclas de direcionamento,A e v destaque a opgédo “Restore !les from

_______________

“standard method !le”. A lista com os métodos padrao disponiveis do disquete seré exibida
na tela.

-
____________________________________

________________

Computador : Vocé pode atualizar o titulador com métodos padrdo de um computador, usando o
aplicativo HI 900 PC (veja a se¢do Conexdo em Série com o Computador)

5-4



5.2.2 Deletando Métodos Padrdo

Vocé pode remover métodos padrdo desnecessarios seguindo 0s passos abaixo:
- Insira qualquer disquete no drive do computador.

" Ganen Al . o
- Aperte atecla ! ‘g‘;;;g:g localizada na tela principal

- Usando as teclas de direcionamento,& e v destaqgue a opcao “Save Files to disquete”e

---------------- o]

selecione a tecla; setect

____________________________________
________________

Vocé também pode remover métodos padréo do titulador usando o aplicativo HI 900 PC (veja a secao
4.14 Conexao em Série com o Computadoy

5.2.3 Retornando os Métodos Padréao a Con!guracao do Fabrincante
Vocé pode recuperar os métodos padréo a conlguragao do fabricante destacando um método padrao

e apertado a tecla | oy

. [ Reselfo 1 A p p . .
Cuidado : ao apertar a tecla | d‘;ﬁ{,,‘f’ ., vocé estara também deletando todos os demais metodos do

usuario

5.3  Métodos do Usuéario

Os métodos do usuario sdo delnidos pelo proprio usuario (geralmente modilcando um método
padrdo).

Os métodos do usuario podem ser desenvolvidos de acordo com as exigéncias de cada usuario. Todos
os demais parametros de método podem ser modi!cados pelo usuario.




5.3.1 Criando Novos Métodos

Para criar um novo método, comece a partir de um padrdo ou de um método de usuario e siga 0s passos
abaixo:
M Select | . .
- Aperte ateclai jarsy localizada na tela principal

- Usando as teclas de direcionamento,& e v destaque um meétodo pré-existente na lista
de métodos.

W

thea | Para atualizar o titulador com os métodos padré&o.

- Aperte atecla i

- Aperte e tecla Select para ativar o novo método criado pelo usuério.

Nota : Apenas um ndmero limitado de métodos de usudrio podem ser criados. Se o limite de métodos
padrdo e métodos de usuarios (100) for atingido, surgira uma mensagem no mostrador.

5.3.2 Deletando Métodos de Usuario

________________

a operacao.




5.4 Visualizar / Modi!car Métodos

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

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

Para salvar o método
Na tela View / Modify Method |, aperte a tecla Escape |.

Vocé pode optar por salvar as modilcacdes dos pardmetros do método ou descarta-las.

5-7



5.4  Opcdes de Método
5.5.1 Dando Nome ao Método criado pelo Usuério

Esta opcao permite entrar com um nome para o0 hovo método (com até 24 caracteres). Use as teclas de
direcionamento para navegar pela tabela de caracteres. Aperte a tecla| enter |para adicionar o caracter
destacado ao nome do método.

5.5.2 Tipo de Titulagdo (Somente para HI 902)
A m de fazer uma analise, vocé tem de escolher o tipo de titulacéo:

Titulacdo Padréo
Uma titulacdo com um ponto de deteccdo de quivaléncia de pH ou mV.
Uma titulagdo com um ponto de *nalizagdo de pH ou mV «xo
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Retrotitulagédo
Uma titulagdo com detecgéo de um ponto de equivaléncia de pH ou mV, consistindo de duas fases de
titulacéo:

- Fase 1 - a amostra é consumida por um volume e uma concentracéo conhecida de
titulante 1. Uma quantidade sulciente de titulante 1 € liberada para ulrapassar o ponto de
equivaléncia a 'm de reagir rapidamente com a amostra.

- Fase 2 - O excesso de titulante 1 é titulado com o titulante 2 até o ponto de equivaléncia.
Por Im, a concentragcdo da amostra podera ser determinada.

Além disso, se a opcao retrotitulagdo for escolhida, os seguintes con!guragées também devem ser
selecionadas:

- Titrant 1 pump: seleciona a bomba usada na fase 1 da titulacdo (Pump 1)

- Titrant 2 pump: seleciona a bomba usada na fase 2 da titulacao (Pump 2).

- Pausa na troca de titulante: “YES” para interromper a titualacdo temporiamente entre a
primeira e a segunda fase da retrotitulacao (vocé também pode fazer algumas tarefas a !Im
de executar a andlise: exemplo: ferver a amostra para fazer evaporar o diéxido de carbono).

5.5.3 Tipos de Dosagem

O titulador permite dois tipos de dosagem: Linear Dosing (linear) e Dynamic Dosing (dindmica)
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5.5.3.1 Dosagem Linear

Este tipo de dosagem usa doses de titulante em volume igual, como mostra o gra!co abaixo.

A opcdo Linear Dosingé recomendada para titulagfes ndo-aquosas mais lentas e dificeis ou para certos
tipos especilcos de andlises.

Nota : Paracurvas de titulacdo acentuadas e normais, recomendamos pequenos aumentos de dosagem
para obter muitos pontos de medigcao em torno do ponto de equivaléncia.

Para curvas de titulagcdo menos acentudas, aumentos maiores de dosagem sdo recomendados
para a deteccdo do ponto de equivaléncia.

Para de!nir o volume da dosagem, escolha Linear Dosinge escreva a dosagem otimizada.
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As faixas permitidas para o volume da dosagem séo:
0,001 a 4,500 ml para uma bureta de 5 ml
0,001 a 9,000 ml para uma bureta de 10 ml
0,005 a 22,500 ml para uma bureta de 25 ml
0,005 a 45,000 ml para uma bureta de 50 ml

5.5.3.2 Dosagem Dinamica

O titulante é adicionado em volumes que dependem da proximidade do ponto de !nalizacdo como
mostrado no gralco abaixo:

O aparelho determina a dose de titulante ao tentar manter uma determinada mudanca de potencial
(delta E) com cada adicao.

Se o0 salto potencial, apds a dosagem de titulante, for menor do que o delta E indicado, o volume da
proxima dose sera aumentado progressivamente até que o volume maximo (max vol) seja alcangado.

Se o salto potencial, apés a dose de titulante, for maior que o delta E, a préxima dose sera diminuida

progressivamente até que o volume minimo (min vol) seja alcancado. Se o salto potencial ainda estiver
muito alto, o titulador vai continuar a administrar as dose minimas ( min vol)
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A opcdo Linear Dosing é recomendada para titulagdes nao-aquosas mais lentas e dificeis ou para certos
tipos especilcos de andlises

Os seguintes pardmetros devem ser de!nidos:

min Vol: Determina o volume minimo de dosagem a ser administrada durante a titulacao.
O min Vol deve ser maior ou igual a:
0,001 mL para uma bureta de 5 mi
0,001 mL para uma bureta de 10 ml
0,005 mL para uma bureta de 25 ml
0,005 mL para uma bureta de 50 ml

max Vol: Determina o volume méaximo de dosagem a ser adminstrada durante a titulacao.
O max Vol dever ser menor ou igual a 4,000 ml

delta E: Determina o salto potencial Ixo que deve ser atingido apds cada dose de titulante.
A faixa permitida é entre 0,1 € 99,9 mV.

Recomendacdes para os parametros de dosagem:

Para titulagBes com curvas de titulacdo mais acentuadas, os ajustes recomendados sé&o:
delta E=de 3,5a9 mV
min Vol = de 0,010 a 0,025 ml (para bureta de 25 ml)
max Vol = de 0,075 a 0,250 ml (para bureta de 25 ml)

Para titulagbes com curvas de titulagdo mais lineares, os ajustes recomendados séo:
delta E=de 10 a 15 mV
min Vol = de 0,050 a 0,150 ml (para bureta de 25 ml)
max Vol = de 0,400 a 0,600 ml (para bureta de 25 ml)

A 'm de obter a maior preciséo e reprodutibilidade, recomendamos que de 20 a 80% do volume
nominal da bureta seja consumido. Se forem necessarios volumes de titulante mais altos ou mais
baixos, recomendamos que se use o volume otimizado da bureta: 5, 10, 25 ou 50 ml.
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5.5.4 Modo de Ponto de Finalizac&o

5541 Ponto de Finalizag&o Fixo (pH ou mV)
Ponto de Finalizag&o Fixo (pH):

A titulacéo € normalmente encerrada quando o valor pré-estabelecido de pH for ultrapassado. O volume
do ponto de !nalizacéo registrado € interpolado entre o volume dispensado quando o pH esta abaixo
do valor pré-estabelecido e o volume dispensado quando o pH ultrapassou o valor de pH delnido
anteriormente.

A faixa € de 2,000 a 20,000 pH.

5-13



Ponto de Finalizag&o Fixo (mV):

O algoritmo de deteccdo do ponto de !nalizacdo € o mesmo para pH, mas o valor de base (valor
minimo) é expresso em mV.

A faixa é de -2000,0 a 2000,0 mV.

5.5.4.2 Ponto de Finalizagédo de Equivaléncia (pH ou mV)

A titulacdo é normalmente encerrada quando o ponto de equivaléncia é detectado (o0 ponto onde a
quantidade adicionada de titulante !ca igual a quantidade de substancia presente na amostra, de
acordo com a razdo da combinacao quimica).
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Numero de Pontos de Equivaléncia (Somente para o HI 902)

O aparelho pode executar uma titulagdo com mais de um ponto de equivalénica. Um namero de até 5
pontos pode ser detectado.

Determinando do Pontos de Finalizagéao

A primeira e a segunda derivativa da curva de titulacdo em forma de S pode ser usada para determinar
0 ponto de equivaléncia.

A deteccdo do algoritmo do ponto de equivaléncia exige mais trés doses a serem dispensadas na
substancia apés o ponto de equivaléncia ter sido alcancado.

O volume do ponto de !nalizacao registrado € um valor calculado com base no nimero de pontos em
torno do ponto de equivaléncia.

A curva de titulagdo potenciométrica em forma de S é a resposta em potencial (mV) ou o pH entre a
indicagdo do eletrodo versus a adicdo acumulada de titulante. O gra!co toma a forma do S e pode ser
expresso como mV ou pH versus o volume de titulante.

O ponto de in"exdo da curva de titulagdo em forma de S é considerado como o ponto da reacao
quimica.
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Ponto de Finalizacdo Fixo (mV):

O algoritmo de deteccao do ponto de !nalizagédo € o mesmo para pH, mas o valor é expresso em mV.

Primeira derivativa:

Quando a primeira derivativa for usada para reconhecer o ponto de equivaléncia, o ponto onde a primeira
derivativa atinge seu valor maximo corresponde ao ponto de in"ex&o da curva de titulacdo (EQP).

O algoritmo de deteccao procura pelo valor maximo da primeira derivativa. Também, a primeira derivativa
deve ser maior que o valor do arco em seu ponto méaximo (Veja Opg¢bes de Reconhecimentg pagina
5-17)
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Segunda derivativa:

Quando a segunda derivativa for usada para reconhecer o ponto de equivaléncia, o ponto zero de
intersecdo da segunda derivativa corresponde ao ponto de inlexao da curva de titulacdo (EQP).

O algoritmo de deteccéo procura pelo ponto onde a segunda derivativa muda de sinal. Além disso, a
primeria derivativa, correspondente ao ponto assinalado, deve ser maior do que o valor de threshold
(valor minimo) (Veja Opc¢des de Reconhecimentonesta pagina)

Opcdes de Reconhecimento

A tela Opgbes de Reconhecimento  representa uma série de parametros usados para evitar falsa
deteccdo de pontos de equivaléncia. Isso pode ocorrer principalmente devido ao sistema quimico

(titulante envolvido / espécies e concentragdo de amostras quimicas) e/ou por conta da resposta do
eletrodo.

A tela Opcdes de Reconhecimento  esté disponivel somente quanto a opgao Equivalence End Point
(pH ou mV) tiver sido selecionada.
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Threshold (valor minimo)

Este parametro deve ser determinado pelo usudrio de acordo com as analises.

O valor de threshold (minimo) representa o valor absoluto da primeira derivativa, expresso em [mV/ml]
(valor absoluto), abaixo do qual, o algoritmo de detecgéo néo procura pelo ponto de equivaléncia.

Faixa entre 1 e 9999 mV/MI.

O valor recomendado para o threshold é em torno de 40% valor absoluto maximo estimado da primeira
derivativa.

Dependendo do per!l da curva de titulacéo, as seguintes faixas de orientacdo podem ser usadas:

PERFIL DA CURVA DE TITULACAO THRESHOLD [mV/ml]
CURVA SUAVE 1 A 450

CURVA NORMAL 450 A 1800
CURVA ACENTUADA 1800 A 999
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Range (Faixa):

Range é uma funcdo opcional para o reconhecimetno do ponto de equivaléncia. Ele representa uma
combinacgdo de faixa de mV ou de pH para a detec¢do do ponto de equivaléncia.

A opc¢do Rangepode ser habilitada selecionando YESha tela Range Options (op¢8es de faixa)

Limite 1 O primeiro limite da faixa obtido durante a titulagdo:
Esta faixa pode ser de -2,000 pH até 20,000 pH (para o ponto de equivaléncia de pH).
Esta faixa pode ser de -2000 mV até 2000,0 mV (para o ponto de equivaléncia de mV).
Limite 2 O segundo limite da faixa obtido durante a titulag&o:
Esta faixa pode ser de -2,000 pH até 20,000 pH (para o ponto de equivaléncia de pH).
Esta faixa pode ser de -2,000 mV até 20,000 mV (para o ponto de equivaléncia de mV).

O valor do limite 2 ndo pode ser igual ao valor do limite 1.
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Filtered Derivatives (Derivativos !ltrados)

Derivativos !ltrados é uma fungéo opcional para o ponto de reconhecimento de equivaléncia.

Esta opcao acrescenta um procedimento de !ltragem no primeiro e no segundo algoritmo derivativo de
computacgédo que reduz a in"uéncia do ruido de pH ou de mV.

A opcéo Filtered Derivatives pode ser habilitada selecionando YESna tela Filtered Derivatives
Options.

O ruido pode surgir devido a:

- Propriedades do sistema quimico (amostra, titulante, solvente), tais como reag6es quimicas
lentas ou amostras néo protegidas como agua de dejeto, agua de torneira ou vinho.

- Resposta do eletrodo

- Ajustes incorretos dos pardmetros do método tais como Mediacao do Sinal, Velocidade de
Centrifugador etc.

- Dosagens de titulante muito pequenas.

Nota : Mesmo que uma falsa detec¢éo do ponto de equivaléncia tenha sido substancialmente diminuida,
uma troca do volume no ponto de !nalizagédo as vezes ocorre devido a !ltragem. A troca é
frequentemente ao nivel de uma ou duas doses do volume real do ponto de equivaléncia. Para
titulagdes mais rapidas e para pequenas doses, esta fun¢do é muito util.

5.5.5 Volume de Pré-Titulacdo

Durante um procedimento normal de titulagdo, o ponto de equivaléncia é estabelecido depois de muitas
doses terem sido administradas. Muitas dessas doses simplesmete tomam um tempo adicional ao
mesmo tempo em que nado apresentam relevancia para a deteccao do ponto de equivaléncia.

O volume de pré-titulacéo acrescenta uma grande dose inicial para saltar diretamente para a proximidade
do ponto de equivaléncia.

A primeira dose ocorre ap0os o tempo de centrifugacao pré-titulagcao estar concluido.
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O volume vélido de pré-titulacéo esta entre as faixas mostradas abaixo:
0,001 mL a 4,500 ml para uma bureta de 5 ml
0,001 mL a 9,000 ml para uma bureta de 10 ml
0,005 mL a 22,500 ml para uma bureta de 25 ml
0,005 mL a 45,000 ml para uma bureta de 50 ml

Se néo for usado nenhum volume de pré-titulagéo, deve-se entrar como valor 0,000 ml.

Nota : E altamente recomendavel usar um volume de pré-titulagdo sempre que possivel. Quando
menos doses lineares sdo usadas a duracéo total da titulacdo é reduzida consideravelmente.

5.5.6 Tempo de Centrifugacao Pré-Titulacao

Quando esta opgdo for habilitada, a amostra é misturada por algum tempo antes que a titulagao
comece. Isto permite que a amostra se torne homogénea.

A faixa é entre 0 e 180 segundos.

Se se entrar com o valor 0 segundo, a opcao Tempo de Centrifugagdo Pré-Titulagdo sera desabilitada.
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5.5.7 Modo de Medicao

Durante a titulacdo, a aquisicao do valor potencial (mV) da solucdo pode ser obtida de duas maneiras:
tando usando a opcédo Signal Stability (Establidade do Sinal) quanto a Timed Increment (Aumento
cronometrado).

A adi¢do da dose seguinte ocorre imediatamente ap0s o potencial ter sido medido.

5.5.8 Volume de Pré-Titulacdo

Quando a opc¢éo Signal Stability é selecionada, o titulador adquire o potencial (da solugdo) somente
guando a condicdo de estabilidade for alcancada.

A resposta do eletrodo para cada dose adicionada e os principios da janela de estabilidade sdo indicado
abaixo e descritos na pagina seguinte.
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A janela de estabilidade do sinal (condicao) representa o intervalo de tempo At durante o qual o
potencial medido na solucdo (mV) sca conenado detnro do intervalo potencial AE (veja os boxes na
tabela).

O novo valor do sinal é adquirido se a condicao de estabilidade for alcancada mas nédo antes que o
tempo minimo de espera (t min wait) tenha transcorrido.

Se ot max wait (tempo méximo de espera) ja transcorreu e a condicao de estabilidade ainda néo tiver
sido alcangada, o potencial é obtido (e uma nova dose é adicionada)

delta E - € a altura da janela de mediagao do sinal.
A faixa é de 0,1 a 99,9 mV.

delta t - é alargura da janela de mediagédo do sinal
A faixa é de 0,5 a 10,0 segundos

t min wait - é o tempo minimo que transcorre antes da veriecagao de estabilidade.
E também o tempo minimo a transcorrer entre duas doses.
A faixa é de 2 segundos até o tempo deenido por t max wait.

t max wait - € 0 tempo maximo que transcorre entre duas dose sucessivas. Se ot

max wait ja transcorreu, uma nova dose é adicionada mesmo que a
condi¢do do sinal de estabilidade ndo tenha sido alcancada.

A faixa é do tempo de t min wait até 180 segundos.
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55.7.2 Timed Increment (Aumento Cronometrado).

Quando a opcao Timed Increment for selecionada, a aquisi¢cdo do valor de potencial (mV) da solugéo
sera feita em um intervalo de tempo pré-determinado (sem verilcacdo de estabilidade do signal).

O periodo de tempo entre as duas aquisi¢cdes deve ser de!nido de acordo com a reacéo usada e o tempo
de resposta do eletrodo.

A faixa € de 2 a 180 segundos.
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5.5.8 Tipo de Eletrodo

Entre com os dados do eletrodo, com até 24 caracteres. O tipo de eletrodo vai aparecer no relatério de
titulacao.

5.5.9 Opcéo Blank

Esta funcdo permite ao usuario selecionar o procedimento para calculosblank (nos quais V € o volume
de titulante dispensado durante a titulacdo e blank é o volume de titulante consumido pela amostra
blank.
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Se uma das opc¢bes (V-Blank ou Blank-V) for selecionada na tela View / Modify Method , a opcéo
Blank Valueserd ativada e o valor do blank poderéa ser de!nido (em litros).

5.5.10 Corrente Imposta (somente para HI 902)

Quando se delne o Fixed End Point (veja 5.5.4 Ponto de Finalizagédo Fixo), a opcao Imposed Curret
(Corrente Imposta) estara disponibilizada.

Usar a funcdo de corrente imposta nas titulacdes de redox (reducéo de oxidacdo) de ponto 'nal em uma
grande vantagem na velocidade das reac¢des de redox. A velocidade é aumentada signilcativamente
guando o eletrodo de duplo Pt usado para a titulacdo é polarizado com uma peguena corrente imposta
(obtém-se um salto mais acentuado, perfeitamente adaptado para titulagcdes de ponto nal.

Para usar esta funcéo, vocé deve instalar o quadro de corrente analoga imposta HI 900401.
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A corrente imposta pode ser ajustada para um resolucao de -100 pA até 100 pA.

5.5.11 Célculos

O titulador faz alguns calculos a !m de obter o resultado da analise. O resultado é computado a comegar
pelo volume do ponto de 'nalizacdo (o volume de titulante no ponto de equivaléncia), usando uma
férmula de!nida pelo usuério.

5.5.11.1 Titulagbes Padréo

Editar Valores de Variaveis

Esta funcdo permite ao usuario mudar os valores das variaveis usadas anteriormente em um calculo
previamente selecionado.

Para cada férmula, selecione as variaveis a serem modilcadas.

Sem Férmula (somente ml)
Se esta opcéo for selecionada, somente os mililitros entregues (ml) séo exibidos.
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Célculo de Amostras por Peso

Este calculo deve ser usado quando a concentragdo de uma substancia for determinada em uma amostra
sélida. Os resultados sdo baseados no peso inicial da amostra (em gramas). Quando vocé escolher
esta férmula, selecione primeiramente Titrant Unit (Unidade de Titulante) e, entdo, Final Result Unit
(Unidade de Resultado Final)

O titulador fornecera os resultados baseados no titulante e nas unidades de amostra selecionadas.
Unidades de titulante:

M (mol/1) (moles/litro) - mole: peso molecular de uma substéncia expresso em gramas
N (eqg/l) (equivaléncias/litro)

g/l (gramas/litro)

mg/| (miligramal/litro)

Unidades de Resultado Final:

ppt (g/Kg) (partes por mil; gramas/quilograma)

ppm (mg/Kg) (partes por milh&o; miligramas/quilograma)
ppb (Lg/Kg) (partes por bilhdo; microgramas/quilograma)
% = g/100g (percentagem em peso; gramas/100 gramas)

mg/g (miligrama/grama)

mg/Kg (miligrama/quilograma)
mol/Kg (moles/quilograma)

mmol/g (milimoles/grama)

eg/Kg (equivaléncias/quilograma)
meqg/Kg (miliequivaléncias/quilograma)
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Se a unidade de titulante for selecionada como M (mol/l) e a unidade da amostra *nal como g/Kg
(gramas/quilogramas), a formula usada para gerar o resultado € como mostrada abaixo:

Algumas variaveis podem ser ajustadas de acordo com a quantidade de amostra e de titulante usada.

Calculos de Amostra por Volume

Este calculo deve ser usado quando a concentracdo de uma substancia for determinada em uma amostra
liquida. Os resultados séo baseados no volume inicial da amostra (em mililitros). Quando for escolher
a formula, selecione primeiro Titrant Unit (Unidade de Titulante) e, entdo, Final Sample Unit (Unidade
da amostra *nal.

O titulador vai executar o calculo baseado no titulante e nas unidades de amostra selecionadas.

Unidades de titulante:

M (mol/l) (molesl/litro) - mole: peso molecular de uma substancia expresso em gramas
N (eq/l) (equivalénciasl/litro)

gl (gramasl/litro)

mg/| (miligramal/litro)
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Unidades de Resultado Final:

ppt (9/Kg) (partes por mil; gramas/quilograma)

ppm (mg/Kg) (partes por milhdo; miligramas/quilograma)
ppb (ng/Kg) (partes por bilhdo; microgramas/quilograma)
% = g/100g (percentagem em peso; gramas/100 gramas)

mg/g (miligrama/grama)

mg/Kg (miligrama/quilograma)
mol/Kg (moles/quilograma)

mmol/g (milimoles/grama)

eg/Kg (equivaléncias/quilograma)
meqg/Kg (miliequivaléncias/quilograma)

Se a unidade de titulante for selecionada como N (eg/l) e a unidade da amostra Inal como g/l (gramas/
litro), a férmula usada para gerar os resultados é como mostra a !gura abaixo:

Algumas variaveis podem ser delnidas de acordo com a quantidade de amostra e de titulante usada.
Padronizar Titulante por Peso

Este calculo deve ser usado quando o titulante for padronizado (determinacgdo da concentragao) usando
um padréo solido. A determinacao da concentracao do titulante € baseada no peso padréo primario (em
gramas).
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O titulador vai fornecer o céalculo baseado na unidade de titulante selecionada.

Padronizac¢éo do Titulante por Volume
Este célculo deve ser usado quando o titulante é padronizado (determinagéo de concentragéo) usando
uma solucdo padrdo. A determinagédo de concentracéo do titulante é baseada no volume padréo primario
(em mililitros).
Formula Genérica
Esta op¢éo permite ao usuario de!nir sua prépria formula de calculo da concentragdo de substancia !nal
em uma amostra soélida ou liquida. As variaveis podem ser delnidas para alcancar qualquer resultado
Inal da lista abaixo:

ppt (g/Kg) (partes por mil; gramas/quilograma)

ppt (g/1) (partes por mil; gramas/litro)

ppm (partes por milh&o; miligramas/quilograma)

ppm (mg/l) (partes por milhao; miligramas/litro)

ppm (mg/Kg) (partes por milh&o; miligramas/quilograma)

ppb (partes por bilhdo; microgramas/quilograma)
ppb (ug/l) (partes por bilhao; microgramas/litro)

% =g/100g (percentagem em peso; gramas/100 gramas)
M (molll) (molaridade; moles/litro)

mg/g (miligrama/grama)

N (eqg/l) (normalidade; equivaléncia/litro)

mg/Kg (miligrama/quilograma)

mg/l (miligramal/litro)

mol/Kg (moles/quilograma)

pg/l (microgramal/litro)

mmol/g (milimoles/grama)

eg/Kg (equivaléncias/quilograma)

nmol/l (milimoles/litro)

meqg/Kg (miliequivaléncias/quilograma)

mg/ml (miligrama/mililitro)

g/100 ml (grama/100 mililitros)

5-31



eq/l (equivaléncias/litro)
meq/I (miliequivaléncias/litro)

A férmula pode ser usada tanto para a padronizacéo do titulante quanto para simples analises.

C*V*F1*F2*F3*
S
Onde:
C = concentragdo de titulante
F1 = fator geral
F2 = fator geral
F3 = fator geral
S = tamanho da amostra, em gramas ou mililitros
V = ovolume entregue, em litros, para alcancar o ponto de !nalizagéo de

equivaléncia pré-estabelecido (determinado pelo titulador)
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Concentracéo de Titulante

As unidades para concentracao de titulante podem ser:

mol/I (unidade de concentracao de titulante)
eq/!l (unidade de concentragéo de titulante)
o/l (unidade de concentracéo de titulante)
mg/| (unidade de concentracéo de titulante)

Um dos fatores gerais devem ser usados como fator estoiquiométrico, o outro como fator de unidade
de converséo e o terceiro como fator de converséo de peso.

Fator de Combinag&do Quimica

O fator de combinacédo quimica € a razdo de combinag¢8o quimica entre a substéncia analisada e o
titulante ou entre o padrao e o titulante.

No caso especilco de a razao de combinagéo ser expressa em moles, este fator ser4 chamado de fator
estoiquiomeétrico.

Este fator pode ser um dos seguintes:

mol/mol (moles de amostra / moles de titulante)

mol/eq (moles de amostra / esquivaléncia de titulante)

mol/mol (equivaléncia de amostra / moles de titulante)

eg/mol (equivaléncias de titulante / moles de padréo)
Exemplos: 2 moles de NaOH reagem com 1 mole de HSO,

Unidade de Conversao de Fator:
Usada para converter entre varias unidades de medicao

Exemplos: /2000 —ml
0/1000 —>mg

Unidade de Conversao de Peso:
Usada para converter as bases de medi¢céo de peso (kg, g, mg ug ou mole, mmole)

Exemplo: g —> mol
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5.5.11.2 Retrotitulagdes (somente para o HI 902)

5.5.11.2 Retrotitulagdes (somente para o HI 902)

Quando escolher esta férmula, selecione Titrant 1 Units (unidades de titulante 1) e, depois, Titrant 2
Units (unidades de titulante 2) e, entéo, a unidade do resultado !nal.
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Se a unidade de titulante 1 for selecionada como M (mol/l), a unidade de titulante 2 for selecionada
como M (mol/l) e a unide de resultado *nal for mg/g (miligrama/grama), a formula seguinte sera usada
para calcular a quantidade de titulante 1 (usada na primeria fase da retrotitulagdo ou titulacdo direta)
e sera como mostrado abaixo:

Esta formula é baseada em uma aproximacao: a concentracéo de amostra € de 100% wi/w.

Com esta aproximagdo, o titulador vai calcular o volume de titulante 1 necessario para consumir a
amostra e multiplica-la com um fator de excesso a *m de aumentar ou diminuir a quantidade de
titulante dispensada.

Algumas variaveis podem ser deenidas de acordo com a quantidade de amostra e de titulante 1 usada.

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

proxima férmula usada no algoritmo da retrotitulacéo.
Se vocé ndo quiser usar a férmula “Calc. Direct Titr. Volume”, entdo abra a tela View/ Modify Method
(Ver / Modiscar Método) e:

________________

de volume de titulante 1 a ser dispensado no primeiro estario da retrotitulagcéo.
Esta formula é usada para calcular o volume restante de titulante 1 apés a reagdo com a amostra.
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A 'm de calcular este volume, o que restou do titulante 1 é titulado (ponto de titulacdo de equivaléncia
de pH/mV) com o titulante 2.
Apbs o excedente do volume de titulante 1 ter sido calculado, a seguinte formula é usada para calcular
0 volume exato de titulante 1 que foi consumido pela amostra:

V1 = V1tot - Vlexcesso
Quando todos os parametros estiverem delnidos, aperte a tecla para continuar com a férmula
“Calculating Sample Concentration”(Calculando a Concentracéo de Amostra)

Célculos de Amostra por Volume

Quando escolher a formula, siga os passos abaixo:

< Primeira coisa a fazer é selecionar
a unidade de titulante 1
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< Selecione a unidade de titulante 2

& Selecione a unidade de resultado 'nal

O titulador vai realizar o calculo baseado nos titulantes e nas unidades de amostra escolhidos.
Ap6s ter escolhido o titulante 1, o titulante 2 e as unidades de resultados !nais, o titulador vai exibir uma
tela com uma férmula usada para calcular o titulante 1 (usado no primeiro estagio da retrotitulagao).
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A formula de calculo é usada como uma aproximagéao da concentracdo de amostra Gample mas conc).

Esta férmula pode ser usada quando nés tivermos uma concentra¢éo de amostra presumida (exemplo:

guando sabemos que a concentracdo da amostra deve ser em torno de 1 M (mol/l).

Se néo tivermos uma concentracdo de amostra presumida, entédo na tela View / Modify Method
Destacar a opcédo Titrant 1 Entry (Entrada de Titulante 1), pressionando a tecla |

esta pronto para digitar o volume de titulante 1 a ser dispensado no primeiro estagio da
retrotitulacéo.
Com esta aproximagao, o titulador vai calcular o volume de titulante 1 necessario para consumir com a
amostra e multiplica-lo por um fator de excesso a !m de aumentar ou diminuir a quantidade de titulante

________________

usada no algoritmo de retrotitulag&o.
Esta férmula é usada para calcular o volume restante de titulante 1 apds a reacdo com a amostra.

A''m de calcular este volume, o volume restante de titulante € titulado (titulacdo de ponto de equivalénica
de pH/mV) com o titulador 2.

Ap6s o volume excedente (o0 que restar) de titulante ser calculado, a formula seguinte € usada para
calcular o volume exato de titulante 1 que foi consumido pela amostra:

V1 = Vltot - Vl1excess
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-----------------

Sample Concentration”(Calculando a Concentragdo da Amostra):

Formula Genérica

Esta opcéo permite ao usuario de!nir a férmula de célculo para “Direct Titration Volume” (Volume de
Titulacdo Direto), “Calculating Excess Volume of Titrant 1”(Calculando o Volume Excedente de Titulante
1) e “ Final Sample Concentration”(Concentragéo Final de Amostra) em uma amostra sélida ou liquida.

5.5.12 Opcéo Diluicao

Esta op¢éo permite célculos de diluicdo a ser feita (quando a amostra inicial é diluida, a titulacéo é feita
com uma aliquota da amostra diluida).

Os calculos séo feitos para 0 mesmo peso (volume) a !m de expressar os resultados para a amostra
inicial.

Final Dilution Volume (Volume Final de Diluicdo): O volume da amostra apos o processo de diluicao.
Aliquot Volume: O Volume da aliquota (amostra de volume a ser usado na titulacéo).
Analyte Size to be dilluted (Tamanho da substéncia a ser diluido): O peso ou volume inicial da amostra.
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O tamanho da amostra usado no calculo sera:
Tamanho da substéncia a ser diluida * Volume da Aliquota
Volume 'nal de Diluigédo

5.5.13 Nome do Titulante
Entre com o nome do titulante (até 24 caracteres). Este nome aparece no relatério da titulagéo.

5.5.14 Concentracao de Titulante
Entre com a concentracéo de titulante a ser usada. Quando estiver determinando a concentracdo de
titulante somente a unidade ser& exibida e a concentragdo de titulante ndo pode ser estabelecida.

5.5.15 Tamanho da Substéancia a ser Analisada
Entre com o tamanho da amostra (para a determina¢éo de concentracdo de amostras) ou padréo (para
a determinacéo de concentracdo de titulante).

5.5.16 Entrada da Substancia a ser Analisada
Com esta opc¢ao, selecione 0 modo de entrada de caracteres da substancia.
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5.5.16.1 Peso ou Volume Fixo
Cada titulacéo usard o mesmo peso ou volume de substancia como pré-de!nido nos célculos.

5.5.16.2 Peso ou Volume Manual
Cada titulagdo usara peso ou volume diferente de substancia. O titulador recebe o volume da substancia
no comecgo de cada operacao de titulagao.

5.5.17 Entrada de Titulante 1 (Somente para HI 902)
Selecione o modo para avaliar a quantidade necessaria de titulante 1 usada no processo de retrotitulagédo
(fase 1)

5.5.17.1 Calculado pela Férmula
O volume de titulante 1 a ser dispensado na fase 1 da retrotitulagdo sera calculado por uma férmula
(veja Calculo Direto do Volume de Titulacdo , ha pagina 5-35).

5.5.17.2 Delnido pelo Usuario
O volume delnido de titulante 1 sera usado durante a primeira fase do processo de retrotitulacdo
(titulac@o direta)
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5.5.18 Volume Maximo de Titulante

O volume maximo de titulante usado na titulacéo deve ser delnido de acordo com a andlise.

Se o0 ponto de nalizag&o da titulacdo (ponto de !nalizacéo xo ou de equivaléncia) néo for alcan¢ado,
a titulacéo sera encerrada excepcionalmente apés o volume maximo de titulante ter sido dispensado. A
mensagem de erro (“Limits Exceeded”/ Limites Excedidos) vai aparecer no display.

A faixa é de 0,100 a 100,000 ml.

5.5.19 Velocidade de Centrifugacao
A velocidade de centrifugacdo pode ser de!nida entre 100 e 2500 rpm com resolu¢&o de 100 rpm.

O valor pré-determinado da velocidade do centrifugador do método atual € usado durante todo o
procedimento, enquanto o método for de!nido como ativo.

Além disso, a velocidade pode ser ajustada com as teclas de direcionamento& e v quando o
centrifugador estiver ligado.
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5.5.20 Faixa Potencial

A faixa potencial de entrada permitida pode ser de!lnida pelo usuério. Fora desses limites, se a titulagédo
estiver em andamento, a titulagdo serd encerrada excepcionalmente e uma mensagem de erro vai surgir
na tela.

Estes limites garantem protecdo contra titulagdo que nao gere um ponto de !nalizacdo devido a uma
possivel extrapolacéo de faixa.

A faixa deve ser delnida entre -2000,0 e 2000,0 mV.

5.5.21 indice de Volume/Fluxo

O indice de "uxo para o sistema de dosagem pode ser de!nido pelo usuario em um intervalo de 0,1 a
duas vezes o total do volume da bureta, como segue:

0,1a 10 ml/min para uma bureta de 5 ml
0,1a 20 ml/min para uma bureta de 10 ml
0,2a 50 ml/min para uma bureta de 25 mi

0,1a 100 ml/min para uma bureta de 50 ml

Nota : O titulador detecta automaticamente e exibe o tamanho da bureta.
O indice de "uxo é delnido para todas as operagdes com bureta.
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5.5.22 Signal Averaging (Média de Sinal)

Esta opcao habilita e desabilita uma !ltragem na leitura de mV/pH.

Se 1. Readingfor a opcao selecionada, a !ltragem sera desabilitada. Por outro lado, o titulador tomara a
Gltima leitura e a colocard em uma “janela solta” juntamente com as Ultimas duas, trés ou quatro leituras
(dependendo da opgéo selecionada). A média dessas leituras sera exibido e usado para calculos.

Tomar a média de mais leituras é Gtil quando um sinal com ruidos é recebido dos eletrodos.

5.6  Imprimir

Aperte a tecla | S‘Sfﬁ‘;‘s‘ ‘e espere alguns segundos até que a impressora faga seu trabalho.

Se nao houver uma impressora conectada na estrada especilca, ou se a impressora estiver desligada,
uma mensagem de erro vai surgir na tela (veja o capitulo 9.3.3 Ligando uma Impressora, para obter
mais informag¢des sobre como conectar uma impressora ao titulador)
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MODO DE TITULACAO

6.1 Inicializando a Titulag&o

Antes de comecar a exucutar a titulacéo, certilque-se das condi¢cfes abaixo:
Uma bomba esteja devidamente instalada e selecionada como “ativa”

Uma bureta esteja conectada a bomba e preenchida com titulante

Um tudo de aspiracéo esteja inserido no recipiente do titulante e que o tubo dispensador
esteja cima do béquer da substancia a ser analisada

O eletrodo e a sonda de temperatura esteja inserida no béquer da substancia a ser analisada

O método desejado esteja con!gurado como “ativo” e os parametros estejam de!nidos com
valores otimizados.

6.1.1 Titulagdo em Andamento
Para dar inicio a um novo procedimento de titulacdo, aperte a tecla |Sétt%mé no menu da tela principal.

Quando a titulagcdo comecar:
O centrifugador vai ser ligado (se for detectado e estiver habilitado)

Se a opcao de tempo pré-centrifugagdo for selecionada, a amostra sera centrifugada até
cumprir o tempo previsto (veja o capitulo 5.5.6 Tempo de Centrifugacéo Pré-Titulagdo).

Se a opcao volume de pré-titulagdo estiver ativada, o volume prescrito sera dispensado (veja
0 capitulo 5.5.5 Volume de Pré-Titulagéo).

De acordo com as opc¢des Modo de Mensuracédo e Tipo de Dosagem, o titulador vai comecar
a dispensar doses até que o ponto de !nalizagdo da titulagédo seja detectado ou se ocorrer
uma condi¢do que determine o encerramento do procedimento.

6.1.2 Suspenséao da Titulacao
Enquanto 0 procedimento de titula(;éo esta em andamento vocé pode suspender a operacédo tempo-

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

6.1.3 Gralco On-line

Durante o procedimento de titulac&o, tanto a curva potenciométrica em forma de S quanto curva
derivada selecionada (somente no caso de titulagéo com ponto de equivaléncia) podem ser exibidas

-----------------

na tela Titration Graph , apertando atecla & . O relatdrio de registo de identidade da titulag&o

também é exibido dentro da janela de gralcos.
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A curvaem formade S e a curva derivada sdo dimensionada para caber na area da tela ao mesmo tempo.
Além disso, quando o processo de titulagdo se encerra normalmente (quando o ponto de 'nalizacéo foi
detectado com sucesso), o valor do volume do ponto de !nalizagdo, marcado com um x, é exibido no
gralco.
O conteudo do gralco em relacdo a um ponto de nalizacdo € como mostrado abaixo:
Ponto Final de Equivaléncia (pH) a curva de pH e a curva derivada selecionada x volume € exibido.
(veja !gura 1)
Ponto Final de Equivaléncia (mV) acurva de mV e a curva derivada selecionada x volume é exibido.
(veja !gura 2)
Ponto Final Determinado (pH) somente o pH x a curva de volume é exibido. (veja !gura 3)
Ponto Final Determinado (pH) somente o mV x a curva de volume é exibido. (veja !gura 3)

[ Select | permite que vocé veja no eixo coordenado o desenho tanto dos valores de mV (ou pH) ou os

Trace

=-=d yalores derivados selecionados (de mV ou de pH). Disponivel somente para titulagdes com
pontos de Inalizacdo de equivaléncia.




permite que vocé salve o gralco como uma imagem bitmap. Disponivel somente quando a
titulagcéo esta encerrada (apds o ponto de deteccao de Inalizacdo).

Bitmap

6.2 Faixa Potencial

A titulacdo pode ser encerrada em um dos modos descritos abaixo:

- Titulagdo Concluida. A titulagdo foi concluida com sucesso (com o ponto de !nalizagao
detectado com sucesso). Este é o Unico modo com valores de resultado !nal validos.

- Finalizacdo Manual. A titulac&o atual foi encerrada manualmente antes da detec¢éo do
ponto de !nalizagéo.

- Limites Excedidos. O volume de titulante maximo pré-estabelecido foi entregue sem
alcancar o ponto de Inalizac&o. O processo de titulacdo parou com uma mensagem de erro.

- Erro Critico. Um erro critico ocorreu e o processo de titulagéo foi encerrado. Esses erros
normalmente sdo relacionados ao sistema de dosagem. A titulagcdo é paralisada com uma
mensagem especilca de erro.

- Potencial Fora de Alcance.  Os valores medidos pelo sensor de entrada de dados estdo
fora da faixa pré-estabelecida (alcance potencial). A titulagéo é paralisada com uma
mensagem de erro.
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MODO DE pH & mV

Os tituladores HI 901 / HI 902 podem ser usados para registro de dados precisos de pH ou mV.
Ao apertar a tecla natela principal, o titulador muda para a tela de pH ou de mV (dependendo da opg¢éo
feita em End Point Mode(Modo Ponto de Finalizacéo) selecionado na telaView / Modify Method ).

7.1  Modo de pH

7.1.1 Display
A tela de pH mostrada abaixo vai ajuda-lo a entender as explica¢des seguintes.
Teclas de Opcéo do Modo pH:

83;‘,3;1' ' Traz a tela General Options  (para saber mais detalhes, veja o capitulo 4, Opgdes Gerais)

| Reading ' Salva a leitura atual de pH (veja a sec¢éo 7.3.2 Registro de Dados Manua)

................
H
H
H
H i
L g i =

L Menu Exibe as opc¢les estabelecidas para pH (veja a secéo 7.1.2Menu de pH).

| mv | Muda para atela de mV.

S —— |

| Tirator ' Retorna & tela principal

S —— |




7.1.2 Menu de pH

As opcdes nesta tela (com excecdo da opcdo de Resolucdo) se referem as funcfes de calibracdo do
eletrodo de pH.

7.1.2.1 Menu de pH

Adicione um novo buffer (podem ser adicionados até 5 buffers) ou substitua o buffer existente no
painel de padronizacédo de eletrodo. O buffer agora € automaticamente reconhecido e a temperatura é
compensada a partir da lista de buffer criada (veja a secédo 7.1.2.4 Ajuste de Edicdo de Buffel).

O titulador aceita um desnivel de eletrodo entre 80 e 105%

7.1.2.2 Adicionar um Buffer (Entrada Manual)

O usuério pode adicionar um buffer customizado a lista de calibragdo. O titulador se ajusta para o valor
do buffer customizado. O valor do novo buffer deve estar correlacionado com o valor de temperatura
esperado. A faixa é de -2,000 até 20,000 pH.

O titulador aceita um desnivel de eletrodo entre 80 e 105%.
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7.1.2.3 Limpar a Padronizagéo
Elimina a padronizacéo de eletrodos. O titulador se prepara para a con!rmagéo.

7.1.2.4 Editar os Ajustes de Buffer

Cria um ajuste de buffer exclusivo e de reconhecimento automatico. O novo buffer padrdo de calibracéo
sera veriricado a partir da lista abaixo:

Hanna : 4.01, 6.86, 7.01, 9.18, 10.01

CRC: 1.68, 3.56, 4.01, 6.87, 7.41, 9.18, 1.46
DIN : 1.09, 3.06, 4.65, 6.79, 9.23, 12.75
NIST : 4.01, 6.86, 7.42

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

adiciona-lo ao conjunto de buffers. Os buffers selecionados sdo marcados com um asterisco.

Nota : Embora qualquer combinacdo de buffers possa ser selecionada, seus valores devem ser, pelo
menos, de 1,5pH de unidades a parte.




7.1.25 Dados de Padronizagéo de gralco
Transforma em gralcos os dados de padronizacéo de eletrodo (pH x mV).

7.1.2.6 Dados de Padronizacéo de pH
Exibe os dados de padronizacao de eletrodo na forma de tabela.
7.1.2.7 Resolucéo

Vocé pode escolher resolugédo de tela entre 0,1, 0,01 e 0,001 para a exibi¢cdo de valores de pH.

7.2 Modo mV

7.2.1 Informacfes de padronizacéo de gralco
A tela mV mostrada abaixo ajudara a entender o capitulo seguinte.

Teclas de opcdes do modo mV

%ﬁ:ﬁ;@' Traz a tela General Options  (para saber mais detalhes, veja o capitulo 4, Op¢des Gerais)
RE:;;Q Salva a leitura atual de pH (veja a secéo 7.3.2 Logging Manual)

M”;L’.U Exibe as opc¢Bes estabelecidas para pH (veja a secéo 7.2.2Menu de mV).

pH Muda para a tela de pH.

-
H

| Tirator | Retorna & tela principal
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7.2.2 Menu de mV

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

7.2.2.1 Zeragem Automatica Relativa de mV

Esta funcéo ajusta o potencial relativo para zero salvando o potencial atual e subtraindo-o das leituras

subsequentes.

Se for necessario um zero absoluto, substitua o eletrodo por uma ponta redutora antes de executar esta

acéo.

Nota : O zero-automaético afeta a leitura de mV e, portanto, altera o valor de pH (o novo mV relativo
exibido sera usado para calcular o novo valor de pH)

7.2.2.2 Entrada Manual de mV Relativo

Permite que vocé entre com os valores de mV. A faixa é de -2000,0 a 2000 mV.

O valor de'nido é substraido da leitura real de eletrodo.

Neste caso, as leituras reais sdo exibidas no mostrador na area de leitura de mV e as letras “rel”
aparecem préximas a unidade de mV.




7.2.2.3 Limpar o conjunto de mV relativo
Delnelolajuste!de!mV!para!zero.!Com!estaloperacéo,!olvalor!relativolou!o!zero!'autométivcol!anterior!é!
eliminado.

7.3  Logging (Entrada)

Quando!o'aparelholestiver'nomodo!de!pH!ou!mV,!alentrada!pode!ser'manualloulautomatica.
Antes!deliniciarlumaloperacaol!de!logging'manuallou!automética,'ndo!deixe!de!custonizarlum!relatério!
Unico!paralas!medicdes!salvas!de!pH!e!de!mV,!como!segue:

! Da!tela!de!pH!ou!mV,!aperte!a!tecIa!!para!exibir!a!tela! Data Parameters
(Par&metros!de!Dados).

! Destaque'alopcao!Setup pH/mV Report  !(Relatdriolde!Ajuste!de!pH/mV)!elapertelaltecla!

| seeqt |paralexibirlaltela!l Screen pH/mV Report  [(Relatériolde!Ajuste!de!pH/mV).

! Use!as!teclas!de!direcionamento&!e!V!para!destacar!o!campo!de!dados!que!vocé!deseja!

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

mostrarloulesconder!nolrelatériolde!pH/mV!elapertelaltecla!! ssect [paralativarlouldesativar.
I Cadalcampo!marcado!por!“*"lélum!campo!ativo!selecionado!paralo!relatério.

-----------------
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7.3.1 Registro de Dados Automatico
Para inicializar a leitura de logging pH ou mV automatico, siga os passos abaixo:

Da tela de pH ou mV, aperte a tecla para exibir a tela Data Parameters
(Parametros de Dados).

Destaque a opcao Logging Interval - pH/mV (Intervalo de Logging - pH/mV) e aperte a

-----------------

Entre com o intervalo de tempo entre cada registro consecutivo.
O tempo entre os registros pode ser feito na faixa abaixo:

Horas de0as8
Minutosde 0ab9
Segundos de 0ab9

pH ou mV.
Um novo registro sera adicionado ao arquivo de logging cada vez que a tecla for apertada.
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FUNCOES AUXILIARES

8.1 Bureta

8.1.1 Preparacédo da Bureta

A Opcéo Prime Burette (Preparacéo da Primaria) € usada para preencher a bureta mecanicamente
antes de dar inicio a um conjunto de analises.

Dois ciclos de lavagem de bureta sdo mostrados nas !guras abaixo. O tubo dispensador é ligado pelo
lado direito e o tubo de aspiracdo pelo lado esquerdo.

Nota : Antes de comecar esta operacdo, o tubo de aspiracdo deve ser inserido no frasco de
titulante.
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Para preparar a bureta, selecione a opcdo PrimeBurette da tela Burette. Entre com o numero de

-----------------

O numero de lavagens da bureta pode ser ajustado entre 1 e 5 (recomendamos ao menos 3 lavagens
para garantir que as bolhas de ar estejam completamente eliminadas.

8.1.2 Lavagem da Tampa

Uma dosagem de 2ml de titulante sera dispensada da bureta quando esta operacéo for inicializada. Esta
operacgédo vai eliminar o ar da ponta dispensadora.

8.1.3 Dispensa Manual

Usando a op¢do Manual Dispense (Dispensa Manual), um volume de!nido de titulante pode ser dosado.
Selecione a opgdo Manual Dispense e aperte a teclai Sekect . A tela Manual Volume Dispense
(Dispensa Manual de Volume) se torna ativa e 0 mostrador se preparar para receber o volume desejado

a ser dispensado.




A dispensa manual de volume deve ser feita dentro dos limites abaixo:
de 0,001 a 4,500 ml para uma bureta de 5ml
de 0,001 a 9,000 ml para uma bureta de 10ml
de 0,005 a 22,500 ml para uma bureta de 25ml
de 0,005 a 45,000 ml para uma bureta de 50ml

8.1.4 Esvaziamento da Bureta

Esta opcéo permite o esvaziamento completo de titulante antes da limpeza e/ou do armazenamento da
bureta. A bureta é lavada duas vezes.

Nota: Antes de comecar esta operacgdo, remora o tubo de aspiracdo do frasco de titulante.

As !guras abaixo mostram os passos da operacao de esvaziamento da bureta.

8.2 Centrifugador

O centrifugador pode ser ligado e desligado com o uso da tecla .

A velocidade do centrifugador é de!nida dentro dos métodos ativos (veja a secdo 5.5.17 Velocidade do
Centrifugador).

Durante o procedimento, a velocidade do centrifugador pode ser ajustada manualmente com o uso das

teclas A e v
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8.3 Resultados

A tela Data Parameters (Pardmetros de Dados) contém opgdes que se referem aos pardmetros de
dados originérios do titulador, como mostra a !gura:

8.3.1 Rever o Relatorio da Ultima Titulag&o

Ao escolher esta op¢éo, vocé podera observar os dados da dltima titulacéo.
O arquivo do relatorio da Gltima titulagcéo pode ser exibido na tela ou impresso. Além disso, o gralco de

-----------------

As informacdes que podem ser consultadas no relatério sdo baseadas nas selecdes feitas no tel&etup
Titration Report  (Conlgurar Relatério de Titulacéo).

As seguintes teclas de opg¢éo estéo disponiveis:

gri:gh Permite consultar o gralco da ultima titulagcdo executada. A curva de pH (ou mV) x volume de

""""""""" titulante também pode ser exibida. Além disso, se a op¢éo Ponto de Finalizacdo de Equivaléncia
foi selecionada, a curva de pH (ou mV) e a curva derivativa selecionada (primeira derivativa,
segunda derivativa) x volume de titulante serdo exibidas ao mesmo tempo. Apertar a tecla
altera as unidades de medicao do eixo vertical.

Pint | Permite enviar o relat6rio a impressora para impresséo.




8.3.2 Rever Relatorios Disponiveis
Até 100 relatérios podem ser armazenados no titulador. Para visualizar um deles, destaque o relatério

View

que deseja ver e aperte a tecla | Report

Todos os relatérios armazenados no titulador (relatérios de titulagéo e de pH/mV) podem ser recuperados
e impressos. O relatério contém apenas as informacdes selecionadas na telaSetup Titration Report
(Conlguracao do Relatério de Titulagao) e Setup pH/mV Report  (Con!guracédo do Relatério de pH/
mV) durante a con!guracédo de relatérios.

As teclas sdo as mesmas da sec&o anterior (8.3.1. Rever Relatorio da Ultima Titulag&o).

-----------------

8.3.3 Informagbes de GLP

Entre com uma combinacao de letras e nUmeros de até 20 caracteres para cada op¢ao na telaGLP
Data.

Sample Name: (Nome da amostra) Permite gravar o nome da amostra em cada relatério. O
nome da amostra aumenta um ponto a cada nova titulacdo ou relatorio de
registro de dados se o ultimo caracter for um numeral.




Company Name: (Nome da empresa) Permite gravar o nome da empresa em cada relatério.

Electrode Name: (Nome do eletrodo) Permite gravar o nome do eletrodo em cada relatério.
Fields 1, 2, 3 (Campos 1, 2, 3) Permite inserir qualguer informacdo adicional em cada
relatorio.

Os campos que devem estar presentes no Relatério de Titulagdo devem ser selecionados da tel&Setup
Titration Report  (Veja a secéo 8.3.7 Conlguracéo do Relatério de Titulagéo)

8.3.4 Dados de Instrumentacao
Exibe os dados de con!guracédo do titulador

Numero de Série do Titulador  : Indica o numero de série do aparelho (na base de montagem).
NuUmero de Série da Placa Analoga 1: Indica o numero de série da placa analoga 1 do titulador.
Ndmero de Série da Placa Analoga 2: Indica o nimero de série da placa analoga 2 do titulador.
Numero de Série da Bomba 1 (e/ou 2): Indica 0 nimero de série da bomba 1 (e/ou 2).

Versédo do Programa do Titulador: Indica a verséo do programa de computador do aparelho.
Versdo do Programa da Placa de Base: Indica a verséo atual do programa de computador da placa
de base do aparelho.

Versédo do Programa da Bomba 1 (e/ou 2): Indica a versao do programa de computador da bomba
1 (efou 2).

Data de Calibracdo da Analoga 1. Indica a data de calibracdo do fabricante da placa analoga 1.
Data de Calibragdo da Analoga 2: Indica a data de calibrag&o do fabricante da placa anéloga 2.

Nota : Se houver um lapso maior que um ano da data de calibracdo da placa analoga 1 e 2, amensagem
Analog 1 Calibation Due  (Calibracdo Vencida na Anéloga 1) ouAnalog 2 Calibation Due
(Calibragdo Vencida na Analoga 2) vai aparecer na tela principal e a recalibracdo da placa
anéloga dever ser executada.
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8.3.5 Intervalo de Registro de Dados

Permite ao usuario estabelecer um intervalo de tempo para o auto-registro de dados quando estiver
no modo de pH/mV (veja a secdo 7.3 Registro de Dados).

8.3.6 Conl!guracédo de Relatério de pH/mV

Customiza um relatério Unico para registrar as medicdes de pH e mV.

8.3.7 Conl!guracédo de Relatério de Titulagéo

Customiza um relatorio Gnico para registrar os resultados de titulacdo. Um asterisco signilca que ele
serd incluido no relatério de titulacao.
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MANUTENCAO E PERIFERICOS

9.1 Manutencao da Bureta
9.1.1 Conjunto de Pecas da Bureta

A bureta que acompanha o aparelho é entregue com uma seringa de 25ml de capacidade e com todos
0s acessorios ja& montados (Veja a se¢éo 2.1 Retirando da Emabalagempara obter mais informacgdes
sobre o conjunto de pecas).

Nota : O tubo dispensador tem uma ponta achatada e outra ponta equipada com um bico dosador
(Veja a segéo 2.1 Retirando da Emabalagempara a lista de acessorios).

9.1.2 Troca de Buretas

Remova a bureta do conjunto da bomba fazendo-a deslizar para trds e entdo encaixe a nova bureta
deslizando-a de volta ao lugar (veja a imagem abaixo):
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9.1.3 Desmontagem da Bureta

Para desmontar o tubo dispensador e o tubo de aspiracado, siga 0s passos abaixo:
- Gire o tubo de protecéo para o lado (4)
- Remora a trava do tubo (5) do suporte da bureta
- Deslize a ferramenta de montagem (3) sobre o tubo dispensador.
- Desenrosque o ajustador (2)
- Retire a ferramenta de montagem (3) do tubo.
- Remova o tubo
- Repita esse procedimento para o tubo de aspiragéao.

9.1.4 Montagem da Bureta
Tanto o tubo dispensador quanto o tubo de aspiracdo tem um ajustador um tubo de protecdo. O tubdo
de aspiracdo serd montado no lado esquerdo e o tubo dispensador serd montado no lado direito da
bureta (veja o desenho da pagina seguinte):

- Deslize a ferramenta de montagem (3) sobre o tubo dispensador.

- Insira a ponta achatada do tubo dispensador no orificio.

- Rosqueie no encaixe (2) com a ferramenta de montagem.

- Retire a ferramenta de montagem (3) do tubo.

- Dobre o tubo para cima até !car na vertical.

- Pressione a trava do tubo (5) no buraco da bureta.

- Deslize o tubo de protecédo (5) suavemente para baixo no espaco especilco da trava do
tubo.

- Repita este procedimento para o tubo de aspiracao.
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Para alxar a bureta a bomba, deslize-a suavemente no suporte da bomba como mostra a !gura da
se¢do 9.1.2 Troca de Buretas.

9.1.5 Limpeza de Buretas
Para limpar a bureta, siga os passos abaixo:

Se a bureta estiver cheia de liquido, retire o tubo de aspiracao do frasco de titulante e
execute o procedimento de esvaziamento da bureta (Veja a secdo 8.1.4).

Insira o tubo de aspiragdo na solu¢éo de limpeza e/ou em 4gua deionizada ou solvente de
titulante, dependendo da natureza do titulante e do uso planejado da bureta. Se houver um
procedimento de titulagdo na sequéncia, use o solvente de titulante para limpar o tubo.

Execute a operacdo de preparacdo da bureta para preenché-la (faca duas lavagens) (Veja a
Secdo 8.1.1 Preparacéo da Bureta).

Durante o segundo preenchimento da bureta retire o tubo de aspira¢do do béquer de
solvente e deixe que o ar ocupe o lugar do liquido da bureta. Isso limpa o tubo.

Se este procedimento simples de limpeza néo estiver adequado ao seu objetivo, continue com os passos
seguintes:

Deslize a bureta para retira-lo do conjunto da bomba.

Retire os tubos com a ferramenta especial de montagem (ferramenta para a!xacdo da
valvula e para remocao da tampa da bureta).

Limpe-os separadamente ou insira pegas novas.

Retire a tampa protetora da base usando a ferramenta especial.

Retire a protegédo plastica.

Retire a seringa do conjunto da bureta desenroscando-a com os dedos.
Retire o piston da seringa.




- Limpe o piston e a seringa com os solventes apropriados, e depois com alcool etilico e,
entéo, enxague-os varias vezes com agua deionizada, solvente de titulante ou somente com
titulante.

- Retire 0 excesso de liquido.

Aviso : Evite contato direto do titulante com as méaos.
Evite espirrar titulante na area de trabalho.
Limpe o lado externo da seringa e do piston para remover o0s liquidos agressivos.
N&o toque a parte de telon do piston e as paredes internas da bureta com as maos ou com
materiais oleosos.

- Insira o piston de volta para dentro da seringa
- Insira a seringa de volta rosqueando-a, com os dedos, na valvula.

- Insira de volta a tampa protetora a base do conjunto da bureta. Coloque-a de volta na
bureta com cuidado.

- Deslize a bureta sobre a base. Observe a posicao do corpo do piston ao conjunto das
bombas.

- Recomendamos um enxague "nal com titulante se a limpeza for seguida por um
procedimento de titulag&o.




9.1.6 Preparacao da Bureta (Preenchimento com Titulante)

Antes de dar inicio a titulacdo, a bureta deve estar devidamente preenchida com o titulante a 'm
de obter um resultado bom e que possa ser repetido. Para preencher a bureta, siga os passos e as
recomendacfes abaixo:

- Se necessario, limpe a bureta e certilque-se de que ela esteja vazia.

................ -

- Entre com o nimero de vezes que a bureta precisa ser enxaguada (um minimo de trés vezes
€ recomendado para eliminar as bolhas de ar)

................ -

- Insira o tubo de aspiracéo no frasco de titulante somente quando o piston estiver descendo
e tenha atingido 1/4 a partir da borda superior.

Para evitar a presenca de bolhas de ar dentro da bureta, certilque-se de ter um "uxo continuo de
liquido dentro da bureta e uma pequena zona de ar logo acima o nivel do liquido na primeira acdo de
preenchimento. O proximo movimento para cima vai eliminar todo o ar. Assim, ndo restara ar algum
dentro da valvula.

- Remova o tubo de aspiracdo do frasco de titulante.
- Repita o procedimento de preparacéo da bureta.
- Se ndo obtiver sucesso, limpe a bureta novamente.
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9.2  Substituicdo de Fusiveis

Para substituir os fusiveis, siga 0s passos abaixo:
- Desligue o titulador.

- Retire o cabo de energia do conector de energia localizado na parte de tras da caixa do
aparelho.

- Com uma chave de fenda, abra a tampa do compartimento de fusivel.

- Retire o prendedor do fusivel.

- Substitua os fusiveis (para a troca de fusiveis recomendada, veja a etiqueta do fabrincante
localizada acima do botdo de energia principal).

- Feche a tampa do compartimento de fusivel.
- Religue o cabo de energia.

Nota : Para outras operagbes de manutengdo, entre em contato com seu representante comercial ou
fale com o Servico de Atendimento ao Cliente Hanna.

9.3 Periféricos

Aviso : A conexdo e desconexdo do cabo de energia, a montagem da bomba, o monitor externo de
computador, impressora, interface R232 a aparelhos de expansdo devem ser feitos somente
com o titulador e seus aparelhos externos desligados.
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MANUTENCAO E PERIFERICOS

9.3.1 Conectando a Um Monitor Externo

A informacdo mostrada no display do titulador podem também ser visualizadas em um monitor VGA
Standard ligado por um cabo de 15 pinos, como mostrado abaixo.

Faca a conexd@o do monitor externo a entrada do monitor.
Ligue o titulador e entéo ligue o monitor.

9.3.2 Conectando a Um Teclado de Computador
Esta conexdo permite que vocé use um teclado externo além do teclado proprio do titulador.

Faca a conexao do teclado de computador & entrada de 6 pinos Mini DIN.




A correspondéncia entre o teclado do titulador e um teclado externo tipo 101 dos Estados Unidos é:

Teclado de computador (externo)
(Modelo 101 - Estados Unidos) Teclado do titulador

Tecla de funcéo F1

Tecla de fungéo F2

=
C (=l
ﬁ =

Tecla de funcéo F3

Tecla de funcéo F4 device

Tecla de funcéo F5 Tecla de opcéo 1 (da esquerda para a direita)
Tecla de funcéo F6 Tecla de opcéo 2 (da esquerda para a direita)
Tecla de funcéo F7 Tecla de opcéo 3 (da esquerda para a direita)
Tecla de funcéo F8 Tecla de opcéo 4 (da esquerda para a direita)
Tecla de funcéo F9 Tecla de opcéo 5 (da esquerda para a direita)
Tecla de funcdo F10 [Sst{ﬂ'g

Tecla de direcionamento: Para cima

Tecla de direcionamento: Para baixo

A\
Vi
Tecla de direcionamento: Para a esquerda <]
>

Tecla de direcionamento: Para a direita

-----------------

Pagep [ ...

Page Down Eﬁ&i

Teclas numéricas: de 0 a 9 @ a @

Tab L

Enter

Teclas alfanuméricas Permite entrada de dados alfanuméricos
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MANUTENCAO E PERIFERICOS

9.3.3 Conectando a uma Impressora

Uma variedade de impressoras paralelas pode ser conectada a porta paralela do titulador usando um
cabo padrédo DB25, de 25 pinos.

Aviso : O titulador e impressora externa devem estar desligados da entrada principal de energia antes
de fazer as conexoes.

Ligue a impressora externa a entrada padrao de 25 pinos.
Ligue o titulador e, depois, a impressora.

9.3.4 Conectando a um Computador

O titulador pode ser conectado a um computador usando um cabo serial padrdo com um conector de 9
pinos DB9. O aplicativo HI 900 PC deve ser instalado no computador.
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MANUTENCAO E PERIFERICOS

Aviso : O titulador e impressora externa devem estar desligados da entrada principal de energia antes
de fazer as conexdes.

Ligue o cabo a entrada padrédo DB9 de 9 pinos.
Ligue o cabo a porta de comunicacéo serial do computador.
Ligue o titulador e, depois, o computador.

Selecione a telaSerial Communication  no titulador, seguindo o caminho abaixo:
General Options - SDerial Link with PC - Serial Communication

Abra o aplicativo HI 900 PC e selecione a porta de entrada serial apropriada no computador.

O aplicativo HI 900 PC permite a transferéncia de uma variedade de informacgdes entre o titulador e o
computador.
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Al ESPECIFICAGOES TECNICAS

mV Faixa -2000,00 a 2000,0 mV
Precisao +/- 0,1 mV
Resolucéo 0,1 mV

pH Faixa -2000,00 a 20,000 pH
Precisao +/- 0,001 pH
Resolucéo 0,1/0,01/0,001 pH

Temperatura Faixa -50 a 105,0 °C

23,0 a 221,0 °F
268,0a378,0K

Preciséo +/-0,1°C
Resolucao 0,1 °C
Precisdo da dosagem 0,1% do volume nominal cheio da bureta
Resolugdo do monitor 0,001 ml
Tamanhos das buretas 5ml Preciséo: +/- 5 Ml
10 ml Preciséo: +/-10 HI
25 ml Preciséo: +/-25 HI
50 mi Preciséo: +/-50 Ml
Monitor gralco 7,5" branco e preto, display gralco com retroiluminacéo.
Idiomas Inglés, Italiano e Portugués
Métodos até 100 (métodos padrao e métodos do usuario)
Autodeteccdo do tamanho da bureta e buretas intercambiaveis: O titulador detecta

automaticamente o tamanho da bureta quando ela € inserida no conjunto de peg¢as da bomba.

Centrifugador com hélices - Velocidade programavel do centrifugador. 100-2500 RPM,
automatico com uma tolerancia aceitavel de 100 RPM.

indice de Fluxo: selecionado pelo usuario (Veja a secdo 5.5.21 indice de Fluxo/Volume para saber
mais sobre as faixas)

Mensuracgéo Direta de mV/pH
Mensuragdo de pH com Compensacdo Automatica de Temperatura.

Calibragdo de pH com até 5 buffers usando as opg¢8es de entrada manual ou automatica, os buffers
com compensacao de temperatura sdo armazenados internamente na opgdo de entrada automatica.

Titulagdes potenciométricas: Acido-base (no modo pH ou mV), Redugéo de oxidac&o, precipitagio,
complexométrico, ndo-aquoso, com selecéo de ion, argentométrico e voltamétrico (corrente imposta).
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Determinacéo de Titer

Ponto Fixo de Deteccao de Finalizacdo de mV ou pH.

Ponto de Deteccdo de Equivaléncia Simples, com a primeira ou a segunda derivativa da curva de
titulacao.
Ponto de Detecgéo de Equivaléncia Mdltipla (somente para o HI 902)

Célculos de Concentracao Flexiveis, com muitas unidades de concentracao.

Exibicdo de gralcos |, durante a titulacdo, gralcos dos dados de titulagdo armazenados (curva de
titulacdo de volume pH ou volume mV, primeira ou segunda curva derivativa, no modo pH ou modo
mV), e valores de pH/mV versus resultados de entrada de dados/tempo.

Armazenamento de Dados : até 100 relatdrios de titulagbes completas e relatérios completos de
registro de dados de pH/mV.

Arquivos Copiados para e Recuperados do Disquete : Métodos padrao, Métodos do Usuario,
Relatorios de registro de dados de pH/mV e arquivos bitmap de gra!cos podem ser transferidos para e
de um disquete usando a unidade de disquete de 3,5# do titulador.

Unidades periféricas.  Conexdes externas possiveis:
Monitor VGA
Teclado de computador
Impressora
Interface RS232

Conformidade com a GLP : Good Laboratory Practice (Boas Praticas de Laboratorio) e
armazenamento de Dados de Instrumentacéo e capacidade de impressao.

Corrente : 110/220 Vac; 50-60 Hz

Consumo : 1.3 A

Dois Fusiveis que podem ser trocados.

Material XXX : Plastico policarbonato e aco.

Keypad : Policarbonato

Dimensdes : largura x profundidade x altura = 390mm x 350mm x 380mm
Peso: aproximadamente 10kg (com uma bomba, centrifugador e sensores).
Ambiente de operagdo : 10 a 40°C, com até 95% de umidade relativa

Ambiente de armazenamento :-20 a 70°C, com até 95% de umidade relativa
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A2 RETROTITULACAO (SOMENTE HI 902)

A2.1 Areas de Aplicabilidade

Retrotitulagcdes sdo geralmente usadas por uma dessas razdes:
- Acdes cinéticas reativas sdo muito lentas para a titulacdo direta da substancia analisada.

- O metal precipita no pH desejado (titulagbes complexométricas).

- Areacao entre titulante e substancia analisada produz alguns compostos auxiliares
(exemplo: CO,) que podem afetar o sinal de mV e também a detecgéo do ponto de
equivaléncia.

- Substancias analisadas altamente sollveis nos solventes usados.

- TitulagBes com mais curvas planas na primeira derivativa.

A2.2 Principios do Método

Em um procedimento de retrotitulacdo, um excesso de um reagente é adicionado a solugcdo de amostra,
ajudando a conduzir a reacdo ao seu término. O excedente de reagente ndo reagido € entdo titulado. A
diferenga entre o total de reagente primeiramente adicionado e aquele resultado da titulagdo 'nal é a
guantidade de reagente exigida para completar a reacdo com o composto analisado da amostra. Com
essa quantidade de reagente sera calculada a concentragdo da amostra.

A retrotitulagédo pode ser um adico-base, complexométrica, redox etc.

A2.3 Exemplo de Retrotitulacédo

Um exemplo de retrotitulacdo pode ser a determinacdo da capacidade de neutrlizagdo de um
antiacido.

A2.3.1 Introducéo

Um excesso de acido estomacal (basicamente HCI) causa queimacédo e indigestéo acida. Os antiacidos
comerciais consistem de um ndmero de ingredientes, como aglutinadores e "avorizantes, mas o
ingrediente ativo é simplesmente um sal basico como Mg(OH), (leite de magnésia), NaHCQ, (bicarbonato
de sodio), CaCQ (carbonato de calcio) ou Al(OH), (hidroxido de aluminio), para neutralizar o acido.
Neste experimento, vamos analisar um antiacido comum que contém CaCQ, que reage com um acido
para formar um sal, 4gua e um gas.

CaCQ + 2HCl —> CaCl, + H,0 + CO,

Uma titulag@o convencional de acido/base é muito dificil neste caso porque o ingrediente ativo € menos
solavel em agua e o gas CO2 formado tem uma importante in"uéncia na medi¢édo de pH.

A 'm de superar esta limitagdo, vamos dissolver completamente os tabletes no acido em excesso:
CaCQ + 4HC| — CaC] + H ,O + CO, + 2HCI

excesso
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e executa-se a retrotitulagéo do acido restante com NaOH para determinar a quantidade de CaCQ

presente.

A m de obter uma valor preciso oara a concentra¢éo do antiacido titulado, precisamos conhecer a exata

2HC| + 2NaOH —> 2NaCl + 2H,0

excesso

concentracdo de NaOH e CHI usados.
A concentragdo !nal € expressa com mg/g CaCo,.

A1.3.2 Con!gurando os Parametros do Método

Use os parametros abaixo para programar o método (veja a secdo 5.5 Opc¢des de Método):

A 'm de comecar a andlise, ambas as buretas devem estar preenchidas com os reagentes necessarios,

como segue:

Nome:

Tipo de Titulagao:
Bomba 1 titulante:
Bomba 2 titulante:

Pausa na mudanca de titulante:

Tipo de dosagem:

Vol. minimo:

Vol. maximo:

Delta E:
Modo Ponto de Finalizac&o:
Opcédo de Reconhecimento:

Base:

Faixa:

Derivativos !ltrados:
Volume pré-titulagdo
Tempo de Centrifugagéo pré-titulagéo:
Modo de Medigéo:

delta E:

delta t:

espera minima t:

espera maxima t:
Tipo do Eletrodo:
Calculos:

Unidades de Titulante 1:

Unidades de Titulante 2:

Unidades do Resultado Final:
Nome do Titulante 1:
Concentragdo do Titulante 1:
Nome do Titulante 2:
Concentragdo do Titulante 2:
Tamanho da Substancia analisada:
Entrada da Substancia analisada:
Entrada do Titulante 1
Volume Maximo do Titulante 2
Velocidade da Centrifugacéo:
Faixa Potencial:
indice de Fluxo:
Media¢éo do Sinal:

Poder antiacido
Retrotitulagéo

Bomba 1

Bomba 2

SIM

Dindmica

0,010 ml

0,500 ml

4,500 ml
pH 1EQ pontos, Primeiro Der.

500 mV/ mL
NAO
NAO
0,000 mL
5 segundos
Estabilidade do Sinal
0,3 mV
1,5 segundo
5 segundos
15 segundos
pH
Célculo da amostra por peso
M (mol/L)
M (mol/L)
g/g
HCI
1 M (mol/L)
NaOH
1 M (mol/L)
0,59
Manual
Calculada
25,000 mL
1500 RPM
-2000 a 2000,0 mV
30,0 mL/min
1 leitura

- A bomba 1 deve estar alxada a bureta preenchida com HCI 1 M (mol/L)
- A bomba 2 deve estar alxada a bureta preenchida com naOH 1 M (mol/L)
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A1.3.3 Preparando a Amostra
Para esta andlise, pode-se usar pastilhas antiacidas comerciais.

Esmigalhe algumas pastilhas em um mortar e separe uma quantidade equivalente a
aproximadamente 0,5mg do p6 resultante.

Coloque aproximadamente 20 mL de agua deionizada ou destilada em um béquer de 150
mL e, entdo, coloque a amostra do po.

Levante o conjunto do centrifugador.
Coloque o béquer embaixo do conjunto do centrifugador.
Abaixe o centrifugador até que ele se encaixe na alga de apoio.

Ajuste a altura do centrifugador usando o parafuso de posicionamento da al¢ca de apoio para
que a hélice sque 0 mais perto possivel da base do béquer.

Ajuste o nivel da solucdo de amostra de modo que o bulbo do eletrodo de pH esteja
completamente submerso na amostra e a juncéo de referéncia do eletrodo esteja uns 5 a 6
mm abaixo da superficie.

Al.3.4 Execute a Titulacao

Se o0 método tiver sido selecionado (a tela principal mostra “Poder Antidcido” no lugar do
nome do método), aperte a tecla [Si&

stop

O volume calculado de titulante 1 é exibido (este valor pode ser modiscado pelo usuario). O
volume mostrado sera dispensado durante a primeira fase da retrotitulacao.

-----------------

O titulador comeca a dispensar o titulante 1 (HCI).

Quando esta fase esta completa, o titulador para e a tela Continue Back Titulation
(Continuar a Retrotitulacao) é exibida.
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Deslize o conjunto do centrifugador para cima.
Coloque o béquer sobre um aquecedor.

Esquente lentamente até que a efervescéncia tenha passado, entdo ferva de 1 a 2 minutos.
Parte do material do tablete inativo pode ndo se dissolver, no entanto, isto ndo deve
interferir na titulagao.

Deixe a solucao esfriar até a temperatura ambiente e coloque o béquer sob o conjunto do
centrifugador.

Abaixe o centrifugador até que ele se encaixe na al¢ca de apoio.

Ajuste a altura do centrifugador usando o parafuso de posicionamento da al¢ga de apoio para
que a hélice lque o mais perto possivel da base do béquer.

Esta fase € uma titulagao de ponto de equivaléncia normal.
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‘A3 PONTOS DE EQUIVALENCIA MULTIPLA (SOMENTE HI 902)

A3.1 Areas de Aplicabilidade

Nos casos de:
- Querer determinar a concentra¢do de componentes de uma mistura sintética (exemplo:
mistura de HCI, CHCOOH, NHCI)

- Querer determinar a concentracdo de um acido poliprético em seus estagios de ionizagéo
titulavel (exemplo: H,PO,, dois pontos de equivaléncia em ambiente aquoso)

A3.2 Realizar uma Titulacdo de Ponto de Equivaléncia Multipla

Com as informacdes fornecidas acima, con!gure os parametros do método como segue:
- Delna o modo de ponto de 'nalizacdo como o ponto de nalizacéo de equivaléncia (mV ou
pH).
- Determine o nimero de pontos de equivaléncia (até 5) a serem detectados.

- Escolha a determinacgédo do ponto de Inaliza¢do (como na titulagéo padréo).
- Delna os demais parametros do método e salve as modilcacbes.
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A3.3 Exemplo de Titulacéo

Como exemplo de uma titulagdo de ponto de multi-equivaléncia, tomamos a titulagdo de uma mistura
que contenha HCL, CHCOOH e NHCI como hidroxido de sodio.

Durante esse tipo de titulagéo, o usuario pode visualizar as seguintes informacdes:
- Apo6s o primeiro ponto de equivaléncia ter sido detectado, a tela de titulag&o vai mostrar

-----------------

-----------------

- Ao pressionar a tecla! D , 0 titulador mostra EQ Points Reports  (Relatérios de Pontos

de Equivaléncia). Esta tela contém informacgdes sobre todos os pontos de equivaléncia
detectados.
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- O gralco mostra os pontos de equivaléncia com um x. Préximo a cada x, o volume de
titulagéo de equivaléncia € exibido. O volume é calculado:

- do inicio da titulacéo (para o primeiro ponto de equivaléncia marcado com um x)

- 0s volumes seguinte (marcados com o x) séo calculados como a diferenca entre o volume
total dispensado até que o ponto de equivaléncia atual tenha sido atingido) e a soma dos
pontos de equivaléncia ja detectados.

A concentracdo é calculada com a férmula selecionada na op¢éoCalculations(Calculos) da tela View /
Modify Methods (Ver/ Modilcar Métodos)
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A4.1 Solucbes

A4.1.1 Solugdes de Calibracéo de pH

HI 70004C
HI 77400C
HI 7004M
HI 7004L
HI 7006M
HI 7006L
HI 70007C
HI 7007M
HI 7007L
HI 7009M
HI 7009L
HI 770710C
HI 7010M
HI 7010L
HI 7001M
HI 7001L

Solucéo de Buffer de pH 4.01, 20 mL
Solucéo de Buffer de pH 4.01, 20 mL
Solucéo de Buffer de pH 4.01, 230 mL
Solucéo de Buffer de pH 4.01, 500 mL
Solucéo de Buffer de pH 6.86, 230 mL
Solucéo de Buffer de pH 6.86, 500 mL
Solucéo de Buffer de pH 7.01, 20 mL
Solucéo de Buffer de pH 7.01, 230 mL
Solucéo de Buffer de pH 7.01, 230 mL
Solucéo de Buffer de pH 9.18, 230 mL
Solucao de Buffer de pH 9.18, 500 mL
Solugéo de Buffer de pH 10.01 e 7.01, 20 mL cada
Solucéo de Buffer de pH 10.01, 230 mL
Solucao de Buffer de pH 10.01, 500 mL
Solucéo de Buffer de pH 1.68, 230 mL
Solucéo de Buffer de pH 1.68, 500 mL

A4.1.2 Solugdes de Calibragcédo de pH em Frascos Aprovados pela FDA

HI 8004L
HI 8006L
HI 8007L
HI 8009L
HI 8010L

Solucéo de Buffer de pH 4.01, 500 mL
Solucao de Buffer de pH 6.86, 500 mL
Solucéo de Buffer de pH 7.01, 500 mL
Solucéo de Buffer de pH 9.18, 500 mL
Solucao de Buffer de pH 10.01, 500 mL

A4.1.3 Solucbes para Limpeza de Eletrodos

HI 7061M
HI 7061L
HI 7073M
HI 7073L
HI 7074M
HI 7074L
HI 70004C
HI 7077L

Solugéo para Fins Gerais, 230 mL

Solucéo para Fins Gerais, 460 mL

Solucédo de Limpeza de Proteina, 230 mL
Solucdo de Limpeza de Proteina, 460 mL
Solucéo de Limpeza Inorganica, 230 mL
Solucéo de Limpeza Inorgéanica, 460 mL
Solucéo de Buffer de pH 4.01, 20 mL

Solucéo de Limpeza de Oleo e Gordura, 460 mL
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A4.1.4 Solugbes de Limpeza de Eletrodos em Frascos Aprovados pela FDA
HI 8061M Solucéo de Uso Geral, 230 mL

HI 8061L Solucéo de Uso Geral, 460 mL

HI 8073M Solucédo de Limpeza de Proteina, 230 mL

HI 8073L Solucéo de Limpeza de Proteina, 460 mL

HI 8077M Solucéo de Limpeza de Oleo e Gordura, 230 mL
HI 8077L Solucéo de Limpeza de Oleo e Gordura, 460 mL

A4.1.5 Solugbes de Armazenamento de Eletrodos

HI 70300M Solugdo de Armazenamento, 230 mL
HI 70300L Solucdo de Armazenamente, 460 mL

A4.1.6 Solugbes de Armazenamento de Eletrodos em Frascos Aprovados
pela FDA

HI 80300M Solucdo de Armazenamento, 230 mL
HI 80300L Solugcédo de Armazenamento, 460 mL

A4.1.7 SolucOes de Eletrolito de Re!l

HI 7071 3,5M KCI + Eletrolito AgCl, 30ml, para eletrodos de jun¢éo simples
HI 7072 Eletrolito KNO3, 30mL
HI 7082 3,5M KCI + Eletrolito AgCl, 30ml, para eletrodos de juncédo dupla

A4.1.8 Solugdes de Eletrolito de Re!l em Frascos aprovados pela FDA

HI 8071 3,5M KCI + Eletrolito AgCI, 30ml, para eletrodos de jung&o simples
HI 8072 Eletrolito KNO3, 30mL
HI 8082 3,5M KCI + Eletrolito AgCI, 30ml, para eletrodos de jun¢&o dupla

A4.1.9 Solugdes de Pré-Tratamento ORP

HI 7091M Solucédo Redutora de Pré-Tratamento, 230mL
HI 7091L Solucéo Redutora de Pré-Tratamento, 460mL
HI 7092M Solugdo Redutora de Pré-Tratamento, 230mL
HI 7092L Solucéo Redutora de Pré-Tratamento, 460mL

A4.1.10 Reagentes de Titulacao

HI 70455 Reagente de Titulagdo 0,01 N NaOH, 1 L
HI 70456 Reagente de Titulacdo 0,1 N NaOH, 1 L
HI 70457 Reagente de Titulacdo 1 N NaOH, 1 L

HI 70458 Reagente de Titulagéo 0,01 MH,SO,, 1 L
HI 70459 Reagente de Titulagéo 0,05 MH,SO,, 1 L
HI 70462 Reagente de Titulacdo 0,01 N HCI, 1 L
HI 70463 Reagente de Titulacdo 0,1 N HCI, 1 L

HI 70464 Reagente de Titulacdo 1 N HCI, 1 L
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A4.2 Sensores

A4.2.1 Eletrodos de pH

HI 1043B / HI 1040S
Eletrodo de combinagédo de pH, corpo de vidro, conexao dupla, recarregavel.
Uso: acido forte/alcalinos.

HI 1043B / HI 1050S
Eletrodo de combinagédo de pH, corpo de vidro, ceramica tripla, formato de cone, recarregavel.
Uso: Emulsdes.

HI 1083B
Eletrodo de combinagédo de pH, corpo de vidro, micro, Viscolene, nao recarregavel.
Uso: biotecnologia, microtitulacao.

HI 1131B/ HI 11115
Eletrodo de combinac¢&o de pH, corpo de vidro, conexdo simples, recarregavel.
Uso geral.

HI 1330B / HI 1310S
Eletrodo de combinac¢éo de pH, corpo de vidro, semimicro, conexdo simples, recarregavel.
Uso: laboratorio.

HI 1331B / HI 1311S
Eletrodo de combinac¢édo de pH, corpo de vidro, semimicro, conexdo simples, recarregavel.
Uso: frascos.

HI 1230B / HI 1210S
Eletrodo de combinacédo de pH, corpo de plastico (UltrenR), conexao dupla, preenchimento de gel.
Uso geral.

HI 2031B / HI 2020S
Eletrodo de combinagédo de pH, corpo de vidro, formato de cone, recarregével.
Uso: produtos semi-solidos.

HI 1332B / HI 1312S
Eletrodo de combinagédo de pH, corpo de plastico (Ultrent), conex&o dupla, recarregavel.
Uso geral.

FC 100B
Eletrodo de combinagéo de pH, corpo de plastico (KynaF), conexao dupla, recarregavel.
Uso geral na industria de alimentos.

HI 1043B / HI 10405
Eletrodo de combinagédo de pH, corpo de plastico (KynaF), conexao simples, recarregavel.
Uso: carnes e queijos.
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FC 210B
Eletrodo de combinacédo de pH, corpo de vidro, conexao dupla, formato de cone, Viscolene.
Uso: leite, iogurtes.

FC 220B
Eletrodo de combinagéo de pH, corpo de vidro, conexao simples, recarregavel.
Uso: processamente do alimentos e vinhos.

FC 911B

Eletrodo de combinagéo de pH, corpo de plastico (KynaF), conexao dupla, recarregavel com
amplilcador embutido.

Uso: umidade muito alta.

HI 1413B / HI 1410S
Eletrodo de combinac¢&o de pH, corpo de vidro, conexdo simples, ponta achatada, Viscolene.
Uso: Medicao de superficies.

A4.2.2 Eletrodos ORP

HI 3131B / HI 3111S
Eletrodo de combinacéo de platina ORP, corpo de vidro, recarregavel.
Uso: titulagéo.

HI 3131B / HI 3111S
Eletrodo de combinagéo de platina ORP, corpo de plastico (Ultren¥), preenchido com gel.
Uso geral.

HI 4430B / HI 4410S
Eletrodo de combinagdo de ouro ORP, corpo de plastico (Ultren¥), preenchido com gel.
Uso: titulagéo.

A4.2.3 Eletrodos de Meia-Célula

HI 2110B
Eletrodo simples de meia-célula de pH.
Uso geral.

HI 5311

Eletrodo de meia célula de referéncia Ag/AgCl, corpo de vidro, conexdo dupla, recarregavel com
plugue e cabo de 1m (3,3).

Uso geral com grande faixa de variacdo de temperatura.

HI 5412

Eletrodo de meia célula de referéncia Calomel, corpo de vidro, conexao simples, recarregavel com
plugue e cabo de 1m (3,3).

Uso geral com faixa de temperatura constante.
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A4.2.4 Cabo de Extensédo somente para Eletrodos do tipo Rosca
Conector de rosca BNC).

HI 7855/1
Cabo de extenséo de 1 metro (3,3").

A4.2.5 Sensor de Temperatura

HI 7662-T
Sonda de temperatura com cabo de 1 metro (3,3).

UltremR é uma marca registrada da General Electric Co.
Kynar é uma marca registrada da Pennwalt Corp.
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A4.3 Componetes do Titulador

Conjunto da bomba

Bureta (seringa de 25ml)

Tubo de aspiracéo
com encaixe e tubo de
protecéo

Tubo dispensador com
ponta dispensadora
normal, encaixe, tubo de
protecdo e guia

Travas do tubo

Ferramenta para encaixe
da véalvula e remocéo da
tampa da bureta

Tela de protecdo do
espectro de luz

Centrifugador suspenso

Hélice de propulséo

Suporte do centrifugador
com alca e parafuso de
posicionamento

Suporte do centrifugador

Suporte da bureta

Parafuso com cabeca
de pléstico para trava
da bomba e da bureta

Sonda de temperatura

Cabo de energia

Cabo RS232
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Tampa redutora

Manual de Instrucdes

Disquete de instalacéo
(FDD com kit de
instalagdo do Titulador)
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IMPORTANTE

GARANTIA DO SEU PRODUTO

Para ter direito a garantia, vocé deve guardar o
Certiscado de Garantia e a Nota Fiscal de compra.

A Hanna Instruments se reserva o direito de
modiscar o desenho, a fabricagéo e a aparéncia
de seus aparelhos sem notiecacao prévia.

A Hanna Instruments esta a sua disposicao.

Sempre que tiver davidas, sugestdes e/ou reclamacgdes ou
precisar de mais informagdes, nédo deixe de fazer contato conosco.

Telefone: 11 2076-5080
assistencia@hannainst.com.br
www.hannainst.com.br

Rua Pretoria 1027/1039 - Vila Formosa
Sao Paulo SP 03416-000 - Brasil













