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INTRODUCAO

0 H1933 ¢ um titulador volumétrico automdtico Karl Fischer de alta precisdo, grande flexibilidade e repetibilidade. Foi
desenvolvido para realizar titulacdes de uma variedade de tipos de amostras/matrizes, permitindo ao usudrio obter
bons resultados e uma andlise rdpida.
Os principais atributos do titulador HI933 sdo:

* Tamanho pequeno que requer espaco minimo de bancada

* (arcaga de pldstico forte e quimicamente resistente

* Poderosos algoritmos integrados para critérios de terminacto baseados em um ponto final de mV fixo ou deriva

absoluta/relativa

* Padronizagdo de fitulantes e média de andlise de amostra

* Entrada de vapor de agua minimizada com o Sistema Selado de Solvente

* Inferface de balanca para pesagem automatica

* Suporte para 100 métodos de fitulagdo

* Relatdrios personalizdveis pelo usudrio

* Mensagens de aviso e erro sdo exibidas de forma clara

Esse manual fornece informagdes sobre a instalacio e funcionalidade do titulador e sugestdes refinadas de operagdo.
Antes de usar o titulador, & recomendado que se torne familiar com seus vdrios recursos e funcionalidades.

Esse manual esta dividido em quatro partes:

PARTE 1: GUIA DE INICIALIZACAO RAPIDA

Ajuda o usudrio a configurar e operar o HI933 titulador Karl Fischer rapidamente. Das conexdes bdsicas, interface do
usudrio até como fazer uma titulagdo.

PARTE 2: MANUAL DE INSTRUCOES

Fornece uma descritio compreensiva dos principios de operagdo da interface do usudrio, opgdes gerais, métodos, modo
de fitulacdo, ofimizagdo, manutengdo e efc.

PARTE 3: APLICACOES

Contém as instrugoes completas das andlises comumente usadas. Métodos adicionais e pacotes de méfodos estdo
disponiveis; entre em contato com a Hanna Instruments para mais informagges.

PARTE 4: TEORIA DA TITULACAO

Descreve os principios de operacdo do titulador. Cobre a quimica da titulacdo, os tipos de fitulagdo e cdlculos de
resultados.
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1. MEDIDAS DE SEGURANCA

As medidas de seguranca devem ser seguidas:

1) Nunca conecte ou desconecte o conjunto da bomba ou outros periféricos com o titulador ligado.
2) Verifique se a bureta e a mangueira estdo montadas corretamente.

3) Sempre verifique se o titulador, solventes e frascos de residuos, assim como o héquer da titulado foram montados

correfamente.
4) Sempre limpe derramamentos e respingos imediatamente.
5) Bvite as condicoes ambientais de trabalho abaixo:
* Vibragoes severas
* Luzsolar direta

Umidade relativa atmosférica acima de 80% sem condensacgo
Temperatura ambiente abaixo de 10°Ce acima de 40°C

Riscos de explosdo

* Proximo de fontes de calor ou frio

6) A manutencdo e/ou reparo do titulador devem ser realizados apenas por pessoas autorizadas.
7) Hvite a inalagdo dos vapores do titulador/solvente. Evite contato com produtos quimicos.
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2. CONEXOES DO TITULADOR
2.1. VISAO FRONTAL

asco do Solvente

Conjunto do
asco do Titulante

Conjunto do
asco de Residuos

asco de Residuos

onjunto do Béquer

2.2. VISAO TRASEIRA

Dessecante do Béquer

Encaixes

Parafusos de Travamento

‘ ‘ @ Botiio On/0ff
‘ ; (D/ Conector da Interface
(@] \ M Mﬂ(u

| Wl

Agitador Magnético
Externo

Entrada do
Eletrodo KF

Conector da Impressora

Conedtor do
Tedado do PC

5 OC0
Power 24Vdc

Interface do PC = Conector do
Adaptador de Energia
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3. INTERFACE DO USUARIO

3.1. TECLADO

0 teclado do fitulador tem 27 teclas agrupadas em cinco categorias:

HANNN

results 11:08:17 Dec 07. 2018 IFDEA
Stdz SmasmL w/ water Std
re-iitration
Drift Analusis nﬁﬂ
Last Dose: TG
0.62 plL Titrant Stdz.
:
Teclas - saiis 558
. .| Stdz, Titrant,
Funuonuls then add standard
Drifc
L Fre=-Titr. Uol. Lugsminl
180.6 0.000 mL 3.1
View | Select Hethod Start Stdz.
Graph Hethod | Options Log Titrant
\
~
Teclas de Opgdo

L ® 6

01020,  Teclas

@) (8) (9) Numeéricas
— Setas

Tecla Enter

0 titulador possui uma tela grdfica colorida retroiluminada de 14,4 cm. A tela de Modo Standby ¢ exibida abaixo com

breves explicacoes.

Data e Hora ——
Nome do Método ——
Fase do Processo

11:08:17 Dec 07, 20418

Stdz SmgsmlL ws water Std

Volume da Ultima Dose ——

Lembretes ou Mensagens—

Valor da mV—

Fre-Titration
Drift Analysiz
Last Dose: S tandb

Standby
Titrant Stdz.

roma—— lone do Status do Processo

_—Status do Processo

' +——icone da Bureta

0.62 pL
READY ¥
Press 52. 9nl s00. 300+——Velocidade do Agitador
Stdz. Titrant,

then add standard

|__—Volume da Titulagdo/Pré-titulagdo

Or
ml) Fre-Titr. Wol. /Pﬂ{;:ﬁ .
F180. 8 000 ml 3.1 +—Valor do Desvio
Uiew Select Method Start Stdz.
Graph He thod Options Log Titrant
N N R B
Teclas de Opgdo Virtuais

Ainterface do usudrio possui vdrias telas. Em cada tela, vrios campos de informagdo esfdo presentes ao mesmo tempo.
A informacgo é exibida de uma maneira fdcil de ler.
As teclas de opgdo virtuais descrevem a funcio realizada quando a tecla correspondente é pressionada.



4. IDIOMA

Reinicie o titulador para aplicar a nova configuragdo de idioma.

Set Lansuase
Select the language.
epngllish o
Ezpanol
Fortugués
Francais
Select E=zcape

5. AJUDA CONTEXTUAL

Informagdes sobre o titulador podem ser acessadas facilmente pressionando . A ajuda contextual pode ser
acessada a qualguer momento e oferece informagdes Gteis sobre a tela em exibicdo.

6. METODOS
0 HI933 titulador Karl Fischer pode armazenar até 100 métodos (padrdo e definidos pelo usudrio).
6.1. METODOS PADRAO

Cada titulador é fornecido com um pacote customizado de métodos padrdo. Os pacotes de métodos padrdo sdo
desenvolvidos na Hanna Instruments para atender os requisitos de andlises de inddstrias especificas (ex. alimentos,
cosméticos, laticinios etc.).

6.2. METODOS DEFINIDOS PELO USUARIO

Os métodos definidos pelo usudrio permitem ao usudrio criar e salvar seus proprios métodos. Cada método novo é
baseado em um método existente que ¢ alterado para servir a uma aplicacdo especifica.

0daldvd vIn9




7. PREPARACAO
7.1. PREPARANDO O TITULADOR

* (ertifique-se que todas as partes do titulador estdo instaladas corretamente (veja a sectio Setup).

* (ertifique-se que o sistema do béquer estd corretamente selado contra umidade atmosférica (os encaixes e as
mangueiras estdo montadas corretamente).

* () dessecante foi devidamente seco.

7.2. OBTENDO 0S REAGENTES

* Os reagentes (titulante e solvente) precisam ser adequados aos requisitos de andlise (veja a secto de Acessdrios
para uma lista de titulantes e solventes preferenciais).

7.3. PREPARANDO A BURETA

* Remova a mangueira de distribuicdo do béquer de titulacto (desrosqueie o encaixe e remova a mangueira) e
insira no frasco ou recipiente de residuos separado.

o
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* Insira o nomero de enxagues da bureta. Pelo menos 3 enxagues com a solugdo utilizada para fitulagdo sdo
recomendadas (permitindo que as bolhas de ar sejom evacuadas).

o Pressione { ccert | para iniciar.

* A mensagem “Executando...” serd exibida.

Nota: Certifiquese que existe um fluxo continuo de liguido dentro da bureta. Ndo utilize { 5=} durante o

enchimento normal da bureta caso ndo tenha certeza de que as bolhas de ar foram completamente evacuadas.
Para resultados precisos, a mangueira de aspiracdo, @ magueira dispensora e a seringua devem estar livres de

bolhas de ar.

* |impe cuidadosamente a extremidade da mangueira de distribuicdo para remover o excesso de fitulante.
* Insira a mangueira de distribuicdo no buraco correspondente do béquer de titulacio e rosqueie o encaixe para
vedar o béquer.




8. APRIMEIRA TITULACAO

8.1. SELECAO DE METODO

Para essa andlise nos usaremos o método padrdo HIB301EN Solvente com 5Smg/ml 1-comp.
Para selecionar esse método:

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

@
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0 nome do método serd exibido na linha de cima da tela principal.
8.2. DEFINICAO DOS PARAMETROS DO METODO

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

exibida.
Apenas alguns pardmetros dos métodos padrdo podem ser alterados.
Para essa fitulacdo, apenas o valor da concentracdo do titulante KF e o tamanho da amostra do solvente precisam ser
inseridos como mostra a tela abaixo:
Para realizar isso:
* Destaque a opgdo ifulante na tela de Visualizagio/Modificagio de Método e pressione | seec .
* Atela de Base de Dados do Titulador serd exibida.

o Destaque Titulante KF e pressione{ ear .

Standardized Titrant Conc.

Enter the =tandardized titrant conc.

oL DICILIL =Ryl

Low Limit: 4.0000 ma-~mL
High Limit: &.0000 mosmlL

Oelete
Digit

| Ezcape

8.3. CONFIGURANDO UM RELATORIO DE TITULACAO

Os usudrios podem selecionar as informagdes que serdo armazenadas em cada fitulagdo.
Para obter a informado no final da titulagdo, realize as seguintes operagdes:
* Na tela principal, pressione e a fela de Pardmetros de Dados serd exibida.

* Destaque a opgio Configurar Relatdrio de Titulacdo e pressione { seect .

*Marque os campos que serio incluidos com o simbolo *, usando as teclas /a\ e \v/, e pressione| seect {para
* qlterar a selegdo.

* Pressione| S i para salvar o relatdrio e { escape | para volfar & tela principal.




8.4. ENCHENDO O BEQUER COM SOLVENTE
0 béquer deve ser preenchido com solvente até a marca (MIN) minima (cerca de 50 mL de solvente).

O e e W Pump_i

= * Pressione{ Sert

o e , o .

= * Aguarde até que o béquer tenha atingido a marca minima (MIN) com solvente.
< * Pare a bomba de ar pressionando | Siev

=

(L)

* Pressione{ escase @ insira a quantidade aproximada de solvente no béquer. Pressione | accest | para confirmar.

8.5. PREPARANDO 0 SOLVENTE PARA AS AMOSTRAS

* Antes de iniciar uma fitulacdo, a umidade residual dentro do béquer e o solvente devem ser reagidos.

* Da tela de descanso, pressione . 0 titulador entrard no modo de pré-titulagdo e comecard a dosar o
fitulante no béquer. Se ndo houver nenhum ftitulante se movendo pela ponta anti-difusdo depois de diversas
doses, pressione s | ou| 2 e verifique se o titulante ndo estd vazando do suporte da bureta ou do encaive

da mangueira de distribuicgo.

* Uma vez que toda a umidade residual foi reagida (o ponto final potencial é alcanado), o titulador entrard
em modo de Andlise da Curva (apenas a entrada automdtica da curva). O fitulador calcula a faixa de umidade
atmosferica vazando no béquer de fitulagdo durante um minuto e exibe o resultado no canto inferior direito da
fela.

* Se a Faixa da Curva estiver estdvel e o ponto final potencial for mantido, o titulador entrard em modo Standby.
0 titulador continua a manter o ponto final potencial e atualiza a faixa da curva de fundo.

8.6. PREPARANDO E INTRODUZINDO A AMOSTRA

Medir o tamanho da amostra pela massa e usar uma balanga analitica dard resultados mais reproduziveis.
* Prepare 50 mL da amostra misturando partes iguais de cloroformio seco e metanol seco.
* Encha a seringa e agulha com @ amostra.
* Pese a seringa, agulha e amostra.

* Pressione { 5o 1 Serd solicitado que informe o famanho da amostra.

« Cologue 0.750 g a 1.000 g de solvente no recipiente de fitulacio pelo sépto usando a agulha.

* Remova a agulha do recipiente de titulagdo e pese a agulha novamente para deferminar a massa de amostra
adicionada (pela diferenca das duas medicges).

* tilize o teclado numérico para adicionar o peso exato e pressione enter| para prossequir com a andlise.




8.7. REALIZANDO UMA TITULACAO

* Adicione uma amostra preparada de acordo com algum dos métodos de preparacio descritos acima. Informe o

tamanho do analito e pressione  S=me . O titulador comecard a a andlise de acordo com o método selecionado.

* No final da titulacio a mensagem “Titulagdo Completa” serd exibida no status da titulacto, junto com a

concentracgo final de umidade na amostra, o volume do ponto final e outras informagdes relevantes. O titulador
retorna ao modo Standby.
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Sample Analwvsis Fesult

059 .4...

ltration Lompleter
Analwsis DOuration: 05:54 [mmiss]
Drift WValue: 1.2 parsmin
Sample Sizel 0.2145 a
Standardized Titrant Conc.: 1.000ZF mg.-mL
Ualume Deliwvered: O.443 mL
Report ID: EF_00042
Uiew Average
Escare Report Rezults=

8.8. ENTENDENDO A INFORMACAO EXIBIDA
Durante a titulacdo, a tela abaixo é exibida:

11:47:539 Jan 07, zZ019 IFDEA

Moisture in Cooking Oil

Fre-Titration
Orift Analwsis %ﬁ]
Lazt Dose: EEETEELT
o.00 ol Sample Analwsis
it
EFH
Press Q00 300
Sample Analysis,
then add sample
Orift
ml) Fre-Titr. Uol. [ug-mind
17%.4 .00 mb
Uiew Select Methaod Start Sample

Graph Me thod Options Loa Analysis
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8.9. VISUALIZANDO O GRAFICO DURANTE A TITULACAO

A curva exibida é o grdfico de Potencial do Eletrodo vs. Volume do Titulante.
Alinha pontilhada horizontal representa o ponto final potencial selecionado pelo usudrio.

Graph of Titration Oata

m)—Fotential

400
40+
Za0+
Zz20+
160+
100 3 I : 1 |
0. e 1.2 1.8 Z.4 c
EF_00007.RPT Ualume mbL
Uiew Save as
Escaps Eeport Eitmap

Nota: Para solventes novos, especialmente solventes de um componente, os primeiros grdficos de titulacdo podem
parecer confusos. Isso acontece pois a reacdo com o fitulante é lenta se houver uma baixa quantidade de reagente
Karl Fischer (didxido de enxofre e base) no recipiente de fitulacdo. Apds diversas fitulacdes, a velocidade de reacdo
e grdfico devem melhorar.

8.10. FINALIZACAO DA TITULACAO

A fitulacdo é terminada quando as condicdes do Critério de Finalizacdo sdo atingidas.

0 Critério de Finalizagdo padrdo é um valor de mV, no qual a titulagdo é finalizada apds o valor de mV ficar abaixo do
ponto final potencial pelo tempo de estabilidade selecionado.

Quando a fitulacdo terminar, o titulador exibird a concentracio final da umidade junto com a informacGo basica de
fitulacdo.

Para visualizar o relatdrio personalizado ou grdfico de titulacdo, pressione R\Qﬁf,”n

Para padronizacio do titulante, pressione | Yee | para atualizar o titulante ativo com o resultado da padronizagdo



8.11. RESULTADOS

Os resultados obtidos da titulagdo sGo armazenados em um relatorio que pode ser exibido, transferido para um
dispositivo USB, PC ou impresso.

D
[
Feview Result p —
—ad V-F_00011.RPT ;
o
—
HI933 - Titration Report | - )
Method Hame: copy of Moisture in Milk o
Time & Date: 15:18 Jdan 21, EZ019
Titration ID: KF_oood4
M Ualumelml ] mll Time
u] 0, 0000 Z91.6 oo0:00:00
1 0.0000 391.1 oo0:00:0l
z 0.000s 291.0 go:oo:os
3 0,0010 391.1 oo:oo:os
4 0.0015 391.0 go:oo:oz?
5 0.00z20 291.0 ao:ad:o9
Uiew Frint Fag= Page
Graph Eszcaps Report Ug Down

8.12. VISUALIZANDO 0S DADOS DA ULTIMA TITULACAO

* Na tela inicial, pressione . Atela de Pardmetros de Dufios serd exibida.

* Na tela de Pardmetros de Dados destaque a opcdo Rever Ultimo Relotdrio e pressione | ‘seea 1. A tela de
Rever Relatério serd edbide.

o Utilize asteclasi 75 fei 522 ! para exibir a informacdio relacionada a Gltima fitulagio realizada.

Veja o Relatorio de TitulacGo na proxima pdgina.
8.13. IMPRIMINDO O RELATORIO DE TITULAQ[\O

Conecte uma impressora paralela compativel com DOS / Windows diretamente ao conector DB de 25 pinos localizado
na parte traseira do titulador.

Nota: Antes de conectar a impressora, certifique-se de que o titulador e a impressora estio desligados.

Imprimindo o relatorio:




8.14. SALVANDO DADOS EM UM DISPOSITIVO USB

Nota: O dispositivo de armazenamento USB precisa estar em formato FAT ou FAT32.

Esta fungdo permite salvar os resultados das sessdes de registro de titulacdes em um dispositivo de armazenamento

USB.
. , 0 fela de Opgoes Gerais serd exibida.

* Destaque Salvar Arguivos no Dispositivo USB usando as teclas /a\ e \v/ .

* Insira o dispositivo USB na entrada correspondente.

o
a
o
=
—
=
o

* Use as teclos << | e [ >> para selecionar o arquivos de relatcrio.

List of Files on Titrator

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

OR_00004.REFT

OR_00005.RPT

OR_0000&6.RFT

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

OF
OR
DR
OF
OR
OF
OR
OR

Copyw Capy Oelete Oelete
File All File All

Escape

“Copy }
File

* Transferir um arquivo de relatdrio fard com que o grdfico de titulado (arquivo *.BMP se aplicdvel) e o arquivo
de registro correspondentes também sejam automaticamente transferidos.




8.15. RELATORIO DE TITULACAO

Ao usar as teclas | Pase | para navegar, os campos a seguir podem ser visfos na fela do fitulador ou

impressos. Amesmu mformogao est disponivel no aguivo do relatdrio salvo (KF00003.rpt neste exemplo, com todos

@

0s campos selecionados). =

b —

HI933 - Titration Report ;g

==

Method Name: Moisture in brake fluid E;

Time & Date: 16:59 Dec 19, 2018 o
Titration ID: KF 00010

Nr Volume [ml] mV Time

0 0.0000 685.5 00:00:00
1 0.3261 685.0 00:00:02
2 0.3276 684.9 00:00:04
3 0.3306 684.1 00:00:06
4 0.3366 683.7 00:00:08
5 0.3486 682.7 00:00:10
6 0.3726 681.7 00:00:12
7 0.4126 678.0 00:00:15
8 0.4526 675.5 00:00:17
9 0.4926 673.0 00:00:19
10 0.5326 671.6 00:00:21
11 0.5726 669.6 00:00:23
12 0.6126 667.6 00:00:25
13 0.6526 666.7 00:00:27
14 0.6926 665.9 00:00:29
15 0.7326 665.0 00:00:31
16 0.7726 659.2 00:00:33
17 0.8126 654.9 00:00:35
18 0.8526 654.1 00:00:37
19 0.8926 649.6 00:00:39
20 0.9326 646.7 00:00:41
21 0.9726 635.8 00:00:43
22 1.0126 633.9 00:00:45
23 1.0526 622.4 00:00:47
24 1.0926 615.2 00:00:49
25 1.1326 587.8 00:00:51
26 1.1726 584.5 00:00:53
27 1.2126 550.1 00:00:55
28 1.2526 524.0 00:00:57
29 1.2926 452.3 00:00:59
30 1.3300 405.6 00:01:01
31 1.3671 290.6 00:01:03
32 1.3856 227.5 00:01:05
33 1.3949 197.5 00:01:07
34 1.3995 183.4 00:01:09
35 1.4017 187.7 00:01:11
36 1.4062 177.3 00:01:14
37 1.4062 184.0 00:01:16




38 1.4077 178.8 00:01:18
39 1.4077 174.7 00:01:20
40 1.4077 180.2 00:01:22
o 41 1.4077 174.7 00:01:24
EE 42 1.4077 175.8 00:01:26
\E 43 1.4077 179.3 00:01:28
<t 44 1.4077 186.2 00:01:30
5 45 1.4092 182.1 00:01:32
(L) 46 1.4107 177.5 00:01:34
477 1.4107 174.2 00:01:36
48 1.4107 177.0 00:01:38
49 1.4107 183.3 00:01:40
50 1.4122 174.0 00:01:42
51 1.4122 175.3 00:01:44
52 1.4122 175.9 00:01:46
53 1.4122 181.6 00:01:48
54 1.4122 181.9 00:01:50
55 1.4137 185.7 00:01:52
56 1.4167 174.6 00:01:54
57 1.4167 170.3 00:01:56
58 1.4167 173.4 00:01:58
59 1.4167 174.6 00:02:00
60 1.4167 174.5 00:02:02
61 1.4167 177.2 00:02:04
62 1.4167 188.1 00:02:06
63 1.4182 179.7 00:02:08
64 1.4182 176.2 00:02:10
65 1.4182 185.7 00:02:12
66 1.4197 179.6 00:02:14
67 1.4197 175.7 00:02:17
68 1.4197 184.0 00:02:19
69 1.4212 169.9 00:02:21
70 1.4212 178.2 00:02:23
Titration Results
Method Name: Moisture in brake fluid
Time & Date 16:59 Dec 19, 2018
Sample Size: 0.6585 g
Std. Titrant Conc.: 1.1608 mg/mL
Drift Value: 15.2 pg/min
End Point Volume: 1.421 mL
Result: 0.2429 %
Titration Duration: 03:18 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 69.9 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:




PARTE 2:

MANUAL DE INSTRUCOES
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1. CONFIGURACAO
1.1. DESEMBALANDO

et Remova o titulador e os acessorios da embalagem e examine cuidadosamente para garantir que ndo ocorreram danos
8n durante o fransporte. Para obter maior assisténcia, por favor entre em confato com a Hanna Instruments.
|n=_= Cada HI933 é fornecido com:
2 ITEM QUANT.
E THUIIAOT .o 1un
— Conjunto da Bomba de DOSUGEM ... 1 un
§ CONUNTO A0 BUIBIE ... 1un
E * Bureta (com seringa de 5 mL)
= * Mangueira de Aspiracdo com Conexdo e Mangueira de Protecio

* Mangueira de Distribuicdo com Conexdo e Mangueira de Protecdo

.

Travas da Mangueira
* Ferramenta para a Remocdo da Tampa da Bureta

* Tela de Profecio de Espectro de Luz
Conjunto de Bomba de Ar e Agitador MAGNEHCO ...............ooeeeeeeeeeee e 1un
CONJUNTO B0 BEGUET ... Tun

* Béquer de Vidro

* Ponta de Distribuido de Vidro Antidifusdo
* Vedacdo do Béquer

* Tampa do Béquer

* Barra de Agitacdo

= * Dessecante

4 * (artucho do Dessecante

% * Encaixes

"ED * Anéis de Vedaciio

= SUPOTTE 0 BEGUET .....evvee e eeeeese s eeeesessesseseseeessssseessesseeeessessseseesseessesssesesssseeseseeee 1un

=~ Parafusos de Travamento da Bomba com Cabeqa de PIASHCO .....vvvvvvvveeeeeeeeeeeee e 2un
Conjunto do Fraso do THUIINTE «.........oveeeeee e 1un

* Tampa do Frasco
* Dessecante
* (artucho do Dessecante
* Encaixes
* Anéis de Vedacdo
Conjunto do Frasco de SOIVENTE. ... 1un
Tampa do Frasco
* Dessecante
* (artucho do Dessecante
* Encaixes
e Anéis de Vedagdo
* Mangueiras (Silicone e PTFE)




Conjunto de Frasco de RESIUOS ................ceeoeoeeeeeeeee oo 1 pc
* Tampa do Frasco
* Dessecante

* (artucho dessecante E
* Encaixes E
* 0-rings =
e Mangueiras (Silicone e PTFE) =/
Eletrodo Karl Fischer Pino Duplo de PIatNG ........ov.occoeeoeeeeeeee e 1 pc —
Chave de CaliBragho...........ovvvveeeeeeeeeeee e 1 pc 4
FONtE 08 ENBIGIT ... 1 pc E
CADO USB ..o 1pc (=]
MANUAL @ INSITUGOES. ..o 1pc w
DISPOSHIVO USB ... 1 pc
Certificado de QUANAAAE .............ooeeeee e 1 pc
Relatorio de Conformidade da Bureta IS0 8655 ......... oo 1 pc

Veja a segtio Acessdrios para imagens.
Se algum dos itens estiver danificado ou faltando, entre em contato com a Hanna Instruments.

Nota: Guarde todas as embalagens, até ter certeza de que o instrumento funciona corretamente. Qualquer item
defeituoso ou avariado deve ser devolvido em sua embalagem original com os acessdrios fornecidos.

1.2. MEDIDAS DE SEGURANCA

As medidas de sequranca abaixo devem ser sequidas:
1) Nunca conecte ou desconecte a bomba de dosagem ou a bomba de ar e o conjunto de agitadores magnéticos com
0 titulador ligado.
2) Verifique se a bureta e os tubos conectados estdo montados corretamente (veja Manutengdo, Periféricos,
Manutengo da Bureta para mais detalhes).
3) Sempre verifique se o titulante, solvente, frascos de residuos e o béquer de titulacdo estdo montados corretamente.
4) Sempre limpe os respingos e derramamentos imediatamente.
5) Bvite trabalhar nas seguintes condigoes ambientais:
* Vibragdes severas
Luz solar direta
Umidade relativa atmosférica acima de 80% sem condensacdo
* Temperaturas ambiente abaixo de 10°C e acima de 40°C
* Riscos de explosdo
6) A manutencdo e/ou reparo do titulador devem ser realizados apenas por pessoas autorizadas.

~
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CONFIGURACAO

1.3. ESPECIFICACOES TECNICAS

Faixa 100 ppm a 100%

» Resolugdo 1 ppma 0.0001%

Medicdo .

Unidade de Resultado %, ppm, mg/q, 4g/g, mg, g, mg/ml, Lg/ml, mg/pc, ug/pc
Tipo da Amostra Liquida ou Solida
Condicionamento Pré »
o Automadtico
Titulacdo

Determinac@io

Correcdo de Deriva de Fundo

Automdtico ou Valor Seleciondvel pelo Usudrio

(ritérios de Ponto Final

Persisténcia de mV fixa, parada de deriva relativa ou parada de
deriva absoluta

Dosagem

Dindmica com pré-distribuicdo opcional

Estatisticas dos Resultados

Média, Desvio Padrdo

Resolugio da Bomba de

1740000 do volume da bureta (0.125 L por dose)

Dosagem
buafddo do-Bombo  de + 0.1% do volume inteiro da bureta
Dosagem
. Seringa 5 mL de precisdo de aterramento com émbolo PTFE
S‘ls’rem? de Valvula Material de contato liquido PTFE de 3 vias acionado por motor
Titulagdo : : -
Mangueira PTFE com bloco de luz e revestimento térmico
Ponta de Distribuicdo Vidro, posicao fixa anti-difusdo
Vaso de Titulagdo (6nico com o volume de operagdo entre 50-150 mL
Sisema de Manipulogio de Sistema selado, bomba de ar de diafragma integrada
Solventes
Tipo Eletrodo de polarizacdo com pino duplo de platina
Conexdo BNC
Eletodo Corrente de Polarizacdo 1,2,5,10, 15, 20, 30 or 40 A
Faixa de Voltagem 2mVa 1000 mV
Resolugdo de Voltagem 0.1mv
Exatiddo +0.1%
Tipo Agitador digital magnético, regulado eletronicamente
Agitador Velocidade 200 a 2000 RPM
Resolugdo 100 RPM
Métodos Até 100 métodos (padrdo e definido pelo usudrio)
Armazenamento . Até 100 relatorios de fitulago completos e relatdrios de taxa de
Relatorios .
deriva
Conexdo com PC 1 x USB Padrdo B
Disposiis USB 1 x USB Padrdo A
Periféricos Balanca Analifica 1 x Entrada DB-9
Impressora 1 x Entrada DB-25
Teclado de PC Externo 1 x Mini DIN de 6 pinos




Tela Visor grdfico colorido de 5,7” com luz de fundo

|dioma Inglés, Portugués, Espanhol, Francés
Fonte de Energia 100-240 Vac, 50/60 Hz
Consumo de Energia 0.5 Amps
. Material ABS, PCe Aco Inoxidavel
Especificacoes »
L Teclado Poliéster

Adicionais —
Dimensdes 315x205x 375 mm
Peso Aproximadamente 4.3 kg com 1 bomba, agitador e sensores
Ambiente Operacional 10 a 40 °C (50 a 104 °F); até 80 % UR
Ambient 20070 °C (40 156 °F); o6 95 % UR
Armazenamento

1.4. INSTALACAO
14.1. VISAO DA PARTE DA FRENTE DO TITULADOR

Mangueira de Conjunto do
Aspiracdo

Conjunto do asco do Solvente

asco do Titulante /5y

Conjunto do

asco de Residuos

Al

A

i ) N ilill\l‘,;%ﬂl
Mangueira de 4 asco de Residuos
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CONFIGURACAO

14.2. VISAO DA PARTE DE TRAS DO TITULADOR

Dessecante do Béquer

Encaixes

[«@' T Q Parafusos de Travamento
( ® @
® Botio On/Off
‘ O/ Conector da Interface
© 1l /‘ da Balanga
Agitador Magnético Conector da Impressora

Externo

Entrada do
Eletrodo KF Conector do

Teclado do PC

Interface do PC — Conedtor do
Adaptador de Energia

14.3. VISAO LATERAL DO TITULADOR




1.4.4. MONTAGEM DO TITULADOR

Nota: As operacdes de montagem devem ser concluidas antes de conectar o titulador d fonte de alimentacdo!
14.4.1. CONECTANDO A BOMBA
Para conectar a bomba de dosagem, siga estes passos:

* Retire 0 cabo da bomba de dentro do compartimento esquerdo.

* (onecte o cabo na bomba como mostrado abaixo (A). O conector estd localizado na parte inferior da bomba.

* (oloque a homba no titulador (B), em sequida, deslize-a em direcdo a parte da frente do fitulador até que esteja

firmemente travada.
* Fixe a bomba com o parafuso de travamento (C).
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1.44.2. CONECTANDO A BOMBA DE AR E AGITADOR MAGNETICO
Para conectar a bomba de ar e agitador magnético, siga os passos abaixo:
* Retire 0 cabo da bomba de ar de dentro do compartimento direito.
* (onecte o cabo na bomba de ar como mostrado abaixo (A). A bomba de ar e o agitador magnético estdo
localizados na parte inferior do conjunto.
* Abaixe a bomba no titulador (B), em seguida, deslize-a em direcdo a parte da frente do titulador até que esteja
firmemente travada.
* Fixe a homba com o parafuso de travamento (C).

~
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14.4.3. CONECTANDO A BURETA
Certifique-se de que a marca da tampa de acionamento da vdlvula e o corpo da bureta estejam alinhados conforme
mostrado abaixo.
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Enquanto assegura o acoplamento correto entre o émbolo da seringa (A) e o pistdo da bomba (B), deslize a bureta no
suporte da bomba de bureta.

/
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1.44.4. MONTANDO 0 BEQUER
Para anexar o conjunto do béquer siga os passos abaixo:
* Alinhe o suporte do béquer (D) com a placa de base e prenda girando no sentido hordrio.
* (ologue 0 anel do béquer (C) no suporte do béquer (D) com os encaixes em cima.
* Insira 0 béquer de vidro (B) no anel do béquer (C).
* Adicione a barra de agitacdo ao béquer de vidro (B).
* (ologue cuidadosamente a tampa (A) no béquer (B). Fixe no lugar empurrando a tampa do béquer através do
anel do béquer (C) com os 4 encaixes do anel alinhados com os 4 pinos na tampa do béquer.
* Gire 0 anel do béquer (C) sentido anti-hordrio para travar a tampa no lugar.
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CONFIGURACAO

1.44.5. TOPO DO BEQUER
Aviso! Ndo aperte demais os encaixes! Isso pode causar danos permanentes nos o-rings e na tampa do béquer!
Para montar a tampa do béquer siga os passos abaixo:

Do Conjunto
da Bureta
(Mangueira de
Distribuicéo)

14.4.5.0. PONTA DE DISTRIBUICAO ANTI-DIFUSAO E MANGUEIRA DE DISTRIBUICAO
Para instalar a ponta de distribuicto anti-difusdo e mangueira de distribuicdo siga os passos abaixo:
* Empurre a ponta de distribuicdo (A) pelo o-ring (B) até que o ele esteja no bocal da ponta. Passe a ponta pela
entrada correta (o HI933 ¢ fornecido com a ponta de distribuicdo e o-ring instalados).
* Posicione a ponta de maneira que a parte angular estd direcionada ao centro do conjunto.
* Aperte a mangueira de distribuicdo (C) do conjunto da bureta a entrada da ponta de distribuicto utilizando o
encaixe. Garanta que a ponta esteja voltada ao centro do béquer.

14.45.2. ELETRODO KARL FISCHER
Para instalar o eletrodo de Karl Fischer na tampa do béquer, siga os passos abaixo:
* (vidadosamente insira o eletrodo (D) pelo encaixe de 10-mm (E) e 0 o-ring de 10-mm (F).
* |nsira o eletrodo pela entrada correta na tampa do béquer.
* Alinhe os pinos no centro do béquer, aperte o encaixe de 10-mm (E) na tampa do béquer. O eletrodo deve estar
0 mais proximo do fundo do béquer sem tocar a barra de agitacdo.

1445.3. SISTEMA DE N\ANIPULAQ[\O DE SOLVENTE
Para anexar a mangueira do frasco de solvente ou a mangueira do frasco de residuos, siga os passos abaixo:
* Desaperte 0 encaixe de 5-mm (H) na porta do solvente &/ou residuos.
* Retire os plugs necessdrios (G).
* Insira a mangueira de PTFE azul do conjunto de frascos de solvente e/ou residuos pelo encaixe de 5-mm (H) e
o-rings (1) até que cerca de T cm da mangueira esteja visivel dentro do béquer.
o Aperte os encaixes de 5-mm (H). Isso fard com que os o-rings (1) sejam selados em volta das mangueiras.



14.4.54. PLUGUE DA PORTA DE AMOSTRA

0 H1933 ¢ fornecido com o plugue da porta de amostra montado e instalado. Para trocar o septo de borracha, siga os

passos abaixo:

* Insira um septo de borracha vermelha (1) no suporte do septo (K).

* Fixe com um encaixe de 10 mm (E).

* (ologue 0 0-ring (L) da porta de amostra na fenda do suporte do septo (K).
* Insira o plugue da porta de amostra montado na porta dedicada da tampa do béquer.

14455, CARTUCHO DESSECANTE

* Insira a haste de um cartucho dessecante (M) com uma tampa lisa (N) através de um encaixe de 10 mm (E) e

um o-ring de 10 mm (F).
* Insira na porta apropriada da tampa do béquer.
* Fixe com um encaixe de 10 mm.

1.44.5.6. CONEXOES ELETRICAS
* (onecte o eletrodo KF ao conector BNC (A).

* (onecte 0 cabo do adaptador de energia & entrada de energia (D).
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Funciio Tipo de Conector
Detector Entrada BNC

Agitador Entrada DIN de 6 pinos
interface USB USB tipo B

Entrada de Energia (24VDC)

Entrada de conector de energia DC

Teclado de PC externo

mini-DIN de 6 pinos (Padrdo PS/2)

Impressora

Entrada DB-25

RS232 Interface (Interface de Balanga)

Entrada DB-9

T OO MmO | 6/ oo >

Interruptor Liga/Desliga

~
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CONFIGURACAO

1.4.4.6. MONTAGEM DOS FRASCOS DE TITULANTE, SOLVENTE E RESIDUOS

Os conjuntos de tampa de garrafa sdo equipados com cartuchos dessecantes contendo silica em gel indicadora que
garante que o ar que passa pelo sistema de manuseio de solvente tenha sido seco.

0 dessecante tem uma capacidade limitada para absorver a umidade e normalmente se esgota apds 2 a 4 semancs.
A silica-ge!, indicadora ou ndo, pode ser regenerada a 150 °C.

As tampas dos frascos sdo feitas de PTFE e foram projetadas para acomodar frascos de reagentes com tampas rosqueadas
do tipo GL-45. Os conjuntos de tampas de frascos de residuos e solventes incluem tubulag@o azul PTFE para o manuseio
do solvente liquido Karl Fischer e uma tubulagdo flexivel de silicone transparente para uso com a bomba de ar.

144.6.1. MONTAGEM DO FRASCO DE TITULANTE (HI900530)

Cuidado: A maioria dos titulantes Karl Fischer emitem vapores nocivos. Consulte a Ficha de Dados de Sequranca do
fabricante para obter diretrizes de manuseio sequro.

Do conjunto da
Bureta (Mangueira

Para montar o frasco de titulante, siga os passos abaixo: de Aspiragao)
* Insira a tampa de PTFE (J) em uma tampa de rosca GL45 (E). ®

* Insira um cartucho dessecante (B) sem emenda de mangueira (A) através de um
encaixe de 10 mm (F) e um o-ring de 10 mm (G).

. . . ©
* Insira e rosqueie o conjunto do cartucho dessecante no furo correspondente na tampa
de PTFE branco (J). Fixe com um encaixe de 10 mm (F). ®
* (ertifique-se de que o protetor da mangueira (C) esteja instalado na mangueira de oul®
aspiracto (D). @D
* Insira o mangueira de aspiracdo da bureta (D) na conexdo correspondente de @
3 mm (H) e fixe 0 0-ring de 3 mm (1).
* Insira e rosqueie a conexdo da mangueira de aspiracGo no furo correspondente. ®

e Empurre o mangueira de aspiracto completamente para dentro do frasco de titulado
até que somente o protefor (C) seja visivel fora do frasco de titulante (K).
* Rosqueie a tampa 6145 (E) com o conjunto completo no frasco de titulante (K).

1.4.4.6.2. MONTAGEM DO FRASCO DE SOLVENTE/RESIDUOS (HI900531)

Na Bomba

Cuidado: A maioria dos solventes Karl Fischer emitem vapores nocivos. Consulfe @ cear No Conjunto

" © daT pad
Ficha de Dados de Seguranca do fabricante para obter diretrizes de manuseio sequro. E ® Bequer
Para montar o frasco de solvente e de residuos, siga os passos abaixo: ®

* Insira a tampa de PTFE (J) em uma tampa de rosca 6L45 (E).

* Rosqueie a tampa do dessecante com emendo de mangueira (A).

* Insira um cartucho dessecante (B) com tampa com emenda de mangueira (A)
através do encaixe de 10-mm (F) e do o-ring de 10-mm (G).

* Insira e rosqueie o encaixe do dessecante no furo correspondente. Fixe o conjunto
do cartucho dessecante & tampa de PTFE (J) com encaixe de 10 mm (F).

* Insira o tubo de solvente/residuos (D) na conexdo de 5 mm (H) e fixe 0 o-ring (1).

* Insira e rosqueie o encaixe do tubo no furo correspondente.

* Rosqueie a tampa 6145 (E) com montagem completa na frasco de titulante (K).

* Adicione o tubo de ar (C) a tampa do dessecante (A) e conecte-o @ posido
correspondente na bomba de ar. A posicdo “Fill” se conecta ao conjunto do frasco
de solvente. A posictio “Empty” conecta-se ao conjunto do frasco de residuos.




2. INTERFACE DE USUARIO
2.1. INICIALIZACAO

Depois de montar e instalar o instrumento, siga os passos abaixo para iniciar o titulador:
* (onecte o adaptador de energia fornecido a uma fomada.
* Ligue o titulador usando o interruptor localizado na parte de trds do equipamento.
* Espere o titulador finalizar o processo de inicializaco.
* Pressiong |enter| quando o equipamento pedir ou aguarde alguns segundos para que o titulador inicie.

HI 933 Karl Fischer Uolumetric Titrator

 [IIHANNA

instruments
Analog Board Oetected
Fump Oetected
Stirrer Magnetic AirPump
Flease press <Enter* ... HH

Nota: Todos os processos de inicializacdo devem ser completados com sucesso. Se um dos processos falhar, reinicie
o titulador. Se o problema persistir, entre em contato com a Hanna Instruments.

2.2. TECLADO

0 teclado do titulador é agrupado em 5 categorias, como descrito a sequir:

HANNN
results| | 14:08:17 Dec 07, zo18 [[POER] @ @ @
Stdz Smas/mL w/ water Std
Pre-Titration
Drift Analusis @ @ @
Lans;tszbc:ie: Titrant Stdz. rﬁ L TEC|0S
Al- 7 .
REARDY
i (2 @) (&) (9) Numéricas
Teclas s s00, 350
. .| Stdz. Titrant,
FU“ClO“GlS then add standard
Drift
mbt Pre-Titr. Uol. [ugsmind
180.86 0.000 mL
. Gur‘::h g:tﬁg; |0":ttlha°nds | 5::;t | T?:g:;\t
start L SeTGS

\
Teclas de Opgdo Tecla Enfer
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INTERFACE DE USUARIO

2.2.1. TECLAS FUNCIONAIS
Se uma dessas teclas for pressionada, a funcdo associada é imediatamente executada. Algumas das teclas so estdo
ativas em telas especificas:

Inicia ou para a sequéncia de fitulagdo
Liga e desliga o agitador
device| Reservado

Acesso ao menu de resultados (relatdrios, GLP, informagdio do medidor, configuragiio do relatdrio)

Exibe ajuda contextual
2.2.2. TECLAS DE OPCAO
Essas teclas sto designadas para as teclas virtuais presentes na fela. As fundes esto listadas nas caixas acima dos
botdes e variam dependendo da tela em exibicio no momento.
Uma tecla virtual sublinhada também pode ser ativada pressionando [enE

2.2.3. TECLAS DE SETAS
Possuem as fungdes a seguir:
* Mover o cursor na tela.
* Aumentar e diminuir a velocidade do agitador e outras configuracdes.
* Selecionar um caractere (apenas na tela alfanumérica).
* Para navegar pelas opgoes do menu.

2.2.4. TECLAS NUMERICAS
(0)a(e)  Usodos para enfrada numéricos.

D Alterna entre valores positivos e negativos.
S Ponto decimal.

2.2.5. TECLA ENTER
Essa tecla realiza as seguintes funges:
* Aceita a entrada de dados alfanuméricos.
* Executa a fecla de opgdo virtual padrdo (sublinhada).



2.3. TELA

0 titulador tem um grande visor grdfico colorido. A tela principal € mostrada abaixo com pequenas explicagdes sobre
0S segmentos.

Stdz. Titrant,
then add standard

|__— Volume da Pré-Titulagdo/Titulagdo

=
Hora e Data ——F11:02:17 Dec 07, zoiz [EFOEA Icone da Etapa do Processo E
étodo —— tatus do Pr
Nomeddo Método Stdz GmasmL w/ water Std /Suus do Processo =
Etapa do Processo Fre-Titration (=)
Orift Analysis A i
Volume da Lazt Dosze: LY rﬁﬂ Icone da Bureta —
A — 0.6Z uL Titrant Stdz. —
Ultima Dose e =
READY o 2
Lembretes e Avisos —Fres= oz-2uk 300 3007 Velocidade do Agitador =
c
" )
(=)
m
(7

Valor da Deriva

Ori
) Pre-Titr. Wol. /Lﬁgﬁ:ﬁ
ValordemV —180.6 0.000 mbL 3.17

iew Select Method Start Stdz.
Graph Me thod Options Log Titrant

Teclas Virtuais

A'interface do usudrio contém vdrias telas para cada funcio do titulador.

2.3.1. TELA DE DESCANSO
Ao ligar o instrumento, a primeira tela a ser exibida é a do modo de descanso.

15:54:04 Mow 19, z0d12

Moisture in Butter

=
—
rm
-~
-
Titrant: Composite 5 >
Last Standardization: Mow 13, E018 17:10 m
=)
rm
c
(9]
General Select Method Air <
Options Me thod Options Burette Pump ;
o
Campos da Tela de descanso:
Nome do Método: Exibe 0 nome do método selecionado.
Hora e Data: Exibe a data e a hora atual.
Informagges do Agitador: A velocidade real / definida do agitador é exibida em RPM. Quando o agitador
estd desligado, as informagdes do agitador ndo so exibidas.
Titulante: Exibe 0 nome do titulante atual.
Ultima Padronizagdo: Exibe a data/hora da padronizagio do titulante.
Lembretes: Indica quando uma tarefa precisa ser realizada e exibe mensagens de erro ou

aviso.




2.3.2. TELA DE PROCESSO

/. . start N N ~ ~ e e
Quando o usudrio pressiona | <top | N0 fela de descanso, todos os processos relacionados a titulacdo s@o iniciados. A
p
fitulacdo é exibida na Tela de Processo.

(Ve
LA
8n 11:08:17 Dec 07, 2018
a Stdz Gmosml ws water Std
|I7) Fre-Titration
= Orift Analwsis rﬁﬂ
— Lazt Dose: . EXRFTElEY
™ 0.6F ulL Titrant Stdz.
(=] A
—l
=: oo 551
— Stdz. Titrant,
<T then add s=tandard
— .
Orift
ml) Fre-Titr. Waol. [ugsminl
180.8 0.000 mb
Uiew Select Method Start Std=z.
Graph Me thod Options Loa Titrant
Campos da Tela de Processo:
Nome do Método: Exibe 0 nome do método selecionado.
Hora e Data: Exibe a data e a hora atual.
Campo da Etapa do Exibe o processo atual (Pré-Titulacdo, Andlise de Deriva, Descanso, Andlise de Amostra,
Padronizagdo de Titulante).
Status do Processo: Exibe o status do processo com um desenho descritivo.
Leitura de mV: Exibe o potencial do eletrodo de KF.
Titulante Distribuido: ~ Exibe o volume total do titulante distribuido.
o Ultima Dosagem: Exibe o volume da Gltima dosagem de fitulante.
— Valor de Deriva: Exibe o valor de Deriva (quando disponivel).
g Informagdes do Agitador: A velocidade real / definida do agitador é exibida em RPM.
L Status da Bureta: Um desenho descritivo é exibido indicando que o bureta estd ativa e ndo pode ser
" removida.
=T Lembretes: Indica quando uma tarefa precisa ser realizada e exibe mensagens de erro ou aviso.
o .
b 2.4. NAVEGACAO DO MENU
=

2.4.1. SELECIONANDO UMA OPQAO

Para selecionar uma opgo, pressione a tecla de opcdo abaixo da telo
virtual. Por exemplo, para acessar a tela de Opgdes de Método pressione
a tecla de opdo abaixo dela.

copy of Moisture in Mavo

Titrant: Conposite 3
Last Standardization: Mow 12, Z012 17:10

Geners 1| Select | Hethod Air
Options | Heshod | Op tions | Burette | Funpe

gyt




2.4.2. SELECIONANDO UM ITEM DO MENU

. Utew o Madify flethod Para selecionar um ifem na fela do menu use as teclas de sefa /A\ e \v/
Id: USEROODO3Z NModified: Aer 02, E019 03141
pAra Mover o cursor.
Hethod Rewision: 110 . ,
Freflspensivs snounrs 2T TS Quando o menu for maior do que a tela, uma barra de rolagem aparecerd
BRI no lado direito.
Sanple Farameters: ) . . . . grmmmmmmm————es,
T e TP Para ativar o item selecionado, pressione (enter| ou | serec
Result Unit: ' 1
Select ‘ Ezcape | [Frint, |

L%-N-N-H'J

2.4.3. INSERINDO TEXTO

Method Mame
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Para inserir texto em uma caixa de entrada alfanumérica, primeiro apague

0 texto disponivel usando a tecla | Peie

Letter i*

S=lect the highlighted letter by using
the arrow keys then press {Enter’.
Select the empty field for a space.
Press ¢Accepty to saue the entire name. i

RBegetiidurye Para inserir uma lefra, destaque-a usando as teclas de seta e em seguida
nopqr s tuywx Yz . . .
AR F L pressione enter|. Use 0 mesmo procedimento para inserir o restante do texto.
01 Z24567 29% # 3%
PTG S N S B SE  d
Mo Bt

o1sture in Havoll |

Quando terminar de editar, pressione |

Delete | Cursar Cursor
fAceept | Esespe | | oiker Left Right

0 nome do método serd atualizado e exibido no campo de nome na tela de
Visualizar/Modificar Método.

Uiew # Modify Method MEDSA
Id: USEROOOZ Modified: Apr 0Z, Z019 08:41
Select the option %o be modified.

Haing: iETIE A . . e . [
Quando todos os parGmetros desejados forem definidos, pressione | escape
Tvpe: Sample Analwsis ’ H
Fredispensing Amount: More @ [ Semmmeeeeeeeed
Pre-Analysis Stir Time: i0 Sec

Stirring Speed: 200 RPH

Stirbar Twpe: Hedium

Orift Entrw: Automatic

Solvent: Methanol

Sample Farameters:

Titrant: Composite 5
Control Parameters

Termination Parameters:

Result Unit: P

Print
Select ‘ Ezcape Me thod

L%*JMN-N'J

2.4.4. SALVANDO AS ALTERACOES

Sawving Method

Select & menu optian.

Save TMethac
Exit Without Sauing Method

“Escaps” - exits without sauing method.

SREIRERIENREY

A tela de Salvar Método permite que o usudrio salve as alteracdes. Para

sair sem salvar, pressione | escape

i Para

Nota: Para acessar o menu de ajuda contextual, pressione a qualquer momento. O texto de ajuda serd

relacionado d tela exibida. Pressione | escaee | 0u| = | novamente para volfar d fela anterior.
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3. OPCOES GERAIS

A tela de Opgdes Gerais dd acesso as opcdes que ndo estdo diretamente relacionadas com o processo de titulacdo.

-

Para acessar esfa tela, pressione | Senera i no modo de fela principal. No processo de Pré-fitulagio, Andlise de Deriva,

(V0]
L N . o .
(=) Standby ou Titulagdo, as Opcdes Gerais podem ser acessadas pressionando a tecla < <Home> > em um teclado
= PS/2.
o=
7
= beneral Uptions WFDsSA
il Select the option to be modified.
a
— Save Lo USE
< Restore from USE
s ) Standby Mode: Enabled
= Standby Duration: 12:00 [hhimml
=T Titrant Database
Standard Database
EE Estimated Cell Uolume: S0.0 mL
USE Link with PC
Setup Balance Interface
Stirrer: Cus tam
Frinter Hode: Ansi

Oate and Time Setting
Oizplay Settings
Eesper: aff

Select Ezcape

3.1. SALVAR ARQUIVOS EM UM DISPOSITIVO USB

Nota: 0 dispositivo USB deve estar formatado em FAT ou FAT32.
Permite que o usudrio salve arquivos do titulador em um dispositivo de armazenamento USB.

List of Files on Titrator

Uze <---* arrow kews to zelect file tyvpe
49 report files

~

DFE_00009.RFT
DR_000410.RPT
DRE_OO011.RPT
ODR_O001z.RFT
DR_000413.RFPT
OR_00014.RFT
OR_00015.RPT
OR_00041&.RPT

2

= 1o e e

o DR_00004 . RPT

o DR_0000S5. RPT
DR_00005. RPT

n DR_00007.RPT
DR_00002 . RPT

o

O

o

o

Copy Copy Oelete Oelete

Escape File B11 File B11

No titulador, os tipos de arquivos disponiveis so:

Arquivos de Métodos Padrdo - HIXXXXYY.MTD (e.g.: HIBOOTEN.MTD, HIBTOTEN.MTD)
Arquivos de Métodos do Usudrio - USERXXXX.MTD (e.g.: USEROOOT.MTD)
Arquivos de Relatdrio de Titulagdo/Deriva - DR xxxxx.RPT, KF xxxxx.RPT (e.g. DR 00001.RPT,

KF_00001.RPT)
Insira o dispositivo de armazenamento USB na entrada localizada na lateral esquerda do titulador.
Utilize as teclas <<] e [>> para selecionar o fipo de arquivo. O ndmero de arquivos e os nomes dos arquivos serdio
exibidos.
Utilize os teclas /A\ e \v/ para percorrer a lista.




As teclas de opcdo permitirdo as sequintes operagdes:
Volta para a tela de Opgdes Gerais.
Copia o arquivo destacado do titulador para um dispositivo USB.

Copy Copia todos os arquivos exibidos do titulador para um dispositivo USB. E
[ Debie™t Apaga o arquivo desfacado. E
[ Dkt Apaga todos os arquivos exibidos. =
Nota: Os arquivos salvos serdo salvos na chave USB da pasta HI933 como mostrado a seguir: =
* Métodos: USB Drive\HI933\Methods\*.mtd =
o Relatorios: USB Drive\HI933\Reports\* rpt —
(ot
3.2. RESTAURAR ARQUIVOS A PARTIR DE UM DISPOSITIVO USB °8
Permite que o usudrio transfira arquivos de um dispositivo de armazenamento USB para o titulador. a
List of Files on USH
Uze <---> arrow keys to select file twpe
18 report files
KFo00001-RET
EF_0000zZ.RPT
EF_00003.RPT
EF_00oo4.RPT
EF_0ooos.RPT
EF_0000&.RPT
EF_000o0?.RPT
EF_000o0g2.RPT
EF_000i0.RFPT
EF_00011.RPT
EF_0001z.RPT
EF_00013.RPT
EF_ooodi4.RPT
Escape EQTQ %ﬂﬂy DE}?te Dihﬁte
o
Os tipos de arquivos que podem ser transferidos sdo: =
Arquivos de Métodos Padrdo - HIXXXXYY.MTD (e.g.: HIBOOTEN.MTD, HIBTOTEN.MTD) =
Arquivos de Métodos do Usudrio ~ - USERXXXX.MTD (e.g.: USEROOOT.MTD) g
Arquivos de Relatdrio de Titulagdo/Deriva - DR xxxxx.RPT, KF xxxxx.RPT (e.g. DR 00001.RPT, E
(v

KF00001.RPT)
Insira o dispositivo USB na entrada no lado direito do titulador.
Utilize as sefas << e [>> para selecionar o tipo de arquivo. 0 ndmero de arquivos e nome de arquivos serdo exibidos.
Utilize as sefas /a\ e \v/ para percorrer a lista.
As teclas de opgdo permitirdo as seguintes operacdes:
Volta para a tela de Opgdes Gerais.
Copia o arquivo destacado do dispositivo USB para o titulador.
Copia fodos os arquivos exibidos do dispositivo USB para o titulador.
Apaga o arquivo destacado do dispositivo USB.
Apaga todos os arquivos exibidos do dispositivo USB.

Nota: Para restaurar arquivos do dispositivo USB, certifique-se de que os métodos e/ou relatdrios que vocé deseja
transferir para o titulador estdo na pasta correta:

* Métodos: USB Drive\HI933\WMethods\* mid
* Relatérios: USB Drive\HI933\Reporis\*.rpt




3.3. MODO STANDBY

Opgdo: Desabilitada ou Habilitada
Quando habilitar esta opcdo o titulador retornard ao modo Standby automaticamente apds a fitulacdo ser finalizada.

Standby Mode

Select the option for standby mode.

Dizabled
Epsbled
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Select Ezcape

3.4. TEMPO DO STANDBY

Opgdo: 10 minutos a 72 horas
0 usudrio pode inserir o periodo de tempo em que a célula é mantida seca e pronta para andlises subsequentes quando
a titulacdo for finalizada.

Standby Ouration

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

ﬂ hours minutes
<T oo
o=
LLl
(&>
(V0]
LLl o
) Low Limit: aozio
wn Hiagh Limit: FZ:00
oo
o
Fress <{Hextk* to mouwe to the next entry.
Delete
AcCcept | Ezcape Digit Mext |

0 agitador externo ¢ defectado automaticamente quando conectado.




3.5. BASE DE DADOS DO TITULADOR

Essa tela permite ao usudrio armazenar informacdes sobre titulantes, incluindo o nome e informagdo de padronizaggo.

Titrant Oatabase E
. . =
Select the KF titrant to be modified. [
) =
KF Titrant |
Composzite 1 E
p—
(]
—]
-~
Titrant Type! One-componen t { e
Hominal Titrant Conc.: Z.0000 mg-mL ™
Standardized Titrant Conc.: £.0000 masmL (@
Date<Time: Jan £z, E018 12:18 m
Titrant Age Eeminder: Dizabled (9]
: Hew
Ezcape Edit Titrant Oelete

0 titulante do método atualmente selecionado ndo pode ser modificado desta tela. Para detalhes na funcionalidade
completa da base de dados, veja a secdo de Opgdes de Método.

3.6. BASE DE DADOS PADRAO
Essa tela permite ao usudrio armazenar informacdes sobre padrdes, incluindo nome e concentrago.

Standard UOatabase

Select the KF standard to be modified.

KF Standard

iguid 10 ma. g
Liquid 1.0 ma~sa
Liguid 0.1 ma-sg

Sodium Tartrate (a»)
O
(Vo)
(e ]
rm
(9]
Water Content: 10. 000 (ep)
Concentration Unit: ma .9 rm
Tope! Liquid by mass .
Standard Den=itw: 1.000 g.ombL >
(0]
: Hew
E=zcape Edit Standard bDelete

0 padrdo para o método selecionado atual ndo pode ser modificado desta tela. Para detalhes no funcionamento
completo da base de dados, veja a segdo de Opdes de Métodos.




3.7. VOLUME ESTIMADO DA CELULA

Opgdo: 0.0 mL a 200.0 mL
Utilize o teclado numérico para inserir o volume estimado da solugdo no béquer de fitulacdo.

Estimated Cell Woluome

Canfirm the cell has been filled to
the "Min" line or enter approximate
cell volume.
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Low Limit: 0.0 mL
High Limit: Z00.0 mL

Oelete
ACCERE Escape Digit

3.8. CONEXAO USB COM PC

Para utilizar este recurso, o cabo USB deve ser conectado do titulado ao PC. O programa HI900 para computador deve
estar aberto e funcionando.

USE Link with PC

Inactive

~

OPCOES GERAIS

Speed  19E00

“Ativo/Inativo” mostra o status do link USB com o PC.

“Ativo” o fitulador estd utilizando a comunicagdo USB com o PC e ndo com outro dispositivo.

“Pronto” o titulador consegue se comunicar com o PC.

Durante a transferéncia de qualquer informacto entre o PC e o titulador, a mensagem “Transmitir” e o status sdo
exibidos.

Nota: Para permitir o acesso dos nossos usudrios a versdo mais recente do software para PC compativel, os produtos
estdo disponiveis para download em http; //software.hannainst.com. Selecione o cédigo do produto e cligue
em Download Now. Apds o download ser concluido, utilize o arquivo setup.exe para instalar o software.




3.9. CONFIGURAR INTERFACE DA BALANCA

Essa tela permite o usudrio configurar uma balanca analitica para aquisicdo automdtica de massa de amostra antes
da titulagdo ou padronizagdo.

Set Up Balance Interface

S5elect the balance to be activated.

¢ lletault
copy of Default

ODizable Hew
Balance Escaps Balance Edis Delete

A balanca é conectada ao titulador pela interface RS 232.

- Habilita o balanga selecionada.

Desabilita a halanca selecionada (a aquisicio automdtica de peso ndo estard disponivel).

Volta a tela de Opgoes Gerais.

Adiciona uma nova balanga a lista.

Customize os pardmetros da comunicagdo serial. A tela de Configuragdo da Balana ird abrir.

| Apaga a balanca destacada.
Nota: Ao menos uma balanca deve estar na lista.

Garanta que as configuragdes da balanga combinam com as configuracdes da sua balanca (taxa de transmissdo, bits de
dados, paridade, parar ndmero de bits, sintaxe do comando de solicitacio). Pode ser necessdrio alterar as configuragdes
na sua balanga, consulte o manual de instrugdes da balanca para mais informagdes.

corretamente.

Balance Confisuration
Select the option to be modified.
Bauﬂ Rate. ééﬂd
Data Bits 2 Bits
Farity Mo Faritwy
Stop Bit 1 bit
Edit Requeszt Command E
Select | Ezcape | Test
----------- EBalance
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3.10. AGITADOR

Opgdo: Interno, Externo, Personalizado
Permite que o usudrio selecionar o agitador magnético intemo, um agitador magnético externo ou um agitador

(Ve
LA ;. . .
o controlado pelo usudrio sem controle pelo titulador (personalizado).
o
e
EE Stirrer
(V0]
= Select the option.
LA :
(o External
— Cus tam
<T
e |
—
<T
—
Seleck E=zcape

3.11. MODO IMPRESSORA
Opcio: Ansi, Ascii, Text

Frinter Mode
Select the option.
ez
Ascii
Text
)
<T
(a4
LLl
(&> )
w
LLl
O
I
oo
o
Selectk Escape

Modo Ansi : Use este modo quando a impressora estiver configurada para ANSI. Neste caso, fodos os caracteres/
simbolos com acento disponiveis no titulador serdo impressos.

Modo Ascii: Use este modo quando a impressora estiver configurada para ASCII. Neste caso, apenas alguns caracteres/
simbolos com acento disponiveis no fitulador serdo impressos.

Modo Text: Use este modo quando ndo precisar imprimir caracteres acentuados.




3.12. DEFINICAO DE DATA E HORA

Permite que o usudrio defina a data e hora.
Use as feclas /A\ e \v/ ou as teclas numéricas para modificar o data e hora.

Pressione | £ Para mover o cursor para o proximo campo.
Pressione { awsem U 2enaur | para alterar o formato da hora.

Oate and Time Settinsg

Enter the date.

- 10 zoisg

day mah th Year

Enter the time.

20 41 41
hour minute zecond

Fress <Hextr to mowe to the next entry.

Oelete
Hccept Ezcape Digit Mext AM.-FPH

3.13. DEFINICOES DE TELA

Permife a personalizacto dos recursos de visualizagdo da tela.

Teclas de Opgdo:
{ Tme % Aumenta o infervalo de tempo da luz de fundo

Diminui o infervalo de tempo da luz de fundo

Aintensidade da luz de fundo pode ser ajustada ufilizando as teclas /A\ e \v/.

Ha 8 niveis de intensidade, de 0 a 7.

Oisplay Settings

Use Up-sDOown kews to adiust Backliaht.

Backlight: ER
Backliaht OM for: 15 minutes
Time Time
Escaps IThcrease | Decrease

Uma paleta de cores é exibida no centro da tela, permitindo uma fdcil selecdo da intensidade de luz de fundo apropriada.
A opciio de duracio de luz de fundo protege o visor durante os periodos de espera, quando nenhuma tecla tiver sido
pressionada por um determinado periodo de tempo.

Se a luz de fundo estiver apagada, qualquer tecla pressionada acenderd a luz novamente sem que nenhuma agdo seja
realizada. A faixa de tempo seleciondvel para a duracio da luz de fundo é de 1 a 60 minutos. Para desativar o tempo
de duracio da luz de fundo, aumente o periodo até o maximo permitido, a indicacto “Off” serd exibida.
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3.14. SOM

Opgdo: On ou Off
Se habilitado (on) um alerta audivel soara quando a titulagdo estiver completa, quando uma tecla invalida é pressionada
ou quando um erro crifico ocorre durante a fitulacdo.

Besper

Select the aption.
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3.15. IDIOMA

Opgdo: Inglés, Espanhol, Portugués, Francés

Set Language

Select the language.

Ensg1ish
Espanol

Fortugués

Francais

~

OPCOES GERAIS




3.16. VERIFICACAO DE CALIBRACAQ
Essa tela permite ao usudrio verificar a entrada mV do eletrodo e a corrente de polarizacdo do eletrodo.

Calibration Check

Connect calibration key to BHC connector.
Use accurate multimeter to check the
mllAUA accuracy.

M=azured: 225|:| rnU

Impozed Current: 15 JJH

Uze "Up" and "Down' to modify the
current.
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A entrada mV e a corrente de polarizacdo do eletrodo sdo medidas com a HI900941 chave de calibracdo e um
multimetro de mV/LA (ndo incluso).

Desconecte o eletrodo KF, entdo conecte a chave de calibragio HI900941 na entrada do eletrodo (conector BNC).
Verificando a entrada de mV:

Ajuste o multimetro para 0 modo mV.

Mude a chave de calibrado para o modo mV pressionando o botdo vermelho.

Conecte os plugues de banana da chave de calibracdo a entrada mV do multimetro.

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

A leitura em milivolts exibida na tela do titulador deve estar dentro de 2% da leitura no multimetro.
Verificando a saida de uA:

Ajuste o multimetro para o modo A.

mude a chave de calibrac@o para o modo LA pressionando o botdo vermelho.

Conecte os plugues de banana da chave de calibracdo a entrada mA do multimetro.

A'indicacdio do multimetro estd de acordo com o valor A prescrito pelo titulador.

3.17. REDEFINIR AS CONFIGURACOES PADRAO

Nota: Isso excluird todos os métodos do usudrio e restaurard todas as configuracdes do fabricante, como configuracdo
do titulador, pardmetros do método padrdo, etc.

~
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Confirm Feset

Are You suUre wou want to reset the
titrator to manufacturer settings?

This will delet
and reports.




3.18. OTIMIZANDO O ESPACO DA MEMORIA

Essa tela permite que o usudrio execute um utilitdrio de desfragmentacio de memoria para aumentar a velocidade
! ¢ reinicie o fitulador. Nao desconecte a fonte de energia

durante esfa operaco.

Dptimize Nemury Space

This option is used in order to clean up
the memory space.
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Fleasze enzure the power iz not
diszconnected during this operation.

Accept Ezcape

3.19. ATUALIZAR O SOFTWARE

Esta tela permite que o usudrio atualize o software do titulador a partir de um dispositivo USB contendo um kit de
configuragdo de software.

ledate Software

Current wersion: HIZZ23 wi.00

Hew wersion: HI%23 wi.01

~

OPCOES GERAIS

Are wou sure You want to update the
current sof tware with the new wversion?

Accept Escape Refresh

Para atualizar o software:
* (opie a pasta “Setup933” para o dispositivo USB.
* Insira o dispositivo USB no titulador.
* Vd em Opgoes Gerais, e Atualize o Software. 0 fitulador exibird as versdes atual e nova do software.




4. METODOS DE TITULACAO

Todos os pardmetros necessdrios para completar uma andlise sdo agrupados em um método.

0 titulador & fornecido com um pacote de métodos padrdo, esses métodos foram desenvolvidos pela Hanna Instruments
e podem ser utilizados para criar métodos de usudrios.

Métodos padrdo e de usudrio podem ser atualizados, salvos ou excluidos conectando o titulador a um PC utilizando o
aplicativo H1900 PC ou um dispositivo USB.

4.1. SELECAO DE METODOS

Titration Methods MPDEA

Select the method to be actiwvated.
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HIZO0O1lEH Smg.-mL Stdz weswater std
HIZOOZEH zZmg.-mL Stdz wswater =std

HIZOOZEN 1mg.-mL Std=z
HIZO11EH Smg-mL S5td=z
HIZ101EH Moisture in
HIZ10ZEM Moisture in
HIZ1O03EH Moisture in

wowater std
wotartrate
Oairy Cream
Milk

Honew

HIZ2104EH Surface Moisture — Sugar
HIZ103EH Moisture in Cooking 011

= . TolstUre
HIZ107EHM Moisture in Margarine
HIZ10%EH Moisture in Mawonnaise
HIZ2ZO1EH Moisture in Shampoo
HIZEOZEM Moisture in Hand Cream

Reset to
Oefault

MHew
Helect | Me thod

Faae Fage
Ug Down

Na fela de Métodos de Titulagdo, é possivel visualizar a lista de todos os métodos disponiveis (padrdo e do usudrio,
se disponivel).

exibido na tela.

1

15:54:04 Mow 19, z0d12

Moisture in Butter

I~

OvIVINLIL 30 SOQ0LIW

Titrant:
Last Standardization:

Composite 5
Mow 13, Z018 17:10

Air

General Select Method
i Pump

Options Me thod Options Burette

4.2. METODOS PADRAO

0s métodos padrdo foram desenvolvidos para os tipos mais comuns de andlises.
Somente parmetros de métodos especificos podem ser modificados pelo usudrio (veja a secdo Opcdes de Métodos).
Além disso, os métodos padrdo podem ser usados como um modelo para criar novos métodos de usudrio.
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4.2.. ATUALIZACAO DOS METODOS PADRAO
Para atualizar o titulador com novos métodos padrdo, siga os passos abaixo:
A partir do dispositivo de armazenamento USB:
* Insira o dispostivo na porta USB, localizada no lado direito do titulador.

* Usando os teclas << | e[>>, para navegar pelos fipos de arquivos e encontre “standard method files”. A lista
com métodos padrdo disponiveis no dispositivo de armazenamento sera exibida.

* Pressionei & fou{ v ipara atualizar o fitulador com os méfodos padrio.

do PC:
Atualize o titulador com métodos padrdo a partir de um computador usando o aplicativo HI900 (veja a secio Opgdes
Gerais).

4.2.2. APAGAR METODOS PADRAO
Métodos padrdo ndo necessdrios podem ser removidos do titulador seguindo procedimento abaixo:
A partir da tela de Opgdes Gerais:

* Usando os teclas << | e[>>, para navegar pelos fipos de arquivos e encontre “standard method files”. A lista
com métodos padrdo disponiveis no disposifivo de armazenamento serd exibida.
* Pressione oeee {o0U| P | para remover os métodos que ndo sdo necessdrios.

Do PC:
Métodos padrdo ndo necessdrios podem ser removidos do titulador a partir de um computador usando o aplicativo
HI900 (veja a secio Opgdes Gerais).

4.2.3. RESTAURAR 0S METODOS PADRAO PARA AS CONFIGURACOES DE FABRICA

Confirmation of Feset Method

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

Reset Ezcape




4.3. METODOS DO USUARIO

Estes métodos sto definidos pelo usudrio (geralmente modificando um método padrdo).
Os métodos do usudrio podem ser desenvolvidos de acordo com as exigéncias do usudrio. Todos os pardmetros do
método podem ser modificados pelo usudrio.

4.3.1. CRIANDO METODOS DO USUARIO
Para criar um novo méfodo de usudrio, comece a partir de um método padrdo ou de usudrio, e siga esfes passos:

o Pressione | 5o i ne tela principal.

. Um novo método do usudrio serd gerado.

Pressione | para ativar o novo método do usudrio criado.
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Titration Methods MFEDSHA

Select the method to be actiwvated.

HISOO3EM 1magsmbL Stdz wowater std
HIZOL1EH SmasmL S5tdz wotartrate
HIZ101EH Moisture in Dairy Cream
HIZ1O0FEH Moisture in FMilk
HIZ102ZEH Moiszture in Honew
HIS104EH Surface Moisture - Sugar
HIS103EM Moisture in Cooking 0il
HIS1O0&EN Moiszture in Butter
HIZ1O0FEH Moisture in Margarine
HIZ102EH Moisture in Mavonnaise
HIZZ01EHM HMoiszture in Shampoo
HISZOZEH Moisture in Hand Cream
HISSDiEH Soluent w/ Smgme 1 cnmp

Hew Fage Fage
Select Me thod Delete U Down

Nota: Apenas um nimero limitado de métodos de usudrio pode ser gerado. O titulador pode conter 100 métodos
(padréo e de usudrio). Quando for atingido, uma mensagem de aviso serd exibida.

4.3.2. APAGANDO METODOS DO USUARIO

Pora apogurum método do Usudrio pressione‘ 3;';3; na Telu inicial DesTuqueo métodoquedeseio upagare pressione

1

p(]f(l cuncelur a operuguo

Confirmation of Method Oeletion

I~
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Are wou sure woud want to delete the
selected method?

capy aof HMoiszture in Mavo

Oelete Ezcape




4.4. VISUALIZAR/MODIFICAR METODOS

View « Modify Method

Id: USEROOO0Z Modified: Apr 02, Z019 08:41
Select the option to be modified.
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iFTiEH copy of [ 1
Method Rewision: 1.0
Twpe: Sample Analysis
Fredispensing Amount: Mane
FPre-Analwszis Stir Time: 10 Sec
Stirring Speed: 200 REFPH
Stirbar Twpe! Medium
Orift Entry: Automatic
Soluvent: Methanol
Sample Farameters:

Titrant: Composite 3

Control FParameters:
Termination Parameters:
Result Unit: #

Print
Select Ezcape He thod

para salvar as modificagdes.
Pressione { escape § para descartar as alteracfes.

Sawing [Method

Select a meny option.

~

"Ezcape' - exitsz without sawving method.

Select Ezcape

V4
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4.5. OPCOES DE METODO

Nota: Apenas algumas opcdes podem ser substituidas em métodos padrdo.

4.5.1. NOME

Opgdo: Até 24 caracteres

Method Mames

Select the hishlighted letter by uszing
the arrow keys then press <Enter:.
Select the empty field for a space.
Prez=s {Accept? to sawve the entire name.

MEBCDEFGHTIGJELH
HOFPQRESTUUWRY 2
abcdefahidk1lm
nop 9k s tuuw WY =z
HAEALCEEET I HNHDO
O 000 s &4 5 c kg &
i diwmdd o 400 0up éi
01234562897 # 3%
L e B e A
I -

- 1H |

Oelete Cursar Cursar

Accept | Escape | | -ioon Lefr Right

4.5.2. REVISAO DO METODO

Opdio: Até 3 caracteres

Select

Method Rewvision

the hishlighted letter by uszing
the arrow keys then press <Enter:.

Select the empty field for a space.

The rewision =tring format is "H.H".
MEBECDEFGHTIGJELH
HOFPQRESTUUW Y 2
abcdefahidk1lm
nop QK st 0y WYz
A EALCEEETTIHDI
[ O T T T = T
i diwmdd o 40 g0y éi
01234562897 %35
T T S I B IR A
I -

| . |
Oelete Cursar Cursar
Accept | Escape [ | -ioor Lefr Right
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4.53. TIPO DE METODO
Opgdo: Andlise da Amostra ou Padronizagdo do Titulante

Method Tvee

Choose the method application type.

Sample ANalysls
Titrant Standardization

V¥
L
(=)
&
-
o=
[
(V)
—=
LA
Q
—
<z
=
P
<<
—

454. QUANTIDADE DE PRE-DISTRIBUIQ[\O

Opgdo: 0% a 90%

Se o teor aproximado de dgua for conhecido, o tempo de titulagdo pode ser encurtado adicionando uma grande fragdo
do titulante no inicio da andlise.

Fredispensing Amount

Enter the percentase of titrant wvolume
that will be predispensed.

~

Low Limit: a -
High Limit: 90 «

Oelete
Accert | Escare Dicit

Para desabilitar essa funcdo ajuste a quantidade de pré-distribuico para 0%.

14

METODOS DE TITULACAO




4.5.5. TEMPO DE AGITACAO PRE-ANALISE

Opgdo: 0 a 1000 segundos

Para evitar resultados errGneos ou pontos finais inalcancdveis ao analisar amostras com solubilidade limitada, a amostra
deve ser completamente dissolvida no solvente antes do inicio de uma fitulagdo.

Apds a adicdo da amostra ao recipiente de reacdo, o fitulador agitard durante o periodo de tempo definido antes que
qualquer titulante (excluindo a pré-distribuicto) seja adicionado d célula.

Pre-fAnalysi=s Stir Time

Enter the initial mixinag time prior to
the start of the titration.
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TN =cconds

Low Limit: 0 seconds
High Limit: 1000 seconds

Oelete
Digit

| Ezcape |

4.5.6. VELOCIDADE DE AGITACAO
Opgdo: 200 a 2000 RPM

Stirrina Speed

Enter the zpeed of the =tirrer durina
the titration.

=
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o
EE—-LDE RPN s
(e )
rm
=
Low Limit: 200 RFH EE
High Limit: 2000 RFH —
>
D
Accept | Escape | QR1EFE B‘

0 agitador permanece ligado enquanto o método estiver ativo. A velocidade pode ser ajustada a qualquer momento
usando as teclas /a\ e \v/ quando agitador estiver funcionando.




4.5.7. TIPO DE BARRA DE AGITACAO
Opcdo: até 10 caracteres

‘I.f.l’ Stirbar Twee
o
U Select the highlighted letfter by using
- the arrow kews then press <{Enter:.
("4 Select the empty field for a space.
!7’ Press {Accepts to sawve the stirbar type.
= BMEBECDEFGHTIGLELH
— HOPOQRSTUUWRY Z
1T abcdefahiijk1m
a nop 9r st 0wy
aa A CEEET I ADGG
[ | oW 00D s aa EFc e € e
[ — o E A S T« T < = R (O O WA |
e 012245627289 2 %3
= P D R T A B AR
< I N
:E [ Bledium |
Oelete Curszar Cur=zaor
Accept | Escapre | [ Citer Left | Right

4.5.8. ENTRADA DE DERIVA
Opgdo: Automdtica ou Usudrio

Orift Entrw

Choose the drift entry mode.

Automatlc
User

~

Automatica:A taxa de deriva serd calculada automaticamente apds a pré-titulagdo do solvente.
Usudrio: A deriva é definida para um valor fixo (inserido pelo usudrio). O usudrio insere o valor estimado de deriva.
A etapa de andlise de deriva serd pulado.

14
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Hdser Orift Ualue

Enter the backaground drift walus for final
result correction.

-l Locmin

Low Limit: 0.0 pa-smin
High Limit: 10.0 pgsmin

Oelete
Digit

| Ezcape




4.5.9. NOME DO SOLVENTE
Opgdo: Até 15 caracteres

Soluent Mame

Select the hishlighted letter by uzinsg

the arrow keys then press <Enter:.

Select the empty field for a space.

Prez=s {Accept? to sawve the entire name.
MEBCDEFGHTIGJELH
HMOFPQRERSTUUWRY 2
abcdefahkhidk1lm
nop QK st U0y WYz
fAAEACEEETIADGC
[ A I T T T~ A = -

E A S T« T« T T = N R (O O WA
012324562897 %=
O L T e B
LI -
m =
Oelete Cursar Cursor
Accept | Escare | | Cirer Left | Right

4.510. PARAMETROS DE AMOSTRA (APENAS MODO DE ANALISE DE AMOSTRA)
Esta tela permite que o usudrio acesse e configure os pardmetros especificos da amostra.

Sample Parameters
Select the option to be modified.
gémplé Mame: " o ' Eutter
Sample Size: 0.7500 g
External Solwent Size: 40,0000 g
External Solwvent Conc.: O.o04i00 =
Dizsoluted Sample Size! Z.0000 g
delect | Ezcape | | |

45101. DETERMINACAO DE AMOSTRA
Option: Normal, Extracdo Externa, Dissolucdo Externa

Sample letermination

Select the sample determination mode.

Marmal
External Extraction
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Normal: A andlise é realizada através da fitulagdo da amostra. A amostra é solivel no solvente ou dividido ou finamente
dividido com uma distribuicdo homogénea de dgua.
Extragdo Externa: A amostra & insoldvel no solvente e é necessdria uma extracio externa de dgua.

(Y]
ol Dissolugdo Externa: A amostra fem um teor de dgua muifo alto, distribuicio de dgua ndo homogénea ou é
‘="’ lenta para dissolver. A amostra é dissolvida em um recipiente separado e, em sequida, uma
= pequena quantidade do solvente é titulada.
(V2] . - _ - .
= Veja a secto Ofimizagdo para maiores detalhes.
LA
a 4510.1.1. NORMAL
—l
g Sample Parameters
—
< Select the option to be wmodified.
—

Sample Mame: i Mavonnaize

Sample Tvpe: Maz=

Sample Size: 0.75300 =9

Select Escape

Nome da Amostra
Opgdo: Até 15 caracteres

o Sample Mame
<[
o Select the highlighted letter by usinsg
5 the arrow keys then press <Enter:.
) S5elect the empty field for a space.
— Press <{Accept®> to save the sample name.
— MECDEFGHTIJELDHN
" HOPQRSTUUWXEY Z
o abcdefahijk1m
nop3r s &t Uy wx Yz
(0] 5B A A CEEET I ADG
o [ T R N N
[ i dfA b A d a0 udp g
o 01224567 89« #35
| — P S N A B
S LI N
— | flavonnalise |
Delete Cursor Cursor
Accept | Escape | | _pio. Lefr Right




Tipo da Amostra
Opgdo: Massa, Volume ou Pedagos

Sample Twee —
p—
—_—
Choose the sample amount twpe. c
Mss= .| =
Ualume —
Fieces | =
™m
p—
(]
—]
)
(ot
o™
o
™m
(9]
Seleck E=zcape

Tamanho da Amostra
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g, 0.0010 a 100.0000 mL, 1 a 100 unid.

Sample Size

Enter the sample =size in current unit.

~
Low Limit: 0.0010 g
High Limit: d100.0000 g
Oelete
ACCERE Ezcare Digit

Sample Size

Enter the sample =size in current unit.
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Low Limit: 1 pcs=
High Limit: 100 pc=

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

Sample Oensity

Enter the walue of sample density.

I ol

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

Oelete
ACCERE Ezcare Digit

4510.1.2. EXTRACAO EXTERNA

Sample Farameters

Select the option to be modified.

3 s } Fl
Sample Hame! Mawon
Sample Size: a.7>?
External Solwvent Size! 40.0
External 5S5olwent Conc.: 0.0
Extracted Sample Size: 1.0

naise
500
oaoo
100
ululy]

LI Tl ]

Select Ezcape

Nome da Amostra
Opgdo: Até 15 caracteres

Sample Mame

the arrow keys then press <Enter:.
S5elect the empty field for a space.

ORI S W ZEG
R EI.0 Oom

Sz I3T N oo
—Wr IO oos
o T M A
I W E o e
+ e O = I
I =M =3I

m
E

P Q- MW R Tl
ST ok M0 A5
—lC-MCc T CT
Bl m (TTN B Ry o |
e Nl g I T LRl ol

f.
)

Select the highlighted letter by usinsg

Press <{Accept®> to save the sample name.

Oelete Cur=sar

Accept Escape Letter Left

Cur=sar
Right




Tamanho da Amostra
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

Sample Size —
p—
Enter the sample =size in current unit. E
p—
F
)
™m
p—
(]
P S —]
)
(ot
o™
Low Limit:  0.0010 g (=
High Limit: d100.0000 g ™m
(9]
Oelete
ACCERE Ezcare Digit

Tamanho do Solvente Externo
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

External Soluent Size

Enter the size of the solwent used to
prepare the supernatant,

~
Low Limit: 0.0010 g
High Limit: d100.0000 g
Oelete
ACCERE Ezcare Digit

Concentragdo do Solvente Externo
Opgdo: 0.0100 a 100.0000 %
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External Solwent Concentration

Enter the solwent concentration used to
prepare the supernatant,

Low Limit: 0.0100 =
High Limit: 100.0000

Oelete
Accert | Escare Diait
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Tamanho da Amostra Extraida
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

Extracted Sample Size

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

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

Oelete
ACCERE Ezcare Digit

4510.1.3. DISSOLUCAO EXTERNA

Sample Farameters

Select the option to be modified.

Sample Hame! Mayonnhaise

Sample Size: 0.7300 g

External Solwvent Size! 40,0000 g

External 5S5olwent Conc.: O.0100 =

Oissoluted Sample Size: 1.0000 g
SElect Ezcape

Nome da Amostra
Opgdo: Até 15 caracteres

Sample Mame

Select the highlighted letter by usinsg
the arrow keys then press <Enter:.
S5elect the empty field for a space.
Press <{Accept®> to save the sample name.

MEBCDEFGHTIJELH
HOFPORSTUUWUNWNXEYZ
abcdefahijk1m
nop3r s &t Uy wx Yz
f A A CEEETIHRDODG G
[ T T N T T = N - -
i dfA b A d a0 udp g
01224567 89« #35
P S N A B
LI N
| flavonnalise |
Oelete Cur=sar Cur=sar
Accept | Escape | | _pio. Lefr Right




Tamanho da Amostra
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

Sample Size —
p—
Enter the sample =size in current unit. E
p—
F
)
™m
p—
(]
P S —]
)
(ot
o™
Low Limit:  0.0010 g (=
High Limit: d100.0000 g ™m
(9]
Oelete
ACCERE Ezcare Digit

Tamanho do Solvente Externo
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

External Soluent Size

Enter the size of the solwent used to
prepare the supernatant,

~
Low Limit: 0.0010 g
High Limit: d100.0000 g
Oelete
ACCERE Ezcare Digit

Concentragdo do Solvente Externo
Opgdo: 0.0100 a 100.0000 %
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External Solwent Concentration

Enter the solwent concentration used to
prepare the supernatant,

Low Limit: 0.0100 =
High Limit: 100.0000

Oelete
Accert | Escare Diait




Tamanho da Amostra Dissolvida
Opgdo: 0.0010 a 100.0000 g

Oissoluted Sample Size

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

Low Limit: 0.0010 g
High Limit: d100.0000 g
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Oelete
ACCERE Ezcare Digit

4.5.11. PADRAO (APENAS MODO DE PADRONIZACAO DE TITULANTE)
Esta tela permite ao usudrio criar uma base de dados com padrdes e personalizar parGmetros relacionados.

Standard Oatabase

Select the KF =tandard fto be modified.

KF Standard
1qulid 10 ma.- g
Liquid 1.0 ma-g
Ligquid 0.1 mg-9
Sodium Tartrate

i para usar o padrio selecionado para a padronizagio do fifulador.
para refornar a tela de Visualizar/Modificar os Métodos.

i para editor os pardmetros do padrio Karl Fischer.

para criar e adicionar um novo padrdo a base de dados Karl Fischer.
para remover um padrdo Karl Fischer da lista pré-definida.

V4

(@)

<[

I

< Water Content: 10, 0000
=) Concentration Unit: M9
— Tupe: Ligquid by ma=s=
— Standard Density: 1.000 g-<mL
T—

= i Hew

(e ) Select | Escape Edit Standard Oelete
(0]

o

o

o

—_

Ll

—




0s Métodos Padrdo da Hanna (somente padronizagdes de titulante) sdo desenvolvidos para serem usados com padrdes
especificos. 0 H1933 selecionard automaticamente um padrdo apropriado quando tal método for selecionado. Se ndo
houver um padrdo utilizavel no banco de dados, serd criado um novo padrdo.

KF Standard Oeptions
Select the option to be modified.
...... - ] y
Tupe: Ligquid by mass
Concentration Unit: L=V
Water Content: i10. 0000
Select E=zcape

4511.1. NOME DO PADRAO
Opgdo: Até 15 caracteres

Standard Mame

Select the hishlighted letter by uzinsg

the arrow keys then press <Enter:.

Select the empty field for a space.

Presz=s {Accept? to sawve the entire name.
mMEBCDEFGHTIGJELH
HMOFPQRESTUUWRY 2
abcdefahkhidk1lm
nop QK st U0y WY =z
fAEACEEETIHADGC
O o0 a0 s 4 & 50 & & &

i diwmdd o 40 g 0up éi
012324562897 %=
e T S B A B
o _ R
[ [ |
Oelete Cur=sar Cursar
Accept | Escare | | Cirer Left Right

4.511.2. TIPO DE PADRAO
Opgdo: Sdlido por massa, Liquido por massa ou Liquido por volume

Standard Tyvee

Select the Karl Fischer standard type.

1
Liquid by wolume
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OvIVINLIL 30 SOQ0LIW
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4.511.3. UNIDADE DE CONCENTRACAO
Opgdo: %[W/W], ppm, mg/g ou mg/mL

Standard Concentration Unit

Select the standard concenftration unit.

“LWAW]
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45.114. TEOR DE AGUA
Opgdo: 0.0100 a 1000.0000 mg/g

Standard Concentration

Enter the standard concentration.

ALl DLILIL R

~

Low Limit: 0.04100 wmg- g9
High Limit: 1000.0000 mgsg

Oelete
Digit

| Ezcape
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4.5.11.5. TAMANHO DO PADRAO

Opdo: 0.0010 a 50.0000 g

Utilize o teclado numérico para definir o tamanho (g ou mL) para ser utilizado na padronizaco.

Quando uma nova padronizado é iniciada e o fitulador solicitard a massa ou volume exato. O valor padrdo pode ser
adquirido automaticamente de uma balanca compativel quando essa fundo for habilitada.

Standard Size

Enter the walue for standard size.
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Low Limit: 0.00410 g
High Limit: S0.0000 g

Oelete
ACCERE Escarpe Digit

4.511.6. DENSIDADE DO PADRAO (APENAS Liquibo POR VOLUME)
Opgdo: 0.200 a 3.000 g/mL

Standard ODensity

Enter the walue of =tandard denszity.

1

I ol

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

Oelete
Accept Eszcape Digit

OvIVINLIL 30 SOQ0LIW
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4.5.12. TITULANTE
0 usudrio pode acessar o banco de dados de titulantes Karl Fischer e personalizar os parGmetros relacionados.

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

Usando as teclas /a\ & v/, destaque o fitulante da lista existente e pressione{ seteet  para escolhé-lo.

Titrant Database

Select the KF titrant to be modified.

4]
Composite Z
Composzsite 1

Titrant Type! One-comp. (Ketones-Aldehyde])
Hominal Titrant Conc.: S5.0000 wma-mL
Standardized Titrant Conc.: S5.0000 mg-mL
Date<Time: How 132, 0412 17:410
Titrant Age Eeminder: Dizabled

Select Ezcape Edit Hew Oelete

........... Titrant

: para usar o fitulante selecionado para padronizacio do fitulante.
para voltar a tela de Visualizar/Modificar Métodos.

"1 para editar os parGimetros do fitulante.

para criar um novo fitulante.

para remover o titulante da base de dados.

KF Titrant Options

Select the option to be modified.
1trant Hame! Lomposlte o
Titrant Type! One-comp. (KetonesAldehwde]
Hominal Titrant Conc. S5.0000 wma-mbL
Standardized Titrant Conc. S5.0000 masmb
Titrant Age Reminder: ODizabled

Select E=zcape

Os Métodos Padrdo da Hanna sdo projetados para serem usados com ftitulantes de fipos e concentragdes especificos. 0
H1933 selecionard automaticamente um fitulante apropriado quando tal método for selecionado. Se ndo houver um
fitulante utilizavel no banco de dados, serd criado um novo.



4.5.12.1. NOME DO TITULANTE
Opgdo: até 15 caracteres

Titrant Mame —
p—
Select the hishlighted letter by uzing _
the arrow keys then press <Enter:. (=
Select the empty field for a space. =
Press <Accept? to save the entire name. |
MECDEFGHIJELH 4
HOFPQRSTUUWRYZ m
abcdefahkhidik1m —
nopar st Uy wx Y=z P
A EACEEETTI HDGI (]
OW D00 A & 4aEE ke & ]
iimadad 0000 g ~
0123 45678%9:=# % (ot
P T S e Y B o™
LI - o
| [Mompos1te - m

Oelete Cursar Cursar

Accept | Escare | | Cirer Left | Right

4512.2. TIPO DE TITULANTE
Opcdes: Um componente, Um componente (Cetona/Aldeido), Dois componentes (Metanol), Dois componentes
(Etanol) ou Outros

Titrant Tyee

Select the Karl Fischer titrant type.

Une—component
One-comp. (KetonesAldehyde]
Two-components, Methanol
Two-caomponents, Ethanol
Others
~
Select | Escape | | |

4.512.3. CONCENTRACAO NOMINAL DE TITULANTE
Opdo: 0.0010 a 20.0000 mg/mL

I~

OvIVINLIL 30 SOQ0LIW

Mominal Titrant Conc.

Enter the nominal titrant concentration.

oL DICILIL =Ryl

Low Limit: 0.0010 ma-~mL
High Limit: Z0.0000 mosmbL

Oelete
Digit

Accept | Ezcape
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4.512.4. CONCENTRACAO DE TITULANTES PADRONIZADOS

Standardized Titrant Conc.

Enter the standardized ftitrant conc.

. LIDCIL =Rl

Low Limit: 4.0000 wmg-~mbL
High Limit: 6.0000 mg.-mL

Delete
Digit

| Ezcape

45.12.5. LEMBRETE DE IDADE DO TITULANTE
Opgdo: Desligado, 0 a 31 dias
Um lembrete programavel ira aparecer quando quando for necessdrio verificar a concentracio ou trocar o fitulante.

Titrant Aae Feminder

Enter the time allowed to elapse before
the standardization reminder appears.

days hours minutes
aa ]

Fress <{Hextk* to mouwe to the next entry.

Oelete
Digit

| Ezcape Mext |

4.5.13. PARAMETROS DE CONTROLE
0 usudrio pode acessar e editar os pardmetros relacionados a titulacdo.

Control Parameters

Select the option to be modified.

S tart I = Mormal
Imposed Current: 20 uA
Oozing Parameters:

Max Doszing Mode: Dizabled
Timed Increment: 1 =z=econd
End Foint Ualue: 180.0 ml)
Signal Averaging: 2 Readinas
Flow Rate: 10.0 wmLromin




45131, MODO DE INICIO
Opgdo: Cuidado ou Normal

Start Mode

Select the KF titration start mode.
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Select | Escape | | |

Cuidado: 0 titulante comeca com a dose minima, a fim de evitar a sobrefitulagdo.

Normal: ~ No modo Normal, a dosagem de titulante comeca com o valor mediano entre a dose minima e maxima
(ou seja, dose minima 5 L, dose maxima 25 L, a primeira dose serd 15 wl).

4.513.2. CORRENTE IMPOSTA

Opgdo: 1A, 2 A, 5 A, 10 A, 15 LA, 20 LA, 30 LA, ou 40 LA

Utilize as teclos /A\ e v/ para selecionar a corrente de polarizagto do eletrodo da lista pré definido.

Imposed Current

Choose the imposed current walue in UA.

1 uA
Z UA
5 un
10 pA
15 vA
T
30 pA
40 uA

1

I~

Select Ezcape

OvIVINLIL 30 SOQ0LIW

Nota: Correntes de polarizacdo mais altas irdo acelerar a contaminacdo do eletrodo e potencialmente degradar
amostras.




45.13.3. PARAMETROS DE DOSAGEM
Opgdo: 0.125 a 4000 L

Digit

:G Oo=ing Farameters

o

U Enter the minimum and maximum dose.

e

o=

[T—

(V0]

—

— T L - min Vol

LA

a

= | -

= 40,000 plL max ol

e |

—

<L

:E Fress <{Hextk* to mouwe to the next entry.
ACCEpL | Escape Delete Mesxt |

45.13.4. MODO DE DOSAGEM MAXIMA

Opgdo: Desabilitado ou Habilitado

Quando habilitado, o titulador usard um algoritmo de dosagem que garante uma titulagdo mais rdpida mudando o
modo de dosagem se a mV estiver longe do ponto final.

0 algoritmo ird utilizar a dosagem maxima se a diferenca entre o valor da mV e o ponto final for maior que 150 mV.
Desabilite essa opgdo se uma exatiddo maior for desejada.

Max Oosinag Mode

Select the option for max dosing mode.

Dizabled
Epsbled

~
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Select Ezcape
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4.5.13.5. INCREMENTO PROGRAMADO
Utilize as sefas /a\ e \v/ para inserir o perfodo de fempo entre duas doses sucessivas.

Timed Increment

Choose the period for wait fime up to the
next dose dispensing.

.3 seconds

u}

£ seconds
2 seconds
4 seconds
3 seconds

=
p =
P
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w

Select | Escape | | |

4.5.13.6. VALOR DO PONTO FINAL

Opgdo: 5.0 a 600.0 mV

Utilize o teclado numérico para inserir o valor de mV em que o ponfo de equivaléncia da titulacGo (ponto final) for
alcancado.

Esse valor fambém é usado para determinar quando a pré-titulagdo estd completa.

End Point Ualue

Enter the potential walues representing
the end point of the titration.

1

I o

Low Limit: S.0 mh)
High Limit: &00.0 ml)

Oelete
Accept Eszcape Digit

I~
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4.513.7. MEDIA DO SINAL

Opgdo: 1 a 10 leituras

0 titulador colocard a Gltima leitura em uma “janela movel” junto com as Gltimas 2, 3 etc. leituras (dependendo da
opgdo selecionada). A média dessas leituras é exibida e utilizada para calculagdes. Fazer as médias das leituras ajuda
quando um sinal ruidoso € recebido do eletrodo.

Se 1 leitura for selecionada essa opgdo é desabilitada.

|II

Signal Averasinsg

Select the number of readinas to be
averaged.

1 Readina
2 Readinas

g Feadlhngs
4 Readinas
3 Eeadinas=s
& Readinas
7 Readinas
=
el
1

V¥
L
(=)
&
-
o=
[
(V)
—=
LA
Q
—
<z
=
P
<<
—

Feadinas
Feadings
0 Readinas

4.513.8. TAXA DE FLUXO
Opgdo: 0.3 a 10.0 mL/min (para bureta de 5 mL)

Flow Rate

Enter the titrant flow rate.

(@)

<[

I

<T

—

=

— IR-FE L min
[—

Ll

o

EE; Low Limit: 0.2 mLomin
o High Limit: 10.0 mL-min
=

sLLJ Hocept Ezcape Dl:leilgeitte
—

Nota: O fitulador detectard automaticamente o tamanho da bureta e exibird o limite alto correto de volume. A taxa
de fluxo é definida para todas as operacdes de bureta.




4.514. CRITERIOS DE TERMINACAQ
Esta tela permite que o usudrio defina o critério de término da titulagdo.

Termination Farameters —
p—
. . =
Select the option to be modified. c
Maximum Durations 1s 3 ;E
Maximum Titrant Uolume: 10,000 mbL
Termination Criterion: Eelative Drift | =
Relative Orift: 7.0 parsmin m
p—
(]
|
)
(ot
o
™m
(9]
Select | Ezcare | | |

4.5.14.1. DURACAO MAXIMA

Opgdo: 10 a 3600 segundos

Se 0 ponto final da titulagdo ndo for atingido, a titulagdo serd encerrada apds a duracio mdxima. A mensagem de erro
“Valor Fora da Faixa” ird aparecer na tela.

Maximum Ouration

Enter the time period after the titration
iz automatically stopped.

1

I =cconds

Low Limit: 10 seconds
High Limit: 3600 seconds

Oelete
Accept Ezcape Digit
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4.5.14.2. VOLUME MAXIMO DE TITULANTE

Opgdo: 0.100 a 50.000 mL

0 volume maximo de titulante utilizado na fitulagdo deve ser definido de acordo com a andlise. Se o ponto final da
fitulagdo ndo for alcangado, a titulacdo serd encerrada apds a distribuicio do volume maximo de fitulante. A mensagem
de erro (“Limits Exceeded”) aparecerd na tela.

Maximum Titrant Wolume

Enter the maximum titrant wolume to be
dizpensed.

[ 10l DCICIC T

Low Limit: 0.400 mbL
High Limit: S0.000 mL

Delete
ACCERE Escarpe Digit

45143, CRITERIO DE TERMINACAO
Opgdo: mV do Ponto Final, Deriva Absoluta ou Deriva Relativa

Termination Criterion

Select titration termination criterion.

ml) End Foint
Abszolute Drift

Select E=scape
mV do Ponto Final A titulagdo ¢ finalizada quando o potencial permanece abaixo de um valor definido por
um periodo de tempo especifico.
Deriva Absoluta A titulacto € finalizada quando a deriva real é menor do que o valor de deriva relativa
pré-definida.
Deriva Relativa Atitulagdo é finalizada quando a deriva real é menor do que a soma entre a deriva inicial

e a deriva relativa pré-definida.



45.14.4. TEMPO DE ESTABILIDADE DO PONTO FINAL
Opgdo: 1 a 30 segundos
0 potencial deve permanecer abaixo do valor de ponto final definido por um periodo de tempo especifico.

End FPoint Stability Time

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

I =cconds
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Low Limit: 1 seconds
High Limit: 30 seconds

Oelete
Accept Ezcape Digit

45145, DERIVA ABSOLUTA
Opgdo: 0.0 a 40.0 Leg/min

Ab=clute Orift

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

4.5.14.6. DERIVA RELATIVA
Opgdo: 0.0 a 40.0 Lig/min

I~

A Locnin =

FTis

-

o

Low Limit: 0.0 pgsmin 8
High Limit: 40.0 pg-min A
O

ACCERE | Escape | ELE%E | ::
=

e
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o

Felative Orift

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

=P Lsomin

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

Oelete
Digit

| Ezcape




4.5.15. UNIDADE DO RESULTADO
Opgdo: %, ppm, mg/g, g/g, mg, g, mg/mL ou ug/mL

Fesult Unit

Select the unit for vour results.
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4.5.16. FIGURAS SIGNIFICATIVAS
Opgdo: Dois (XX), Trés (XXX), Quatro (XXXX) ou Cinco (XXXXX)
Essa opcdo permite definir o formato para exibir o resultado final da titulagdo.

Significant Figures

Choose the format for wour result,

HH

KR

HEEE

bneaen .|

~

4.6. IMPRESSAOQ

14
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Se nenhuma impressora estiver conectada na entrada dedicada, ou a impressora estiver offline, uma mensagem de erro
aparecerd na tela (veja a seciio Conectando uma Impressora, para detalhes).




5. MODO DE TITULACAO

5.1. TELA PRINCIPAL

0 titulador entra em modo de tela principal pela primeira vez quando é ligado. Todas as caracteristicas do software do
H1933 podem ser acessados a partir do estado de tela principal. Isto inclui todos os parGmetros do método ajustaveis
pelo usudrio, sistema de manuseio de solventes, transferéncias de arquivos, verificacdes de calibragdo, atualizacdes de
software, opgdes de interface com PC e acessérios, bem como opcdes de bureta.

Para acessar o menu de fitulado (tela de Processo) pressione .

15:54:04 Mow 19, z0d12
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Moisture in Butter

Titrant: Composite 5
Last Standardization: Mow 13, E018 17:10

Air

General Select Method
i Pump

Options Me thod Options Burette

Atitulagdo (andlise de amostras ou padronizacdo de titulantes) é realizada com o método selecionado. Certifique-se de
que o método selecionado seja personalizado de acordo com as especificidades da aplicacdo.
Antes de realizar uma fitulacdo, certifique-se de que as seguintes condicdes sejam atendidas:

* Todos os sistemas conectados (por exemplo: sistema de solvente) estdo devidamente montados.

* A quantidode correta de solvente estd presente no béquer (entre as marcas min e max) para melhor

reprodutibilidade.

Os seguintes estdgios intermedidrios sdo executados automaticamente antes de iniciar a andlise:

* Pré-titulagdo do solvente

* Andlise de deriva (somente Entrada Automdtica de Deriva)
Quando o processo de andlise de deriva é concluido, o titulador entra em modo Tela Principal. Neste ponto, uma
fitulagdo pode ser iniciada.

ovIVINLIL 3a oaow




5.2. PRE-TITULACAO

Na pré-titulago, a dgua residual na superficie inferna do vaso de titulagdo, a dgua contida no ar preso e a pequena
quantidade de dgua do solvente s@o eliminadas.

0 HI933 reage a dgua residual adicionando o titulante até que o potencial o ponto final especificado seja alcancado.
Esta configuragdo estd associada com o método selecionado. Apds o potencial do eletrodo ter estabilizado, o titulador
passa para a Etapa de Determinacdo da Taxa de Deriva.

Quando a pré-titulacto ¢ iniciada, o agitador é ligndo automaticamente e o usudrio ndo pode trocar o método
selecionado ou acessar os pardmetros do método.

15:19:29 Dec 07, Z012 TEDSA
Stdz Smogr-mbl wes water S5td

“re=T1tratioHn
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Orift Analysiz %ﬁ]
Last Doze: ~ Standby
0.13 oL Titrant Stdz.
EFH
8. enl 800 900

Elapsed Time: 00:0Z
Uolume Deliwvered

ml)
17%.4 1.915 mL

Suspend Stop

Nota: Se a pré-titulacdo durar mais de 30 minutos, o titulador muda para 0 modo inativo. Podem ter ocorrido erros
em seu sistema de fitulacdo (béquer ndo estd devidamente selado, titulante errado ou ausente, elefrodo
desconectado ou defeituoso, efc.). Verifique o sistema e inicie a pré-titulacdo novamente.

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

Neste modo o HI933 realiza uma andlise de um minuto que determina a quantidade de umidade que vaza para a
célula a partir da atmosfera. Apesar de o recipiente de titulagdo estar bem vedado, a dgua ainda infiltrard na célula. A
quantidade de dgua que migra para a célula por unidade de tempo é conhecida como a taxa de deriva de fundo, ou @
taxa de deriva.

A taxa de deriva é determinada pelo acompanhamento do nimero de doses muito pequenas e sucessivas de titulante
necessdrias para manter a “secura” do solvente ao longo de um minuto. A taxa de vazamento de dgua para a célula é
entdo calculada e informada pelo HI933 em unidades de ig/min.

MODO DE TITULACAO




0 HI933 ird subtrair automaticamente a taxa de deriva dos resultados da fitulagdo. Isto é especialmente importante

para a precisdo da titulagdo ao analisar amostras com teor muito baixo de dgua onde a quantidade de dgua que vazou

para a célula & uma fragdo considerdvel do total de dgua fitulada durante a andlise.

15:19:50 Dec 07, Z01%8 IFNSA
Stdz bmgosml ws water Std

Fre-Titration
IF1+t ARalusis
Lazt Doze: Ztandby

il

0.50 uL Titrant Stdz.
T | -'-'
EFHM
200, 300
Orift
it Fre-Titr. WUol. [ugsmind
17%.4 1.915 mL

Select Methaod

Me thod Options Stop

Quando a deriva se torna estdvel, o titulador muda para o modo Standby.

Durante a andlise de deriva, se o titulador ndo conseguir manter a secura da célula, o titulador reverte para a pré
fitulaco.

Nota: Se 0 modo de entrada de deriva for definido como Manual, a etapa de andlise de deriva é pulada.

5.4. STANDBY

Apos a taxa de deriva ter sido determinada, o HI933 passa para o modo Standby. Neste modo, a secura da célula de
fitulacdo é mantida e a taxa de deriva é continuamente monitorada e atualizada.

No modo Standby uma andlise de amostra, padronizado de titulagtio ou sessdo de registro da taxa de deriva pode ser
iniciada, bem como a selecdo do método, personalizacio dos parGmetros do método e opcdes gerais (somente teclado
externo, pressionando < <Home>>).

Apds uma configuracdo inicial do titulador e antes da primeira titulagdo ou padronizacdo, a taxa de deriva deve ser
deixada no modo de Espera por 45 min. Isto assequra que a taxa de deriva seja estdvel e reflita a taxa real em que
0 vapor de dgua estd entrando na célula em vez de representar uma secagem lenta do ar entre o solvente e o topo da
célula. A estabilizacdo pode ser verificada examinando a taxa de deriva vs. curva de tempo que so pode ser acessada a
partir do modo de espera.

Durante o modo de espera, se a deriva se fornar instdvel, o titulador volta ao modo de andlise de deriva.

1512221 Dec 07, Z012 IFDOEA
Stdz Smogr-mbl wes water S5td

Fre-Titration
Orift Analwsis
Lazt Dose: . EXRFTElEY
0.12 ul Titrant Stdz.
I
i
EFH
Press Q00 300
Stdz. Titrant.
then add s=tandard
Orift
mll Fre-Titr. Uol. [ugr-mind
180.4 1.915 mL d.1
Uiew Select Methaod Start Std=z.

Graph Me thod Options Loa Titrant
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MODO DE TITULACAO

5.5. ANALISE DE AMOSTRA
Enquanto estiver no modo de Espera, pressione { Semee

i Analysis i*

Nota: Se o valor de deriva for zero, aparecerd uma mensagem de aviso para informar ao usudrio que o solvente pode
estar sobrefitulado.

11:42:59 Jan 07, Z019 IFDEA
Moisture in Cooking Oil
Fre-Titration

Orift Analwsis %ﬁ]
Lazt Dose: EEETEELT
o.00 ol Sample Analwsis
i
EFH
Press Q00 300
Sample Analysis,
then add sample
Orift
ml) Fre-Titr. Uol. [ug-mind
17%.4 .00 mb
Uiew Select Method Start Sample
Graph Me thod Options Loa Analysis

esperar até que a deriva se estabilize em um valor mais alto.

Add Samele

Please add the sample and enter the
sample size.

Estimated Conc. 1.000 z

Sample Size

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

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

Start Oelete

Ezcape Diait Mext

Se necessdrio, atualize a concentragdo estimada. 0 valor é usado para determinar o volume da pré-titulagdo. Os limites
ideais serdo atualizados baseados nesse valor.
Siga os passos abaixo para adicionar a amostra no recipiente de fitulagdo e determinar o tamanho da amostra.

5.5.1. TAMANHO DA AMOSTRA
5.5.1.1. ENTRADA MANUAL

55.1.1.1. TAMANHO DA AMOSTRA POR MASSA

1) Meca a massa da amostra em um prato de pesagem ou em uma seringa.

2) Deslize a tampa da amostra para fora do topo do recipiente para abrir a porta da amostra, ou insira a agulha da
seringa através do septo.

3) Adicione rapidamente a amostra através da porta de amostras ou pelo septo. Tome cuidado para que a amostra
ndo entre em contato com o eletrodo ou com as paredes do béquer.

4) Recologue a tampa da amostra na tampa de célula, ou remova a seringa do septo.



5) Determine a massa do prato de pesagem ou seringa “vazia”.

6) Calcule a massa da amostra adicionada (subtraia o massa do prato de pesagem vazio ou da seringa vazia da
massa do prato de pesagem cheio ou da seringa cheia).

7) Insira a massa calculada da amostra.

5.5.1.1.2. TAMANHO DA AMOSTRA POR VOLUME

1) Cologue uma agulha longa (aproximadamente 6 cm para melhor controle) a uma seringa de volume de precisto
suficientemente grande para segurar pelo menos um volume de amostra completo.

2) Enxdgue a seringa e a agulha com a amostra vdrias vezes, retirando uma pequena porcdo da amostra, estendendo
completamente o 8mbolo, agitando para revestir o interior da seringa e expulsando a amostra para um recipiente
de coleta de residuos.

3) Puxe amostra suficiente para dentro da seringa para pelo menos uma titulagdo.

4) Seque a parte externa da agulha com um pano ou tecido sem fiapos.

5) Insira a agulha através do septo na porta da amostra. Empurre a seringa através do septo até que o final da agulha
esteja a aproximadamente 1 cm da superficie do solvente.

6) Distribua firmemente o volume apropriado de amostra, assegurando que a amostra seja introduzida diretamente
no solvente e ndo espirre na parede do recipiente de titulacdo, eletrodo ou ponta dispensadora.

7) Puxe uma pequena quantidade de ar de dentro da célula para dentro da seringa para garantir que ndo permanecam
gotas de amostra na ponta da agulha.

8) Retire a seringa e a agulha do septo tomando cuidado para ndo tocar a agulha no solvente ou em outros
componentes internos da célula.

9) Insira 0 volume da amostra.

5.5.1.1.3. TAMANHO DA AMOSTRA POR PECAS

1) Retire o plug da amostra do topo do béquer para abrir a porta de amostra.

2) Use uma mdo enluvada, pingas ou um barco de pesagem para adicionar o némero apropriado de pecas ao
recipiente de titulagdo.

3) Recologue o plug da amostra.

4) Insira o nomero de pecas adicionadas no recipiente de titulagdo.

5.5.1.2. AQUISICAO AUTOMATICA DE MASSA A PARTIR DA BALANCA ANALITICA (APENAS VOLUME DE AMOSTRA

POR MASSA)

0 famanho da amostra pode ser adquirido automaticamente da balanca quando conectado ao titulador utilizando a

interface RS232.

Sample lleighing

Balance: Oefault

Initial Weight: 0.Z30F g

Final Weight: ——=——-

Put weighing boat on the balance.

Press <{Accept®> to update weight.

Balance
ACCERE E=zcape Zetup
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5.5.2. PROCEDIMENTO
1) Coloque a seringa ou o prato de pesagem contendo a amostra na balanca.
2) Aguarde afé que a leitura estabilize e pressione | Accept |

- )
ol 3) Adicione a amostra no recipiente do titulador.
‘="’ 4) Cologue a seringa ou o prato de pesagem vazio na balanca novamente.
o
7 Samele Weishi

3m = =21 1n
= F =] =]
LLJ Balance: ODefault
a
—l
;; Initial Weight; 0.2302 a
= Final Weight: 0.0157 g
<T
—

Put empty weighing boat on the balance.

Press <{Accept®> to update weight.

Balance
ACCERE E=zcape Zetup

0 titulador volta para a tela anterior e 0 tamanho do amostru ¢ atualizado automaticamente.

Add Samele

Please add the sample and enter the
sample size.

Estimated Conc. 1.000 “
o Sample Size L. -145 | =]
<T
()
<T
—]
— | Optimal Limits
= Low Limit: 0.15 o
— High Limit: D0.35 3
LLl
a Fress <5tart Analysis* to start the
o zample analwsis.
a = -
tart slete
g Analysis Ezcape Diait Mext

Pressione { , Start : para iniciar a andlise.

Nota: 0 usudrio deve garantir que a balanca e o fitulador estdo configurados corretamente e a funcdo de balanca estd
habilitada (veja a interface de Setup da Balanca).




5.5.3. ANALISE DA AMOSTRA

14:232121 Mow Z3, Z018 :, IFOSE
llater in 0Oil
Fre-Titration
Orift Analwsis
Laszt Dose: Standby
10.00 pL [Zample ANalysis
Titrant Wolume: . I
Initial DOrift: 67 . Bml RFH
0.4 pasmin ' Q00 300
Orift
ml) Fre-Titr. Uol. [ugr-mind
17%.4 .00 mb 0.2
Uiew Select Method Start Sample
Graph Me thod Options Loa Analysis

Pressione para inferromper a titulagdo manualmente e refornar ao modo de espera.

5.5.4. PARAR TITULACAO
Enquanto a titulacdo estiver em andamento, vocé pode interrompé-la temporariamente pressionando { s
deixara de dispensar o fitulante.

0 ID do relatdrio da titulagdo também ¢ exibido dentro da janela do grdfico.

5.5.6. RESULTADOS
Quando o ponto final é alcangado, a fitulagdo € terminada e a tela a seguir é exibida.

Sample Analwvsis Fesult

059 .4...

ltration Loample ter
Analwsis DOuration: 05:54 [mmiss]
Drift WValue: 1.2 parsmin
Sample Sizel 0.2145 a
Standardized Titrant Conc.: 1.000ZF mg.-mL
Ualume Deliwvered: O.443 mL
Report ID: EF_00042
Uiew Average
| Escare Report | | Rezults=

Esta tela exibe informagdes sobre a fitulagdo (duracdio, valor de deriva utilizado para compensagdo, tamanho da amostra,
concentracdo de fitulante, volume de titulante dispensado, ID do relatdrio de fitulagdo).
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Feview Fesult
e KF_000456. RPT m

] HI933 - Titration Report
8,, Method Hame: Water in 0il

Time b Date: 14: 32 How 3, EZ018
- Titration IO: KF_oO04eé
[~"4
| M Ualumelml] mll Time
()] Q 0. 00oo SEZ. 1 o0 00:00
P 1 0.0000 SEF. 1 00:oo:ol
— z 0. 0040 S5z, 0 oo:00:03
(T8 3 0. 0030 559,49 o0 00:05
(o 4 0.0070 554.5 00:00:08
- 5 0.0450 540,49 oo:0o0:in
<
— Ui Frint F F

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

E Graph Eszcaps Report Ug Down

Pressione { et para ver o grdfico de fitulaggo.

{"Average |

Ao pressionar § ‘xeree ¢ os resultados sero adicionados ao Histérico de Andlise de Amostra, a fim de obter uma média

de resultados de fitulagdo.
Use as teclas /a\ e \v/ para percorrer a lista de resultados.

Sample Analysis Historw

Date-Time Sample Conc.lepml

# How ca, 019 14837 =149, 2
# Mow 23, EOL1E 14:350 2159.3
# Mow 3, EOLE 14:05 2132.3
(e}
<T
I
<T
—
E Standardized Titrant Conc.: 1.000Z masmL
— Sample Size: 0.z2145 g
T—
LLl .
o) Average Sample Conc.: Z146.9 ppm
Standard Deviation: 12. 6673 ppm
o
=)
Unselect| Eszcape bDelete
—

Nota: Quando ndo houver resultados selecionados, fracos aparecerdo nos campos de Concentracdo Média da Amostra
e Desvio Padrdo.




5.6. PADRONIZACAO DE TITULANTE

Enquanto no modo de Standby, pressione ff:’am

11:14:19 Dec 10, Z018 IFDEA E
Stdz Pmosml wes water 5td ——
: : c
Pre-Titration b —
Orift Analwsis rﬁﬂ —
L + D H =tandby
a|:|5_ 75 I:;JSLE Titrant Stdz. e
;i: m
EFH EE
Press Q00 300 —
Stdz. Titrant, -~
then add s=tandard c
" )
Orift 2
ml) Fre-Titr. Uol. [ugr-mind w
176.7 0.034 mlL Z2.a
Uiew Select Method Start Std=z.
Graph Me thod Options Loa Titrant

Nota: Se o valor de deriva for zero, uma mensagem de aviso serd exibida para informar o usudrio de que o solvente
pode estar sobretitulado.

5.6.1. ADICIONANDO O PADRAO
0 usudrio deve adicionar o padrdo no béquer e inserir o tamanho do padrdo. As unidades de tamanho da amostra so
deferminadas pela configuracio do método.

Add Standard

Please add the standard and enter the
standard size.

=
(e )
Standard Size DI S (e )
o
(w)
Optimal Limits m
Low Limit: 0.75 o —
Hiah Limit: 1.75 a pu—
(e
—
Fress <Start Stdz.> to start the >
titrant standardization. V)
>
E:g;t Eszcape DDeilgeitte Balance o

Siga 0 mesmo procedimento usado para adicionar amostras (veja a se¢do Andlise de Amostras).




5.6.2. INICIAR A PADRONIZAQAO
i para iniciar a padronizagdo.

‘Iﬂ 11:52:02 Dec 10, 2018 (Mg [TFOCE

8,, Stdz Pmosml wes water 5td

= Fre-Titration

o= Drift Analysis rﬁﬂ

| Lazt Dose: Standby

(%] o.00 ol 1trant Stdz.

E Titrant Wolume: 51;
Initial DOrift: - EFHM

(=] Z.2 pasmin 51.1nL 300,/ 900

d

<z

-

E Elapsed Time: 00:10 Orift

E ml} 1 - [ug-mind
698. 4 -
.:,Upiaepwh Suspend Stop

Nota: Durante a padronizacdo de fitulantes, o usudrio tem as mesmas opcdes de uma andlise de amostra (veja a
secdo Andlise de Amostra).

Quando a padronizagdo do titulante é concluida, o usudrio tem duas opcdes para atualizar a concentracdo do fitulante:

Ao pressionar { <72 | o usudrio pode calcular a média da concentragdo do fitulante usando mais resultados.

Standardization Eesult

2.2290

o

S,, ltration Lompleter

5 Analwsis Duration: o436 [mmiss]
E Drift WValue: 1.7 parsmin
|: Standard Size: E.RELD g
Ll Standard Concentration: 0.99720 marg
o Uolume Deliwvered: 1.310 mL
8 Report ID: KF_oooa4
= Escore | popore | tramn | Avsuiis




5.6.3. RESULTADO DA MEDIA DA PADRONIZACAO DE TITULANTES

média de concentragdo de fitulane.

: 0s resultados podem ser adicionados ao histarico de andlise da amostra a fim de obter uma

Date<Time

Titrant Standardization Historw

TiterlmarmbL]

# Dec

10, 2015 1:2:4
10, FOis J7:c

o]

Standard Water Content:
Standard S5ize:

0.3920 mg- 9
Z.9210 o

Average Titer:
Standard Dewviation:

Z.E145 mg-mL
0.0z04 mg.-mL

Uhselect

Ezcape

Update
Titrant

Oelete

Use as teclas /a\ e \v/ para navegar pela lista de resultados da concentraggo.
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FUNCOES AUXILIARES
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6. FUNCOES AUXILIARES
6.1. BOMBA DE AR

A bomba de ar é usada para adicionar ou remover o solvente no béquer de titulacdo sem exposicio d umidade
atmosférica.

6.1.1. ENCHENDO 0 BEQUER
Para adicionar solvente ao recipiente de fitulacio:

1) Pressione {

solvente ndo estiver fluindo ou estiver fluindo muito lentamente, verifique se o conjunto da tampa do frasco estd

montado e selado corretamente e que a mangueira de manuseio de liquidos alcanca o fundo do frasco de solvente.

Hir Pump

Select a menu option.

Air Pump Eunning

Automatic Shutoff in 19 seconds ...

Stop
Fillina

3) 0 HI933 solicitard ao usudrio que verifique se a célula de titulagdo foi preenchida até a linha “Min” (aprox. 50 mL)
[ accent | para voltar ¢ tela principal.

Estimated Cell Uolume

Canfirm the cell has been filled fto
the "MHin" line or snter approximate
cell wolume.

T L

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

O=lete
Digit

| Ezcape




6.1.2. ESVAZIANDO 0 BEQUER

Para remover os residuos do recipiente de fitulacio:

1) Desrosqueie ligeiramente a conexdo da mangueira de residuos e deslize a mangueira para baixo até que ela atinja
0 fundo do béquer.

2) Natela de Bomba de Ar, pressione | . e e deixe a bomba funcionar até que todos os residuos foram removidos.

L Emptying ;

3) Pressione { .S i para desligar a bomba de ar. Se i S i ndo for pressionado, a bomba de ar ird desligar

automaticamente apds 60 segundos.
4) Cologue 0 tubo de residuos de volta em sua posicio original e aperte novamente a conexdo.

6.2. BURETA

Burette
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Select a menu option.

Rinse Tip
Marual Dizpensze
Furae Burette

The current pump iz: Pump 1
Current burette wolume is= 5 mbl.

Select Ezcape

Nota: Ndo execute funcdes de bureta com solvente abaixo do sinal “Min”. Fazendo isso, pode borrifar o fitulante na
parte superior do béquer ou outros componentes.

6.2.1. PREPARANDO A BURETA

Apds a adicdo de solvente a célula de titulagdo, a bureta pode ser preparada com ftitulante. O processo de preparacdo
consiste em vdrios ciclos de enchimento e esvaziomento da bureta com fitulante. Ele garante que qualquer ar, dgua ou
vapor de dgua na bureta ou na mangueira seja removido.

Dois ciclos de lavagem da bureta sdo mostrados na figura abaixo. A mangueira de distribuicdo é conectada no lado
direifo e 0 mangueira de aspiracio no lado esquerdo.

STUVITIXNY STOINNA

~




Nota: Antes de iniciar esta operacdo, a mangueira de succdo deve ser inserido no frasco de fitulante.

0 ndmero de enxdgues da bureta pode ser ajustado entre 1 e 5 (recomendamos pelo menos trés enxdgues para garantir
que as bolhas de ar sejam completamente removidas).

Total Burette Finses

Enter the total number of burette rinses.
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A minimum of three rinses i= recommended.

Oelete
Accept | Escare Dicit

6.2.2. ENXAGUE DA PONTA
Uma dose de 0.25 mL de titulante serd distribuida pela bureta quando esta operacio for selecionada. Esta operaco
eliminard qualquer confaminagdo da ponta de distribuigdo anti-difusdo.

6.2.3. DISTRIBUICAO MANUAL
Opgdo: 0.000125 a 4.750 mL (bureta de 5 mL)
A Distribuictio Manual permite a dosagem de um volume de titulante definido. Selecione a opciio Manual Dispense e

deverd ser inserido.

Manual Uolume Oispense

Enter the walume to be dispensed.

~

FUNCOES AUXILIARES

[ 1. L0 T

Current burette wolume is 5 mbL.

Delete
ACCERE Escape Digit




6.24. PURIFICAQAO DA BURETA
Esta opgdo permite que a bureta seja esvaziada antes da limpeza e/ou armazenamento.

Nota: Antes de iniciar esta operacdo, retire a mangueira de succdo do frasco de titulante.
As figuras abaixo mostram as etapas de uma operado de purificacdo da bureta.

T

1 2

6.3. AGITADOR
Nota: Quando o agitador personalizado € selecionado (veja a secdo Opgdes Gerais), os comandos relacionados ao
agitador ndo estdo disponiveis.

0 agitador pode ser ligado e desligado pressionando enquanto estiver no modo de tela principal.
Durante o processo de fitulagdo, a velocidade de agitacdo pode ser ajustada manualmente, usando as as teclas @

o).
Nota: Durante o processo de fitulacdo, o agitador ndo pode ser desligado.
6.4. RESULTADOS

Para acessar a fela Pardmetros de Dados, pressione .
Nesta tela, vocé pode acessar as seguintes opgoes:

Oata Farameters MPOSA

Select a menu option.

' [=4* =411} s 1‘ PO T
FEeuview Available Reports
GLF Data

Meter Information

Setup Titration Report
Result History

Select Ezcape
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6.4.1. VER ULTIMO RELATORIO DE TITULACAO
Reveja o dltimo relatdrio de fitulaco.

v Feview Eesult
o
=l F_ 00045 . RPT

ol m
e
("4 HI933 - Titration Report
Jr
(V0] Method Hame: Water in 0il
= Time & Date: 14: 37 How 23, Z018
— Titration ID: EF_0004&
LA
o M Ualumelml ] ml) Time

u} 0, 0000 SEZ.1 ooz
— 1 0, oo0o0 SEZ.1 ao:oo:od
<T Z o,0010 SEZ.0 ao:ooxos
e | 3 0.0030 559. 9 00:00:05
= 4 0,00720 S04, S ao:oo:os
=T =1 0,0450 549,99 ao:oa:din

Uiew Frint Faae Faae
Graph Eszcaps Report Ug Down

As informacdes presentes no relatdrio se baseiam nas selecdes feitas na tela de Configuracdo de Relatorio de
Titulagdo.
As segumTes teclas de opco estdo disponiveis:
 Ver Grdfico de Titulaco.
 Imprimir Relatdrio de Titulagdo.
“oltar o telo anterior.

{ et Teclas podem ser ufilizadas para navegar pelas pdginas.

6.4.2. VER RELATORIOS DISPONIVEIS
Até 100 relatorios podem ser salvos no titulador. Para ver um dos relatorios salvos, destaque um relatdrio e pressione

View

v Report ;

1

(== Auzilable FEeports

=

=| Highlight a report & press {lUiew Report?

>< to see the detailed data.

=

<T ater 1h Al

w T1tr‘at1u:un Report 14:50 MHaw 23, ZDiB

hrfl] Water in 0il IO:kKF_0O004e

T ) Titration Report 14: 322 How 23, Z012

wn Water in 0il IO:KF_00045

= Titration Report 14122 Maw 23, 018

e Water in 0il I0:KF_00044

L Titration Report 11:132 Maow 23, EZ012
Water in 0il IO:KF_00043
Titration Report 11:0Z Maow 23, E013
Orift Report IO:0DR_00042

07:04 How 23, 2015

Hudranal Comp. 3 Stdz . IO:KF_0O0041
Titration Report 16129 Maw 21, Z018
Uiew Uiew Frint Oelete
Graph Ezcare Report Report Report

0 relatorio confém apenas as informagdes selecionadas em Configuragdo de Relatdrio de Titulagdo durante o
geracdo do relatdrio.
As segumtes teclas de opco esfdo disponiveis:
 Jew "t Ver Grdfico de Titulagdo.
t Ver Relat6rio Selecionado.
-  Imprimir Relatdrio de Titulagdo.
 Apagar Relatorio Selecionado.

i Refornar a tela anterior.




6.4.3. DADOS GLP
Opdo: até 20 caracteres

GLF Data

Select a menu option.

Lompany Mames .
Operator Hame!

Electrode Hame:

Field 1:

Field Z:

Field 3:

Select E=zcape
Nome da Empresa: Permite que 0 nome da empresa seja registrado em cada relatdrio.

Nome do Operador: Permite que 0 nome do operador seja registrado em cada relatorio.

Nome do Eletrodo: Permite que 0 nome do eletrodo seja registrado em cada relatorio.

Campos 1,2, 3: Permite que qualquer informacdo adicional seja registrada em cada relatdrio.

Os campos devem ser selecionados em Configuragdo de Relatorio de Titulagdo para que sejam exibidos no relatorio

de fitulagdo.

6.4.4. INFORMACOES DO MEDIDOR
Exibe dados de configuracdo do titulador.

Meter Information
HI 933 Karl Fischer Uolumetric Titrator
SERIAL MHUMEER
Titrator Serial Humber: 101Z9001610E
Analos Board Serial Humber: Z01Z9001&10F
Fump Serial Humber: 401220013101
Stirrer Serial Mumber: e01z60103101
SOFTWARE UVERSIOH
Titrator Software Uerszion: wil, o
Baze Board Sof tware Usrsion: wil, o
Fump Sof tware Uersion: wil, o
Stirrer Software Werszion: wil, o
RESOURCES WVERESIOHN
String Resources Wersion: wil, o
Menu Resources Uersion: wil, o
Error Resources Uersion: wil, o
Help Resources Uersion: i, 0
Analog Calibration Date: Oct 18, 2042
Escape Frint
Ndmero de série do titulador: 0 nomero de série da placa mde do titulador.
Ndmero de série da placa analdgica: 0 nomero de série da placa analdgica do titulador.
Ndmero de série do Agitador : 0 nimero de série do agifador.
Versdo do Software do Agitador: A versio atual do software do agitador.
Versio do software do titulador: A versdo atual do software instalado no titulador.
Versdo do software da placa de base: A verso atual do software presente na placa de base do fitulador.
Data de calibragdo analdgica: Data de calibragdo do fabricante da placa analdgica.
Versio dos Recursos: A versdo atual dos recursos de texto.

Nota: Se transcorrido mais de 1 ano da data de calibracdo da placa analégica, @ mensagem Calibracdo Analégica
Vencida aparecerd na telo principal. Entre em contato com a assisténcia técnica da Hanna Instruments Brasil
para saber como proceder.
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6.4.5. CONFIGURACOES DO RELATORIO DE TITULACAO
Personalize um relatorio para registrar os resultados da titulagdo. Um asterisco significa que a opco serd incluida no
relatorio de titulagdo.

et Up Titration Report

Select fields to be sawved in the report.

Feszult and Units
Titration Method
Standard-Sample Size
End Foint Uolume
Titration DOuration
Oate and Time
Titration Ended EBw

R A A A 4

Operator MHame
Electrode Mame
Field 1
Field &

V¥
L
(=)
&
-
o=
[
(V)
—=
LA
Q
—
—
=
P
<<
—

Save Faae Fage
Unselect| Escape Report Up Down

6.4.6. HISTORICO DE RESULTADOS
Essa opcdo permite que o usudrio acesse o histdrico de andlise da amostra e a média dos resultados de titulacdo.

(Vo] .. .

Ll Ut|||zeussetas /~\ e \v/ para navegar pela lista de resultados.

E Use { seect | para escolher as amostras que serdo usadas como médic.

>

52 Sample Analysis History

ok

e ) Date~Time Sample Conc.lepeml
—i # Moy ra, o189 14127 =149, 2
% # Mow z3, Z018 14:50 2159.3
e # Mow z3, E018 14:05 Z13E.3

Standardized Titrant Conc.: 1.000E masmL

Sample Size: 0.z2145 g

Average Sample Conc.: Z146.9 ppm

Standard Deviation: 12. 6673 ppm
Unselect| Eszcape bDelete

Nota: Quando nenhum resultado for selecionadbo, riscos irdo aparecer nos campos de Concentracdo Média da Amostra
e 0 Desvio Padrdo.




7. MANUTENCAO E PERIFERICOS
7.1. MANUTENCAO DA BURETA

A bureta de 5 mL incluida com o fitulador atende e excede a norma IS0 8655 para a entrega precisa de liquidos por
uma bureta de pistdo acionada por motor.

7.1.1. CONJUNTO DA BURETA

0 conjunto da bureta consiste em uma carcaca rigida que sequra a seringa de vidro e uma vdlvula de 3 vias e estd
conectada ds mangueiras de fitulante. A bureta é fornecida com uma seringa de 5 mL e com todos os acessorios para
montagem (Veja a secdo Setup).

Nota: A mangueira de distribuicdo tem duas extremidades encaixadas. Uma das extremidades é equipada com um
encaixe de bureta e a outra é equipada com um encaixe de béquer.

71.1.1. TROCANDO A BURETA
Retire a bureta do encaixe da bomba deslizando-a para frente e depois deslize a nova bureta no lugar (veja a figura
abaixo).
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71.1.2. DESMONTAGEM DA MANGUEIRA DE DISTRIBUIQ[\O E DA MANGUEIRA DE ASPIRAQ[\O
Tanto as mangueiras de aspiracdo quanto os de distribuigdo t8m um encaixe e um protefor de mangueira. A mangueira
de aspiracdo serd montada no lado esquerdo e a mangueira de distribuicao serd montada no lado direito da bureta.
Para remover a mangueira de distribuicdo e a mangueira de aspiracdo, siga estes passos:

e Remova o protefor de mangueira azul (A) deslizando pela mangueira de titulante transparente

* Remova a frava da mangueira (B) do suporte da bureta

* Desrosqueie o encaixe (C) em sentido anti-hordrio para remové-lo do suporte da bureta.

* Deslize a mangueira de titulagdo transparente pelo encaixe.

s0)119j11ad 3 opiuajnupu
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manutengdo e periféricos

71.1.3. MONTAGEM DA MANGUEIRA DE DISTRIBUI(;AO E DA MANGUEIRA DE ASPIRAQAO
Para fixar a mangueira de distribuicdo e a mangueira de aspiragdo, siga estes passos:
* (ologue a extremidade de ponta lisa da mangueira de titulagdo na saida da valvula (A) e aperte o encaixe em
sentido hordrio para apertar. 0 mais alto dos 9 cortes deve ser vertical na posicdo final.
* Dobre a mangueira na posicdo vertical para entrar no corte mais alto do encaixe (C)
* (ologue a trava da mangueira (B) no encaixe.
* (oloque o protefor de mangueira azul (E) deslizando sobre a mangueira de titulante transparente, o protefor ficard
na trava do encaixe da mangueira.
* Repita estes passos para a mangueira de aspiraco.

71.14. LIMPEZA DA BURETA
Para limpar a bureta, siga estes passos:
* Se a bureta estiver cheia de titulante, retire a mangueira de aspiracto do frasco de fitulante e purifique a bureta
(veja a seqdo Fundes Auxiliares)
* Insira @ mangueira de aspirac@o no solvente Karl Fischer
* Prepare a bureta para enché-la com solvente (usar 2 enxdgues) (veja a segdo Fungdes Auxiliares)
* Durante o segundo enchimento da bureta, remova a mangueira de aspiracdo do solvente ou solucdo de limpeza
e deixe que o ar substitua o liquido na bureta.
Se este simples procedimento de limpeza ndo for adequado, continue com estas etapas:
* Deslize a bureta para fora do conjunto da bomba
* Remova as mangueiras de distribuicdo e de aspiracdo. Limpe-as separadamente ou insira novas mangueiras
* Use a HI900942 Ferramenta de remocdo de bureta para remover a tampa de protecdo da parte de baixo do
conjunto da bureta.
* Desrosqueie manualmente a seringa do conjunto de bureta
* Extraia o pistdo da seringa
* Limpe o pistdo e a seringa com solucdo de limpeza apropriada
* Remova o excesso de liquido.

Nota: Lave as mangueiras, seringa e pistdo com solvente seco (etanol, isopropanol ou metanol) antes de remontar
para remover qualquer excesso de dgua.

Aviso! Fvite encostar as mdos diretamente no titulante. Evite derramar o titulante. Limpe o lado externo da seringa
e do pistdo para remover produtos quimicos agressivos. Néo toque na parte branca de PTFE do pistdo ou nas
paredes internas da bureta com as mdos nuas ou materiais gordurosos.



Consulte a ficha de seguranca (MSDS) do fabricante para obter instrugdes de manuseio seguro.

71.2.

Antes de iniciar uma titulactio, a bureta deve ser devidamente preenchida com titulante, a fim de obter um resultado
preciso e repetivel. Para preencher a bureta, siga os proximos passos e recomendagdes:

Reinsira o pistdo na seringa

Use os dedos para rosquear a seringa no conjunto da bureta

Reinsira a tampa de protecdo na parte inferior do conjunto da bureta. Posicione cuidadosamente a tampa na
bureta

Deslize a bureta para dentro do suporte. Posicione o eixo do pistdo para acoplar corretamente a bomba
Recomenda-se encher a bureta trés vezes com um novo titulante.
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PREPARACAO DA BURETA (PREENCHENDO COM TITULANTE)

s0)119j11ad 3 opiuajnupu

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

Insira @ mangueira de aspiracdo no frasco de titulante somente quando o pistdo estiver descendo e tiver atingido
cerca de Y4 a partir do topo.

Para evitar a presenca de bolhas de ar dentro da bureta, certifique-se de ter um fluxo continuo de liquido
dentro da bureta. E normal o presenca de um pouco de ar logo acima do nivel do liquido durante o primeiro
enchimento. O proximo enchimento evacuard todo o ar, nenhum ar serd deixado na valvula.

As vezes, durante este processo, um leve toque de dedo nas mangueiras & dfil para remover qualquer bolha de
ar residual.
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7.2. MANUTENCAO DA SONDA

A manutengdo adequada da sonda é crucial para medicdes confidveis e para prolongar a vida dtil da sonda. A frequéncia
da manutenciio dependerd em grande parte do fipo de amostras que forem analisadas. A manutencto pode ser
necessdria se qualquer um dos seguintes aspectos for observado:

* FEletrodo com resposta lenta ou sem resposta;

e |Leituras rvidosas de mV;

* Detritos sobre ou entre os pinos do eletrodo;

* Revestimento sobre os pinos de eletrodos.
Se estes sinais forem observados, os pinos do eletrodo podem estar sujos. Lave o eletrodo com um solvente apropriado
para o tipo de amostra utilizada - o metanol geralmente é suficiente.
Deixe a sonda secar completamente antes de reinstalar.
Se for necessdria uma limpeza mais profunda, mergulhe o eletrodo na solugdo de limpeza de uso geral para eletrodo de
pH HI7061, depois enxdgue com dgua seguida de metanol. Deixe secar antes de reinstalar.
Apds deixar que a sonda seque, verifique se ndo ha fissuras de vidro, especialmente perto dos pinos do eletrodo Troque
0 eletrodo se alguma rachadura for encontrada.

Aviso! Tome cuidado para proteger os pinos do eletrodo de danos! Evite o uso de escovas/abrasivos para limpar os
pinos. Os pinos podem dobrar-se facilmente, o que causard erros permanentes nas leituras de mV/!

7.3. PERIFERICOS

7.3.1. CONECTANDO UMA IMPRESSORA
Uma variedade de impressoras paralelas pode ser conectada a porta paralela do titulador usando um cabo padrdo
DB25.

mimm

nnnnnnn

Power 241

Aviso! 0 titulador e a impressora externa devem estar ambos desligados antes de serem conectados.



7.3.2. CONECTANDO A UM COMPUTADOR
0 titulador pode ser conectado a um computador usando um cabo USB. 0 software HI900 deve estar instalado no PC.
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Conecte 0 cabo a porta USB no painel traseiro do titulador.

Conecte o cabo a porta USB do PC.

Entre na tela Conexdo USB com PC no titulador (veja a secto Opcdes Garais).
Inicie o software HI900 e depois selecione a porta USB apropriada no PC.

USBE Link with PC

Ihactive

Speed 19200

s0)119j11ad 3 opiuajnupu

| Ezcape | | |

0 aplicativo HI900 permite a transferéncia de métodos e relatorios entre o titulador e o computador.

Aviso! A conexdo,/disconexdo do CABO DE ENERGIA, CONJUNTO DA BOMBA, IMPRESSORA ou BALANCA deve ser
feita quando o titulador e dispositivos externos estio desligados.
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manutengdo e periféricos

7.3.3. CONECTANDO UM TECLADO EXTERNO

Esta conexdo permite 0 uso de um teclado externo PS/2 PC, além do teclado do fitulador.

= ©

A correspondéncia entre o Teclado do Titulador e o teclado externo do tipo 101 dos Estados Unidos é:

Teclado Externo (tipo 101 dos Estados Unidos)

Teclado do Titulador

Tecla de Funggo F-1

Tecla de Fungdo F-2
Tecla de Funggio F-3
Tecla de Fungdo F-4 [cevice
Tecla de Funggo F-5 Tecla de opgdo 1 (da esquerda para direita)
Tecla de Funggio F-6 Tecla de opgdo 2 (da esquerda para direita)
Tecla de Fungo F-7 Tecla de opgdo 3 (da esquerda para direita)
Tecla de Funggio F-8 Tecla de opgdo 4 (da esquerda para direita)
Tecla de Funggo F-9 Tecla de opgdo 5 (da esquerda para direita)

Tecla de Fungio F-10

start
stop

Tecla de Seta: Para Cima

Tecla de Seta: Para Baixo

Tecla de Seta: Esquerda

Tecla de Seta: Direita

Page Up

Page Down

Teclas Numéricas: 0 9

Enter

Teclas Alfanuméricas

Permite enfradas alfanuméricas




8. OTIMIZACAO DE METODOS
8.1. CONFIGURACOES DE TITULACAO

As configuracdes de fdbrica incluidas com os métodos padrdo foram desenvolvidas pela Hanna Instruments a fim de
fornecer resultados precisos para a maioria das amostras sem exigir a entrada adicional dos analistas ou o ajuste fino do
método. Entretanto, a fim de atender a uma variedade maior de tipos de amostras e matrizes, todos os parGmetros de
fitulagdo do H1933 sdo personalizdveis. Esta secdo fornece as descricoes dos parcmetros crificos de titulado necessdrios
para um analista modificar um método padrdo ou desenvolver um método de titulagdo a partir do zero.

0s métodos do H1933 podem ser modificados e personalizados com base nas exigéncias da amostra, matriz da amostra
e formulagdo do reagente. As configuracoes modificdveis do usudrio so separadas em duas categorias: Pardmetros de
Controle, que definem funcdes criticas que determinam o curso de uma fitulagdo e definem a forma como as titulagdes
stio terminadas, e Opgdes de Métodos, que controlam caracteristicas menores que ndo afetam diretamente as medides
e permitem principalmente aos usudrios avangados encurtar os fempos de fitulacdo.

8.2. PARAMETROS DE CONTROLE

8.2.1. POTENCIAL DE PONTO FINAL E CORRENTE DE POLARIZAQ[\O

0 HI933 utiliza o sistema de eletrodo polarizado conhecido como indicacdo bivoltamétrica. O fitulador monitora a
fensio necessdria para manter uma corrente de polarizagdo constante (1) entre os pinos de um eletrodo Karl Fischer
de platina dupla durante o curso de uma titulagdo.

Durante uma titulacGo, nenhum excesso de iodo estd presente. Para manter a corrente de polarizacio definida, o HI933
deve aplicar uma tenso relativamente grande através dos pinos do eletrodo.

No ponto final da fitulacdo, a quantidade de iodo adicionada é igual a quantidade de dgua da amostra. Quando um
excesso de titulante for adicionado, 0 iodo estd presente na solugdo. O excesso de iodo é facilmente reduzido, e o iodeto
resultante é facilmente oxidado em reagdes de eletrodos no cdtodo e dnodo respectivamente. A facilidade destas reagdes
forna possivel manter a corrente de polarizac@o constante em um potencial de eletrodo muito menor.

Em teoria, uma grande mudanca no potencial do eletrodo indica o ponto final. Na pratica, um ponto final de titulacdo é
atingido quando o potencial do eletrodo cai abaixo de um valor definido pelo usudrio e o citério de terminacdo
escolhido ¢ atendido.

A escolha do potencial do ponto final deve ser baseada, principalmente, na corrente de polarizagdo e, em menor grau,
na composicdo do solvente Karl Fischer e na matriz da amostra. Se a corrente de polarizacdo for alterada, o potencial do
ponto final também deve ser alterado. Além disso, hd armadilhas a serem evitadas ao escolher um potencial de ponto
final. A selectio de pontos finais que sdo fanto “muito altos” quanto “muito baixos” resultard em longos tempos de
fitulagdio e reprodutibilidade deficiente. Pontos finais que sto “muito altos” stio aqueles que resultam em pontos finais
que ou precedem ou coincidem com o ponto de equivaléncia, de modo que a concentracdo de iodo em excesso ndo é
detectada de forma confidvel. Os potenciais de pontos finais sio considerados “muito baixos” quando correspondem a
um grande excesso de iodo na célula de fitulagdo.

Além disso, a duracdio de uma fitulacdo é proporcional d corrente de polarizacdo. Assim, o tempo de titulagdo pode
ser reduzido através do aumento da corrente de polarizacgo. Enquanto o valor padrdo da (1,,) de 20 LA resulta na
fitulacdo mais rdpida do que as opcdes menores de 1, 2, 5, 10, e 15 A, um aumento adicional para 30 ou 40 A
ndo encurta significativamente uma titulacdo. Entrefanto, a escolha de correntes de polarizaco mais altas ird acelerar
a confaminagdo do eletrodo e potencialmente degradar as amostras usando sistemas especiais de solventes.
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OTIMIZACAO DE METODOS

8.2.1.1. PARAMETROS DE DOSAGEM

0 HI933 prevé o ponto final proximo e reduz os volumes de titulagdo adicionados até que o ponto final seja alcancado.
Este é um processo controlado por software conhecido como dosagem dindmica. A dosagem dindmica impede a adicio
de titulante além do ponto final e fornece uma densidade de dados melhorada nas proximidades do ponto final,
resultando em uma deferminaco precisa do ponto final e titulacoes mais rapidas. O volume minimo e maximo da dose
deve ser ajustado apropriadamente pelo usudrio para que a dosagem dindmica seja eficaz.

8.2.1.1.1. DOSAGEM MINIMA

Diminuir a dose minima aumenta a precisdo, mas prolonga o tempo de fitulacdo. A Gnica excegdo é quando o tempo de
estabilidade foi selecionado como ritério de terminagdo e hd uma alta taxa de deriva. Sob estas circunstdncias, a dose
minima deve ser suficientemente grande para manter o potencial do ponto final, reagindo toda a dgua devido a taxa
de deriva ao longo do periodo de tempo escolhido. Aumentar a dose minima diminui o tempo de titulagdo, mas reduz
a preciso e aumenta a chance de sobretitulaco.

8.2.1.1.2. DOSAGEM MAXIMA

0 volume maximo de dosagem deve ser adaptado de acordo com a formulagdo e concentragdo do titulante. O volume
mdximo da dosagem deve ser ajustado o mais alto possivel sem exceder a taxa de reacdo do sistema reagente. A
fabela abaixo fornece doses maximas sugeridas para sistemas de reagentes populares com base em suas taxas de
reacdo relativas. A maneira mais eficaz de otimizar o volume mdximo de dosagem é considerar a duracdo da titulagdo
e examinar a forma da curva de titulago. Caso o volume mdximo da dosagem seja muito alto, o iodo serd adicionado
mais rapidamente do que a taxa de reacto da fitulagdo. Este excesso de iodo resultard em uma queda acentuada no
potencial do eletrodo que serd interpretado pelo HI933 como um ponto final proximo. Isto, por sua vez, resultard no
algoritmo de dosagem dindmica reduzindo o tamanho da dose até que o excesso de iodo tenha tempo para reagir. 0
tamanho reduzido da dose inferrompe efetivamente a titulagdo e adiciona tempo considerdvel a durado da fitulagdo. A
fitulagdo serd interrompida repetidamente desta forma, de modo que o tempo total de titulacio seja maior, mesmo que
0 valor mdximo de dosagem seja definido para um grande volume. A curva de titulacio resultante mostrard:

Graph of Titration Oata
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Como as taxas de reagtio sdo mais rapidas com reagentes de dois componentes do que aquelas observadas com
reagentes de um componente, o volume maximo de dosagem pode ser ajustado ligeiramente mais alto quando se usa
sistemas de dois componentes. No caso em que a dose mdxima for muito baixa, o tempo de titulagdo serd prolongado.



Sistema de Reagente Karl Fischer Volume Méimo de
Dosagem
Sistema de Um Componente 20030 uL
Sistema de Um Componente para aldeidos e cefonas 200 25ul
Sistema de Um Componente formulado com piridina 15020 ul
Sistema de Dois Componentes 40 0 60 ul
Sistema de Dois Componentes formulados com piridina 25030 ul

8.21.2. MODO DE DOSAGEM MAXIMA

Se essa opgdo for habilitada, quando o valor de mV for maior que 150 mV do ponto final definido, o algoritmo sempre
ird dosar o valor mdximo, assim, reduzindo o tempo de fitulaco.

Se a fitulacdo estiver ruidosa, existe o risco de fitulagdo excessiva da célula.

8.2.1.3. INCREMENTO TEMPORIZADO

Este ajuste controla a quantidade de tempo entre as doses sucessivas de fitulante.

Ajustar o tempo do incremento é importante para assegurar que o fitulante tenha tempo adequado para se misturar
com a amostra, de modo que o eletrodo meca uma solugdo homogénea antes que o titulador tome a decisdo sobre o
tamanho da proxima dose de titulante.

0 valor do tempo de incremento depende do tipo de sistema de reagente que estd sendo utilizado. Enquanto o valor
padrdo de T segundo é compativel para uso com qualquer sistema de reagente, as fitulagdes usando sistemas de
reagentes de dois componentes podem ser aceleradas diminuindo o tfempo entre doses sucessivas.

8.21.4. MODO DE INICIO

0 HI933 pode ser ajustado tanto para o modo normal quanto para o modo de inicio cauteloso. A caracteristica de inicio
cauteloso & projetada para evitar a sobretitulagdo acidental de uma amostra com teor muito baixo de dgua. No modo
de inicio cauteloso, 0 H1933 inicia uma fitulagdo usando a dose minima especificada pelo usudrio em vez de comegar
com metade da dose maxima, como no modo de inicio normal.

8.21.5. MEDIA DE SINAL

0 valor escolhido para o ajuste da média do sinal determina quantas leituras serdo usadas para fazer o média para
produzir um Gnico ponto de dado na curva de titulacGo. Enquanto valores mais altos de 3, 4 até 10 leituras reduzem o
fempo de resposta do eletrodo, eles também resultam em uma curva de titulagdo “mais suave” que pode resultar em
uma titulagdo mais rpida (leituras Gnicas instdveis podem fazer com que o tamanho da dose seja reduzido).

8.2.1.6. TAXA DE FLUXO
A configuracdo da taxa de fluxo especifica o volume de fitulacGo entregue por minuto. A taxa de fluxo padrdo deve ser
usada para a maioria das titulagdes. Nos casos em que o titulante & mais viscoso, a taxa de fluxo pode ser reduzida.

8.2.2. PARAMETROS DE FINALIZACAO
0 HI933 fornece uma opgdo de trés critérios pelos quais uma titulacio pode ser considerada como tendo alcancado um
ponto final com sucesso.

8.2.2.1. TEMPO DE ESTABILIDADE

Quando este critério de ferminacto é selecionado, considera-se que uma titulagdo atingiu um ponto final quando o
potencial do eletrodo permanece abaixo do potencial do ponto final especificado por um periodo de tempo chamado de
tempo de estabilidade. Os tempos tipicos de estabilidade do ponto final variam entre 5 e 15 segundos. Para que este
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OTIMIZACAO DE METODOS

critério finalize com sucesso uma ftitulago, o tempo de estabilidade e o famanho minimo da dose devem ser definidos
de tal forma que, ao final de uma titulagdo, o tamanho minimo da dose seja suficientemente grande para reagir foda a
umidade que vaza para a célula devido a deriva durante o tempo de estabilidade definido. Se 0 volume da dose minima
for muito pequeno para compensar a umidade infroduzida pela deriva, a titulagdo nunca serd finalizada.

8.2.2.2. CRITERIOS DE TERMINACAO DE PARADA DE DERIVA

Os critérios de terminacdo baseados na deriva, ou Drift stop, finalizam as fitulagdes com base na idéia de que no final
de uma titulagdo, quando foda a dgua da amostra tiver sido reagida, o fitulador s6 deve estar titulando a umidade
infiltrada na célula devido a taxa de deriva de fundo (veja a secdo Andlise de Deriva para uma explicacio detalhada
da deriva de fundo).

0 ideal seria que o critério de terminacdo de parada de deriva ferminasse uma titulagdo quando uma taxa de deriva
idéntica aquela que precedeu o inicio de uma titulagdo fosse observada no final de uma titulacgo. Entretanto, de um
ponto de vista prdtico, a obtencio de uma taxa de deriva idéntica resulta em tempos de titulacdo muito longos. A fim
de encurtar os tempos de titulacGo enquanto ainda se aproveitam os aspectos positivos da ferminacio baseada na
deriva, o HI933 incorpora dois critérios de terminacdo de parada de deriva, parada de deriva relativa e parada de
deriva absoluta.

8.2.2.2.1. PARADA DE DERIVA RELATIVA

0 pardmetro de ferminagdo de parada de deriva relativa deve ser a primeira opcdo de writério de terminago. £ o mais
aplicdvel universalmente, mais facil de usar e resulta em titulagdes rdpidas e repetiveis.

Este pardmetro tem vantagem sobre outros critérios de terminacdo na medida em que o valor relativo da terminagdo da
faxa de deriva relativa pode ser definido independentemente da concentracio de fitulante e da taxa de deriva inicial.
Sob este critério, uma titulagdo atinge um ponto final com sucesso quando o HI933 titula toda a umidade infroduzida
com a amostra e mantém uma faxa de deriva que & igual a soma da deriva inicial (faxa de deriva quando a fitulagdo
foi iniciada) e o valor definido de “parada de deriva relativa” (ou seja, uma deriva ligeiramente maior do que a taxa
de deriva inicial).

A escolha do valor de parada de deriva relativa influencia a duragdo da fitulagdo e a reprodutibilidade. A escolha
de valores baixos de parada de deriva relativa (5 a 10 g/min) resultard em fitulagGes com alta reprodutibilidade
e longa durago. A escolha de valores altos de parada de deriva relativa (20 a 30 wug/min) resultard em titulagdes
rapidas com reprodutibilidade potencialmente reduzida. A reprodutibilidade reduzida a valores de parada de deriva
mais altos é particularmente preocupante quando se usa reagentes que tém faxas de reactio mais lentas (reagentes de
um componente ou reagentes de aldeido e cefona).

E importante estabelecer um valor de parada de deriva relativa apropriado quando se frabalha com amostras insolveis
ou pouco soliveis. Durante estes tipos de fitulacdes, os traos finais de umidade sdo liberados muito lentamente. Se a
amostra contiver uma pequena quantidade de umidade (os tracos finais sGo uma grande fracto da umidade total), o
valor de parada de deriva relativa deve ser definido muito baixo. Se os tracos finais puderem ser ignorados porque o
feor de umidade da amostra é grande, entdo as fitulacdes podem ser terminadas com um valor mais alfo de terminacgo
de taxa de deriva.

8.2.2.2.2. PARADA DE DERIVA ABSOLUTA
Sob este critério, uma titulagdo atinge um ponto final com sucesso quando a deriva cai abaixo de um limite pré-definido
chamado de valor de parada de deriva absoluta.



0 valor de parada de deriva absoluta ndo leva em confa a taxa de deriva inicial, mas tem a vantagem de poder ser
definido sem considerar a concentracio do fitulante. Além disso, para que uma titulagdo alcance o ponto final, o limite
absoluto de parada de deriva deve ser definido acima do valor da taxa de deriva inicial.

A principal desvantagem associada ao critério de terminacto da taxa de deriva absoluta é que a taxa real de deriva de
fundo deve ser considerada antes de estabelecer o limite da taxa de deriva absoluta. Ao definir o limite de deriva absoluta,
deve-se encontrar um equilibrio entre a velocidade de titulacdo e a precisdo. A escolha de um limite ligeiramente maior
do que a taxa de deriva inicial resultard em alta reprodutibilidade e titulagoes relativamente lentas. Ajustar o limite mais
alto (>30 ug/min) esultard em fitulagdes muito rdpidas e reprodutibilidade reduzida da titulacgo.

8.2.3. OPCOES DE METODO

8.2.3.1. QUANTIDADE DE PRE—DISTRIBUIQZ\O

E possivel encurtar os tempos de titulagdo adicionando uma grande fragdo do titulante no inicio da andlise se o feor
aproximado de umidade da amostra for conhecido.

Quando ativado, a quantidade de pré-distribuicdo pode ser ajustada para fornecer entre 1% e 90% do fitulante
necessdrio para atingir o ponfo final da titulacGo. Uma alta quantidade de pré-distribuicto (cerca de 90%) aumenta
as chances de resultados erroneos. Quantidades de pré-distribuicto acima de 50% s devem ser usadas se a reacdo for
muito rdpida.

8.2.3.2. TEMPO DE AGITACAO DF PRE-ANALISE

Ao analisar amostras sdlidas com solubilidade limitada ou que liberam dgua ligada lentamente, a amostra deve ser
agitada no solvente escolhido antes do inicio de uma fitulagdo, para evitar resultados de titulagdo erroneamente baixos
ou pontos finais inalcangdveis. A opcio de tempo de agitacdo pré-andlise assegura que apds a adicdo da amostra a
mistura de titulagdo sejo agitada por um periodo de tempo antes que qualquer titulante seja adicionado d célula. 0
fempo de agitacto na pré-andlise pode ser ajustado entre 0 ¢ 1.000 segundos.

8.2.3.3. VELOCIDADE DE AGITACAO

A velocidade de agitacio do HI933 pode ser ajustada entre 200 e 2000 RPM com resolucdo de 100 RPM. O sistema
de agitacdo é equipado com um mecanismo de feedback dptico para garantir que o motor de agitacdo esteja girando
na velocidade definida pelo usudrio.

Avelocidade ideal de agitacdo é obtida quando um pequeno vortex é visivel. Se a velocidade de agitago for muito baixa,
o fitulante ndo reagird com a amostra antes de alcangar o eletrodo, resultando em sobretitulagto e md reprodutibilidade
da titulac@o. Se a velocidade de agitacdo for muito alta, bolhas se formardo na solucdo. As bolhas podem desestabilizar
ou falsificar o potencial de medico do eletrodo.

Avelocidade de agitacdo padrdo para os reagentes padrdo de Karl Fischer disponiveis comercialmente, ufilizados dentro
da faixa de volume operdvel da célula padrdo da Hanna Instruments e com a barra de agitacio magnética fornecida, é
de 900 RPM. As amostras que resultam em uma solucdo de titulagio com maior ou menor viscosidade podem requerer
ajuste de velocidade de agitagdo.

8.2.3.4. ENTRADA DE TAXA DE DERIVA DE FUNDO

Esta opcio oferece uma escolha entre a determinagdo automdtica da taxa de deriva do HI933 e a atribuicdo de um valor
fixo a ser utilizado pelo titulador como taxa de deriva.

0 principal beneficio de ignorar o recurso de taxa de deriva automdtica é economizar tempo. Isto é apropriado ao fitular
amostras com alto teor de umidade onde a taxa de deriva é muito baixa para afefar os resultados da titulacGo ou em
situacdes de diagnastico onde ndo hd vantagem em esperar que o HI933 conduza uma andlise da taxa de deriva.
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OTIMIZACAO DE METODOS

8.3. AAMOSTRA

8.3.1. PROCEDIMENTO CORRETO DE AMOSTRAGEM

A amostragem adequada é essencial para deferminar com precisdo o teor de umidade dos materiais a granel,
particularmente com amostras ndo homogéneas. Muitos métodos padrdo detalham as instrucdes para garantir uma
amostragem adequada. Como regra geral, s sequintes diretrizes devem ser sequidas:

* A amostra deve ser representativa. O teor de umidade da amostra coletada é o mesmo que o feor médio de
umidade do material a granel.

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

* Retire amostras do interior do material a granel. Superficies de materiais higroscopicos podem confer niveis mais
altos de umidade em relacdo ao restante do material. Superficies de materiais que liberam dgua podem conter
menos dgua em relagdo ao restante do material.

* A coleta de grandes amostras de materiais a granel resultard em uma amostra mais representativa.

8.3.2. DETERMINACAO DO TAMANHO IDEAL DE AMOSTRA

A escolha adequada do tamanho da amostra é fundamental para se obter resultados de fitulagdo precisos e repetiveis.
Como regra geral, o tamanho da amostra deve ser selecionado de forma que cerca de 30 a 70% do volume da
bureta seja consumido durante uma fitulago. Isto fornece titulante suficiente para garantir uma boa preciso enquanto
conserva os reagentes e minimiza a geracdo de residuos.

A tabela abaixo ilustra a relacio entre a reprodutibilidade da titulagdo, o volume de titulante consumido durante uma
fitulacto, a quantidade de dgua contida em uma amostra, o tamanho de uma amostra e o teor de umidade de uma
amostra.

Volume de Titulante Quantidade de Agua Contetdo de
Necessario na Amostra Agua na Amostra
0.002mL | 0.005 mL 10pg 10%
>5.0%
Tamanho da Amostra
3.0%
S 0.02mL | 0.05mL | 100pg _| 0.01g | 1%
®©
kol 0
g 1.0% 01g
o
®
o
% 0.65% 0.2mL 0.5mL 1mg | - 1000 ppm
§ 10g
8 —
2.0mL 5.0mL 10mg | 1004 L 100 ppm
<0.40%
20mL 50mL | 100mg | I 10 ppm

5mg/mL 2 mg/mL

0 tamanho ideal da amostra pode ser estimado usando a tabela tragando uma linha do teor esperado de umidade até
a quantidade de dgua na amostra correspondente a reprodutibilidade da titulagdo desejada (desvio padrdo relativo). 0
tamanho ideal da amostra é indicado por onde a linha tragada intercepta a coluna “tamanho da amostra”.

Considere a linha na tabela como um exemplo. A linha foi desenhada para um usudrio com uma amostra com
aproximadamente 1% de agua que exigia a melhor reprodutibilidade possivel. A interseccdo da linha vermelha com a
coluna de famanho da amostra indica que, para infroduzir os 10 mg de umidade ideais na célula de titulacdo, o usudrio
deve adicionar Tg de amostra. A quantidade de amostra necessdria para introduzir 10 mg de umidade na célula de

fitulacdo também pode ser calculada diretamente usando a equacio abaixo.
1

$H,0 na amostra

Massa da Amostra(g) =



8.3.3. AMOSTRAS SOLIDAS
A amostra de dgua deve estar disponivel para reagir com o titulante. Isto normalmente significa que a amostra deve
ser adequadamente dissolvida no solvente. Isto é alcancado escolhendo um sistema de solvente apropriado, preparacio
adequada da amostra e ofimizacdo das condicdes de reagdo. Apds garantir que a amostra € solivel na escolha do
solvente ou mistura de solvente, a dissolucdo de uma amostra sdlida pode ser auxiliada pela moagem da amostra em
um pd fino, aumentando o tempo de agitacdo da pré-andlise ou aquecendo o solvente durante uma fitulagdo com uma
célula de titulacdo revestida opcional e um circulador de dgua.
Amostras solidas sdo adicionadas a célula de titulacdo, removendo a tampa da amostra. A quantidade de amostra
solida adicionada pode ser inserida no HI933 como uma massa ou pelo nimero de pegas se, por exemplo, comprimidos
forem analisados. A maneira mais precisa de determinar a massa da amostra adicionada a célula pode ser obtida por
uma técnica analitica chamada retropesagem. A refropesagem consiste nas seguintes efapas:
* Medir a massa de uma amostra em um prato de pesagem.
* Iniciar a sequéncia de titulacdo no H1933 usando a tecla de opgdo “start analysis” a partir do modo standby. A
tela “Adicionar Amostra” serd exibida.
* Deslizar o conector de amostra para fora da tampa do recipiente para abrir a porta de amostra.
* Adicionar rapidamente a amostra através da porta de amostras, assegurando que TODA a amostra seja
transferida para o solvente. Evite que a amostra entre em contato com as paredes ou a fampa da célula.
* Recolocar o conector de amostra na tampa do recipiente.
* Determinar a massa do prato de pesagem “vazio”.
* (alcular a massa da amostra adicionada (subtrair a massa do prato de pesagem vazio da massa do prato de
pesagem cheio).
* Iserir a massa calculada da amostra no HI933.
* Iniciar a fitulagdo usando a tecla de opcao ‘start analysis” na tela de adicto de amostra.
Deve-se ter o cuidado de adicionar uma amostra sélida o mais rapido possivel, a fim de minimizar a quantidade de
fempo em que a porta da amostra fica aberta. Também & importante ter certeza de que toda a amostra atinge o solvente
e ndo faz confato com, ou gruda, os lados internos da tampa do recipiente. Perder mesmo uma pequena fracdo da
massa da amostra resultard em um alfo teor de umidade na amostra.
Em alguns casos, amostras solidas podem exigir uma das etapas preparatérias adicionais listadas nas secdes que se

seguem. Insfrugdes especificas de preparo de amostras esto inclufdos em cada méfodo padrio.
8.3.4. AMOSTRAS LIQUIDAS

Como no caso dos sdlidos, a umidade contida nas amostras liquidas deve estar disponivel para reagir com o fitulante. E
importante selecionar um sistema ou mistura de solvente com o qual a amostra seja misturdvel.

Os liquidos sao normalmente adicionados através do septo na porta da amostra através de uma seringa e agulha,
utilizando as sequintes etapas:

* Encaixe uma agulha longa (aproximadamente 6 cm de comprimento, calibre 21) a uma seringa suficientemente
grande para segurar pelo menos um volume completo de amostra.

* lave aseringa e a agulha com a amostra vdrias vezes, retirando uma pequena porcdo da amostra, estendendo
completamente 0 émbolo, agitando para revestir o interior da seringa e expulsando a amostra para um recipiente
de coleta de residuos.

* Puxe amostra suficiente para dentro da seringa para pelo menos uma fitulagdo.

* Seque a parfe externa da agulha com um pano ou tecido sem fiapos.

* Determine a massa da seringa e da amostra.

* Inicie uma titulagdo a partir do modo standby pressionando a tecla de opcdo “iniciar andlise”.
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OTIMIZACAO DE METODOS

* Insira a agulha através do septo na porta da amostra. Empurre a seringa através do septo até que a extremidade
da agulha esteja a aproximadamente 1 cm da superficie do solvente.

* Distribua firmemente o conteGdo da seringa assegurando que a amostra seja introduzida diretamente no
solvente e ndo espirre ou salpique na parede do eletrodo, do recipiente de titulagdo ou da ponta de distribuicio.

* Puxe uma pequena quantidade de ar de dentro da célula para dentro da seringa para garantir que nenhuma
gota de amostra permaneca na ponta da agulha.

* Remova a seringa e a agulha do septo tomando cuidado para ndo focar a agulha no solvente ou em outros
componentes internos da célula.

* Determine a massa da seringa e da agulha.

* (alcule a massa da amostra adicionada a célula de titulagdo (subtraia a massa da seringa depois que a amostra
foi adicionada da massa da seringa antes da adicdo da amostra).

* Insira a massa calculada da amostra no HI933.

Como indicado acima, ao adicionar uma amostra liquida com uma agulha e seringa, & importante que a amostra seja
introduzida diretamente no solvente. A amostra que é depositada nas laterais do recipiente ou em outros componentes
internos da célula ndo pode ser fitulada com o resto da amostra. £ igualmente importante que ndo fiquem gotas na
ponta da agulha. As “gotas suspensas” vdo parar no fundo do septo. Isto resultard em falsos resultados baixos para a
deferminado.

Amostras liquidas com alta viscosidade como mel podem ser adicionadas através de uma seringa sem agulha através
da porta da amostra seguindo as etapas descritas acima.

Em alguns casos, amostras liquidas podem requerer uma das etapas preparatorias adicionais listadas nas segdes que se
seguem. Instrucdes especificas de preparo de amostras estdo incluidas em cada método padrdo.

8.3.5. TECNICAS DE PREPARACAO DE AMOSTRA

Enquanto muitas amostras podem ser introduzidas diretamente no recipiente de titulacdo (vejo a secdo Adigdo de
amostra), outras requerem etapas preparatoris. E fundamental que as amostras ndo sejam contaminadas com
umidade adicional ou percam umidade durante a fase de preparaco.

As etapas necessdrias para as técnicas mais comuns de preparacto de amostras sdo descritas a sequir. Para instrugdes
detalhadas especificas de aplicacio, consulte as instrugdes incluidas com os métodos padrdo aplicaveis.

0 HI933 oferece opcdes para o cdlculo automdtico de amostras preparadas normalmente, utilizando extracio externa
e dissolugdo externa.

8.3.5.1. EXTRACOES EXTERNAS

As extracdes internas sdo realizadas utilizando a opc@o tipo de amostra “normal” dentro do “menu de pardmetros de
amostra”. Este tipo de preparagdo de amostras é adequado para amostras solidas que liberam sua dgua relativamente
rdpido (durante o tempo de agitagdo da pré-andlise) e exibem uma solubilidade limitada ou inexistente nos solventes
Karl Fischer. A extractio interna deve ser usada preferencialmente em relagdo as técnicas de extracdo externa porque a
dgua extraida é titulada imediatamente, o que favorece a extracdo completa pelo principio de Le Chatlier.

Abaixo, um eshogo do procedimento geral é apresentado:

* Adicione metanol ou um solvente apropriado d célula de titulacdo e pré-fitule para secar.

* Ajuste o tempo de agitacdo da pré-andlise para ser suficientemente longo para completar a extracio. Os tempos
ajustados apropriados serdo especificos para a amostra e o solvente. Consulte um método padrdo aplicdvel
ou experimente aumentando o tempo de agitacdo na pré-andlise e fitulando as amostras até que o teor de
umidade resultante ndo aumente mais.

* Reduza as amostras a um pd o mais fino possivel para garantir que a umidade da amostra seja extraida
rapidamente. Adicione a amostra ao recipiente de titulacdo usando o método de retropesagem.

|II



8.3.5.2. DILUICOES
E muito dificl adicionar com precistio quantidades muito pequenas de amostra ao recipiente de fitulago. A fim de
produzir resultados precisos e reproduziveis, amostras com teor de umidade superior a 50% devem, portanto, ser
diluidas com um solvente seco antes de serem infroduzidas no vaso de fitulagdo. As diluicdes sdo realizadas usando a
opgdo do fipo “dissolucdo externa” de amostra.
0 metanol anidro € o solvente de escolha para dilvigdes de amostras. Se a amostra contém gorduras ou 6leos, entdo
uma mistura de mefanol e cloroformio pode ser usada para promover a solubilidade da amostra.
Abaixo, um eshoco do procedimento genérico de diluigdo é apresentado:

* Determine a massa de um frasco seco equipado com uma rolha de septo.

* Transfira aproximadamente 1 g de amostra para o frasco e pese a massa do frasco e da amostra juntos.
Adicione 30 gramas de solvente de diluigdo ao frasco. Feche e misture o conteddo do frasco.
Determine o teor de umidade do solvente seco utilizado como diluente em uma titulagdo separada.
* Adicione a amostra diluida de acordo com as instrucdes para adicionar amostras liquidas nesta segdo.

8.3.5.3. DISSOLUCAQ EXTERNA

Dissolucdes externas sdo recomendadas para fitulacdes que requerem uma grande quantidade de amostra sdlida solivel
devido a distribuicdo ndo homogénea de umidade ou ao feor muito baixo de umidade. A dissolugdo externa reduz o erro
fipicamente associado  titulacdo de solidos com baixo teor de umidade, coletando a umidade liberada por uma grande
quantidade de amostra solida, dissolvendo-a em uma quantidade relativamente pequena de solvente. Uma pequena
pordo do solvente pode entdo ser injetada no recipiente de titulacdo.

A preparaciio da amostra e a escolha de solvente ou de mistura de solvente é especifica da amostra. Consulte um método
padrdo aplicavel para detalhes de procedimento.

0 H1933 realizard os cdlculos necessdrios automaticamente quando a “dissolugdo externa” for selecionada a partir do
menu de tipo de amostra.

8.3.5.4. EXTRACAO EXTERNA

A extracio externa é recomendada para amostras solidas insolGveis que liberam dgua lentamente.

0 H1933 realizard os cdlculos necessdrios automaticamente quando a “extracto externa” for selecionada a partir do
menu de tipo de amostra.

Segue um esboco de um procedimento geral:

* Determine a massa de uma garrafa ou frasco de extracGo equipado com um septo.

* Adicione o solvente de extracdo ao frasco e determine a massa do frasco e do solvente. A fim de maximizar a
eficdcia da extraco, o teor de umidade do solvente deve ser o mais baixo possivel. Ao escolher um solvente de
extracio, deve-se considerar cuidadosamente o limite de saturacdo da dgua para um possivel solvente.

* Defermine o teor de umidade do solvente.

* Defermine a massa do solvente restante na garrafa de extragdo.

* Adicione uma amostra finamente triturada ao solvente no frasco de extracdo. A quantidade de amostra
adicionada deve ser suficientemente grande para que a quantidade de dgua na amostra seja muito maior do
que a do solvente anfes da extragdo.

* Facilite a extragdo agitando a solucto ou colocando a soluco em uma placa agitadora ou em um sonicador.

* Deixe a porcdo insoltvel da amostra assentar no fundo da garrafa de extragdo.

* Titule uma amostra de tamanho apropriado do sobrenadante (solvente acima da amostra sdlida assentada).
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8.3.5.5. HOMOGENIZACAO

A homogenizagdo é recomendada para amostras liquidas ndo aquosas ou de fase mista, bem como para amostras
solidas com distribuicoes ndo homogéneas de dgua. A dgua pode ser distribuida uniformemente por uma amostra
coletada através do uso de misturadores de alta velocidade e alto cisalhamento chamados homogeneizadores.

Em amostras ndo aquosas em fase mista (oleo e dgua), a dgua tende a migrar para a superficie da solugdo da amostra,
aderir as paredes internas ou afundar no fundo da garrafa da amostra. Isto é particularmente problemdtico quando
a amostragem ¢ feita a altas temperaturas e a amostra é posteriormente deixada esfriar até a femperatura ambiente
antes da andlise.

Amostras solidas normalmente exibem distribuicoes de dgua ndo homogéneas e, portanto, devem ser completamente
reduzidas a po ou homogeneizadas. O procedimento de homogeneizacio depende das caracteristicas da amostra
especifica.

A homogeneizacio é particularmente adequada para amostras semissolidas e suspensdes e é o Gnico método que pode
perturbar as células vegetais e teciduais a fim de liberar dgua presente no interior das células. A homogeneizacdo é
fipicamente realizada externamente em um frasco seco com a adido de um solvente adequado, de preferéncia metanol.

8.3.5.6. AQUECIMENTO

0 aquecimento de amostras ¢ utilizado para a andlise de amostras solidas ou liquidas que ndo podem ser extraidas
ou que inferferem com a reactio de Karl Fischer. Estes incluem plasticos, minerais, produtos petroguimicos que contém
aditivos e materiais de partida para produtos farmac8uticos.

As amostras sdo aquecidas em um forno especial enquanto um fluxo seco de gds transportador passa através da cimara
da amostra ou, para amostras liquidas, a propria amostra. O gds transportador é introduzido no recipiente de titulaco.
A temperatura de aquecimento é especifica da amostra e pode ser encontrada nos métodos padrdo aplicdveis. As
femperaturas sdo escolhidas para serem as mais altas possiveis sem decompor a amostra, o que pode resultar na
confaminagdo do recipiente de titulacdo.

8.4. SISTEMA DE REAGENTE KARL FISCHER

Existe hoje no mercado uma grande variedade de reagentes Karl Fischer, cada um projetado e formulado para matrizes
de amostras e condigdes de titulagdo especificas. Os sistemas de reagentes Karl Fischer consistem em um solvente e um
fitulante. O solvente & o liquido ao qual a amostra & adicionada no recipiente de reacgo. O titulante é o liquido contendo
iodo bombeado para a célula durante a titulago.

8.4.1. CLASSIFICAQI:\O DOS SISTEMAS DE REAGENTES

Os sistemas de reagentes sdo classificados como de um ou dois componentes, dependendo se o dioxido de enxofre
e a base estdo incluidos no titulante ou com o solvente. Em sistemas de um componente também conhecidos como
compdsitos, o fitulante contém todos os reagentes necessdrios para conduzir a titulacto (iodo, dioxido de enxofre e
uma base) dissolvidos em um dlcool ou éter. Em um sistema de reagente de dois componentes, o solvente j contém o
dioxido de enxofre e a base enquanto o fitulante é tipicumente uma solugdo que consiste de iodo e mefanol.

8.4.1.1. SISTEMAS DE REAGENTES DE UM COMPONENTE

Os reagentes de um componente sdo menos estaveis do que sistemas de dois componentes, normalmente tendo apenas
dois anos de validade, mas eles oferecem vdrias vantagens significativas. A principal vantagem é que o fitulante
estd fornecendo o dioxido de enxofre e a hase. O fornecimento constante de componentes de reacdo do fitulante
permite um alto nivel de flexibilidade em relagdo @ composicdo quimica do solvente e fornece uma capacidade quase
ilimitada de solvente para dgua. Sistemas de solvente de um componente podem ser facilmente personalizados, criando
misturas especialmente adaptadas ds caracteristicas especificas da amostra sem ter que se preocupar em fornecer niveis



adequados de dioxido de enxofre e componentes buffer. As misturas de solventes comuns incluem etanol, cloroformio,
xileno, tolueno e dlcoois de cadeia longa, como o hexanol e o decanol.

8.4.1.2. SISTEMAS DE REAGENTES DE DOIS COMPONENTES

Os reagentes de dois componentes tém suas proprias vantagens. Eles sdo mais estdveis e tém uma validade mais longa
do que os sistemas de um componente. O dioxido de enxofre é pré-misturado em excesso com um solvente @ base de
dlcool, portanto, os ésteres de sulfito reativos necessdrios estdo presentes em grande excesso antes do inicio de uma
fitulacdo. Isto resulta em maior velocidade de titulacdo e maior precisdo para baixos niveis de umidade. Além disso,
fer a base presente em excesso no solvente antes da adigdo da amostra resulta em uma maior capacidade tampdo de
solvente.

8.4.1.3. REAGENTES PARA ALDEIDOS E CETONAS

A adicio de uma amostra contendo aldeidos ou cetonas a um solvente Karl Fischer a base de metanol resulta em reagdes
laterais que afetam negativamente os resultados da titulacGo. Quando os dlcoois reagem com os grupos carbonilicos de
aldeidos e cetonas, eles formam acetais e cetdlicos através de uma reacdo que libera umidade. A geracdo de umidade
durante uma titulacdo inflaciona falsamente os resultados do teor de dgua e pode levar ao desaparecimento de pontos
finais.

Enquanto as cefonas sdo menos reativas que os aldeidos, a reatividade de ambas as espécies & inversamente proporcional
ao comprimento da cadeia carbonilica. A formagdo de acetais e cetais fambém depende do tipo de dlcool incluido no
solvente. Conforme o comprimento da cadeia de um grupo de alquil de alcool ou de alquil substituinte aumenta, a
reatividade do dlcool em relagdo ds cetonas e aldeidos diminui (ou seja, o metanol é o mais reativo). A formagdo de
acetais ou cetais pode ser evitada pelo uso de reagentes livres de metanol especialmente produzidos para este fim.
Reagentes para andlise de aldeidos e cetonas substituem o metanol por dlcoois superiores, éteres, alcanos halogenados
ou combinacdes similares.

8.4.2. ESCOLHER E MODIFICAR UM SOLVENTE

0 solvente desempenha um papel importante na titulagdo KF. Ele deve reagir com dioxido de enxofre para formar as
especies reativas de sulfito de metila, dissolver a amostra e/ou extrair umidade, e deve ajudar a evitar a ocorréncia
de reacdes laterais. O solvente mais comum é o metanol. Os co-solventes podem ser adicionados para aumentar a
solubilidade da amostra em solventes de um componente, desde que a mistura contenha pelo menos 20 - 30% de
metanol. Em um sistema de reagentes de dois componentes, 50% de solvente para sistema de dois componentes e
50% de co-solvente podem ser usados. Isto assegura que haja dioxido de enxofre e base suficiente para que a reagdo
Karl Fischer ocorra. Em geral, um solvente deve ser escolhido de acordo com a composicio da amostra.

Gorduras, dleos e hidrocarbonetos de cadeia longa tém solubilidade limitada no metanol. Devem ser utilizados co-
solventes de dlcoois de cadeia longa (n-decanol) ou cloroformio.

Carboidratos e proteinas tém solubilidade pobre em metanol, formol pode ser usado como co-solvente. A andlise de
dcidos ou bases pode colocar o pH fora da faixa ideal e pode ser necessario um famponamento adicional; um reagente
“buffer” Karl Fischer pode ser adicionado ou um imidazol extra pode ser adicionado para amostras dcidas e dcido
salicilico pode ser adicionado ao solvente para amostras basicas. Para andlise de cetonas ou aldeidos, o metanol pode
ser substituido por reagentes especiais “K” que contenham misturas incluindo 2-cloroetanol, cloroformio, etanol ou
1-metoxi-2-propanol.

8.4.3. PADROES DE UMIDADE

Os padroes de umidade sdo usados para padronizar o titulante e para verificar o desempenho do titulador e a técnica
do analista. Os padroes de umidade sdo parte integrante das direfrizes IS0 9000, GMP, GLP e FDA para determinacdo
de umidade.
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OTIMIZACAO DE METODOS

0 padrdo de umidade mais comumente utilizado para titulaco volumétrica Karl Fischer é o tartarato de sodio di-
hidrato. Disponivel como um pd altamente purificado, ndo higroscapico, o tartarato de sadio di-hidratado tem um teor
estdvel de agua de 15,66 + 0,05%. O composto ¢, entretanto, moderadamente solGvel em metanol, exigindo pelo
menos 3 minutos de agitacdo para a dissolucdo completa.

Se for necessdria alta preciso ou rastreabilidade NIST, os padrGes de umidade selados em ampolas de vidro também
estdo disponiveis comercialmente. Embora sejam mais caros, os padrdes selados vém pré-analisados e certificados pelo
fabricante e estdo disponiveis em uma ampla variedade de concentragdes.

0 analista experiente também pode utilizar como padrdo volumes muito pequenos de dgua deionizada. Devido @
natureza muito sensivel a dgua de uma titulacdo Karl Fischer, apenas alguns miligramas de dgua sdo necessarios para
uma tipica padronizacdo ou verificagdo do sistema. Portanto, & necessaria muita habilidade na determinacio da massa
da agua introduzida no recipiente de titulago a fim de se obter resultados altamente precisos.

8.4.4. PADRONIZA(;AO DE TITULANTE

A padronizacdo do fitulante, ou deferminagdo do titulo, € uma rotina e parte necessdria das andlises precisas de Karl
Fischer. O fitulante deve ser padronizado diariamente para maior precisdo. A padronizacdo serve para padronizar a
combinagdo de pardmetros selecionados como parte de um método particular e serve como uma verificado do sistema.
Recomenda-se que o fitulante seja padronizado novamente se o método a ser usado para uma andlise for muito
diferente do que foi usado para padronizar o fitulante inicialmente. O titulante pode ser padronizado utilizando sal
hidratado, padroes de umidade liquida ou pequenas quantidades de dgua pura.

Um procedimento geral para a padronizagdo do titulante.

* (onfigure o fitulador de acordo com o manual de instrugges. Certifique-se de que o fitulador estejo montado
com 0s mesmos reagentes, solventes, condicdes de trabalho, temperatura e configuracdes do titulador a serem
usados para andlises de amostras subsequentes.

* Selecione o método de padronizacdo apropriado incluido no HI933.

Usando um Padrdo de Tartarato de Sadio Di-hidratado:

* Pese enfre 30 e 200 mg de padrdo. Certifique-se de que o sal seja um padrdo de alta qualidade, que tenha sido
armazenado adequadamente e exista como um pd fino e de fluxo livre.

* Repita a padronizacdo pelo menos trés vezes e atualize o concentragdo do titulante usando o valor médio do
resultado por meio da tela de estatisticas se a variabilidade entre as padronizagdes for pequena.

Se estiver usando um Padrdo de Umidade Liquida Preparada (Ampola):

* Abra uma ampola de padrdo. Enxague uma seringa com uma pequena porcdo de solugdo padrdo.

* Puxe o restante do padrdo na seringa, pese e fitule cerca de um terco do padrdo na seringa.

* Realize mais duas padronizagdes com o padrdo restante na seringa.

* Revise o conjunto de resultados na tela de estatisticas de “média de resultados”. A concentracdo do fitulante
deve ser atualizada com a média de resultados, desde que ndo haja variabilidade excessiva entre os resultados
da padronizagdo.

Se estiver usando padrdes de dgua pura:

* Puxe aproximadamente 10 L de agua pura em uma seringa de microlitro de vidro.

* Introduza o padrdo de dgua por meio de pesagem reversa em balanga analitica com resolugdio de 0,01 mg.
Devido ao tamanho extremamente pequeno da amostra, & importante sequir rigorosamente o procedimento
para a adigdo de amostras liquidas descritas na secdo “Amostras liquidas” acima.

* Revise o conjunto de resultados na tela de estatisticas “média de resultados”. A concentracdo do fitulante deve
ser atualizada com a média de resultados, desde que ndo haja variabilidade excessiva entre os resultados da
padronizagdo.



9. ACESSORIOS
9.1. TITULANTES
914.3.1. TITULANTES DE UUM COMPONENTE

Honeywell®

GFS Chemicals®

J.T. Baker®

HYDRANAL™ - Composite 1 (Catalog Number 34827)

HYDRANAL™ - Composite 2 (Catalog Number 34806)

HYDRANAL™ - Composite 5 (Catalog Number 34805)

HYDRANAL™ - Composite 5 K (Catalog Number 34816)

Watermark® - Single Solution, 2 mg/mL (Catalog Number 1601)

Watermark® - Non-Hazardous Single Solution, 2 mg/ml (Catalog Number 1894)
Watermark® - Single Solution, 5 mg/mL (Catalog Number 1600)

Watermark® - Non-Hazardous Single Solution, 5 mg/mlL (Catalog Number 1893)
Watermark® - Methanol Based, 5 mg/mL (Catalog Number 1616)

Hydra-Point™ - Composite 2 (Catalog Number 8891)

Hydra-Point™ - Composite 5 (Catalog Number 8890)

Hydra-Point ™ - Composite 5K (Catalog Number 8892)

9.1.4.3.2. TITULANTES DE DOIS COMPONENTES

Honeywell®

GFS Chemicals®

J.T. Baker®

HYDRANAL™ - Titrant 2 (Catalog Number 34811)

HYDRANAL™ - Titrant 2 E (Catalog Number 34723)

HYDRANAL™ - Titrant 5 (Catalog Number 34801)

HYDRANAL™ - Titrant 5 E (Catalog Number 34732)

Watermark® - Non-hygroscopic Titrant, 0.5 mg/mL (Catalog Number 1970)
Watermark® - Non-hygroscopic Titrant, 1 mg/mL (Catalog Number 1602)
Watermark® - Non-hygroscopic Titrant, 2 mg/mL (Catalog Number 1603)
Watermark® - Non-hygroscopic Titrant, 5 mg/mL (Catalog Number 1604)
Hydra-Point ™ - Composite 2 (Catalog Number 8845)

Hydra-Point ™ - Composite 5 (Catalog Number 8844)

9.2. SOLVENTES
9.2.4.3.1. SOLVENTES DE UM COMPONENTE

Honeywell®

HYDRANAL™ - Methanol Dry (Catalog Number 34741)
HYDRANAL™ - Methanol Rapid (Catalog Number 37817)
HYDRANAL™ - CompoSolver E (Catalog Number 34734)
HYDRANAL™ - Solver (Crude) Oil (Catalog Number 34697)
HYDRANAL™ - LipoSolver (M (Catalog Number 37855)
HYDRANAL™ - LipoSolver MH (Catalog Number 37856)
HYDRANAL™ - Medium K (Catalog Number 34698)
HYDRANAL™ - KetoSolver (Catalog Number 34738)
HYDRANAL™ - Working Medium K (Catalog Number 34817)
HYDRANAL™ - Karl Fischer Reagent (Catalog Number 36115)
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GFS Chemicals®  Watermark® - General Purpose Solvent (Catalog Number 1610)
Watermark® - Methanol Solvent (Catalog Number 1609)
Watermark® - Ketone/Aldehyde Solvent (Catalog Number 5322)
Watermark® - Oils Solvent (Catalog Number 2978)
Watermark® - Methyl Alcohol - KF Grade (Catalog Number 3569)
J T Baker® Hydra-Point ™ - Methanol Dry (Catalog Number 8898)w

9.2.4.3.2. SOLVENTES DE DOIS COMPONENTES

Honeywell HYDRANAL™ - Solvent (Catalog Number 34800)
HYDRANAL™ - Solvent E (Catalog Number 34730)
HYDRANAL™ - Solvent CM (Catalog Number 34812)
HYDRANAL™ - Solvent Qil (Catalog Number 34749)

GFS Chemicals® ~ Watermark® - General Purpose Solvent (Catalog Number 1610)
Watermark® - Methanol Free Solvent (Catalog Number 1609)
Watermark® - Buffer (Catalog Number 1615)
Watermark® - KF Solvent for Oil (Catalog Number 2991)

J.T. Baker® Hydra-Point ™ - Solvent G (Catalog Number 8855)

9.3. PADROES

Honeywell® HYDRANAL™ - Standard Sodium Tartrate Dihydrate (Catalog Number 34696)
HYDRANAL™ - Water Standard 10.0 (Catalog Number 34849)
HYDRANAL™ - Water Standard 1.0 (Catalog Number 34828)
HYDRANAL™ - Water Standard 0.1 (Catalog Number 34847)

GFS Chemicals® ~ Watermark® - Sodium Tartrate (Catalog Number 805)
Watermark® - 10 mg/g (Catalog Number 2303)
Watermark® - 5.00 mg/g (Catalog Number 2304)
Watermark® - 1.00 mg/g (Catalog Number 2302)
Watermark® - 0.50 mg/g (Catalog Number 3493)
Watermark® - 0.100 mg/g (Catalog Number 2301)
Watermark® - 0.050 mg/g (Catalog Number 2311)
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9.4. COMPONENTES DO TITULADOR

Conjunto da Bomba
H1930100

Mangueira de Aspiracio
H1900570S

Mangueira e Conexdo de
Distribuido
HI900580S

Conjunto da Bureta de 5 mL
HI930505

Ferramenta para Remoco
da Tampa da Bureta
H1900942

Bomba de Ar e Agitador
Magnético para HI933/
HI934

H1930180

Béquer para HI903/H1933
H1900522

Seringa de 5 mlL
H1900205

Q

Conjunto do Béquer
H1930520

Ponta de Distribuicdo (2 unid.)
HI900523

Plugues da Porta de Solvente
(2 unid.)
H1900528
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MANUAL DE INSTRUCOES

V4

ACESSORIOS

Conjunto da Tampa do
Frasco do Titulante
HI900530

Conjunto da Tampa do
Frasco de Solvente/
Residuos

H1900531

Cartucho Dessecante para
Béquer de Tituladio ou
Frasco de Titulagdo
HI900532

Cartucho Dessecante para
Solvente ou Frasco de
Residuos

H1900533

Frasco de Residuos
H1900534

Mangueira para Manuseio
de Solvente/Residuos (2
unid.)

H1900535

Mangueira para Bomba de
Ar (2 unid.)
HI900536

Kit de O-Rings
HI900540

00
00

A\

Septo (5 pcs.)
HI900527

Dessecante, 250 g
H1900550

Adaptador de Energia
(Plug Americano)
H1900946

Adaptador de Energia
(Plug Europeu)
H1900947

Chave de Calibracdo
HI900941

Cabo USB
H1920013

Dispositivo USB
H1930900U

Fichdrio Manual de Instrucdes
HI930803



MANUAL DE INSTRUCOES
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APLICACOES
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HI8001EN

HIB001EN PADRONIZACAO DE TITULANTE 5.0 mg/mL COM PADRAO DE UMIDADE

Titulante de Um Componente

DESCRICAQ

Método para padronizagto (determinacdo de titulo) de
fitulante Karl Fischer 5.0 mg/mL de um componente
usando um Padrdo Liquido de Umidade. Os resultados
sdo exibidos em mg/mL.

ELETRODO

e HI76320 Eletrodo com pino duplo de platina
REAGENTES

e Titulante volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente

* Podrio liquido de umidade 10 mg/g

* Metanol seco

ACESSORIOS

e Seringa de 3 mL (seca e limpa)

* Uma agulha limpa e seca, de calibre 22, com 6” de
penetfrado de septo ndo-corretivo

* Frasco de solvente, rosca GL45

PREPARACAO DO DISPOSITIVO

* (onecte a fampa do frasco de solvente ao frasco de
mefanol de acordo com o manual.

* Monte o vaso de fitulacio de acordo com o manual
de instrucdes.

* Instale uma bureta de 5 mL cheia com titulante
volumetrico Karl Fischer 5 mg/mL de um componente
para ser padronizado e verifique se ndo ha bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Caso
necessdrio, ecnha até que todo ar tenha sido
removido completamente.

* Dispense mefanol suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 mL).

* Pressione para pré-fitular o solvente e a
umidade do vaso de titulagdo. Deixe que a faxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prossequir
para a proxima efapa.

ANALISE

Encha a seringa e agulha com o padrdo de umidade.
Pese a seringa, agulha e padrdo de umidade.

Pressione | .2 1. Insira o tamanho da omostra

conforme solicitado.

Despeje 1.00 g (cerca de 1 mL) de padrdo no vaso
de fitulagdo pelo septo utilizando a agulha.

Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do beéquer. Se necessdrio, agite
manualmente o vaso de fitulagdo suavemente para
remover qualquer padrdo presente no eletrodo ou na
parede do béquer.

Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do vaso de fitulagdo. Caso
uma “gota pendurada” de padrdo fique na ponta
da agulha, coloque a ponta da agulha brevemente
no solvente.

Remova a agulha do vaso de fitulacdo e pese a
seringa novamente para determinar a quantidade
exata de padrdo adicionado (pela diferenca das
duas medices).

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

No final da fitulacdo, a tela de Resultados da
Padronizacgo ¢ exibida. Os resultados sdo exibidos
em mg/mL.



PARAMETROS DO METODO
Name : 5mg/mL Stdz w/water std
Method Revision: 1.1
Type: Titrant Standardization
Predispensing Amount: 25 %
Pre-Analysis Stir Time: 5 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol
Standard: Ligquid 10 mg/g
Type: Liquid by mass
Concentration Unit: mg/g

10.0000 mg/g
1.0000 g

Water Content:
Standard Size:
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component

Nominal Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL

Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL

Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 0.500 uL
Maximum Dose: 20.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:

3 Readings
10.0 mL/min

Maximum Duration: 1200 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 7.0 pg/min

Significant Figures XXXXX

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final Results Units: mg/mL

Standard Concentration: 10.0000 mg/g
Standard mass: 1.0000 g [w/w]

10.0000 x 1.0000
Y

mg/mL=

RESULTADOS

Titration Report
Method Name: 5mg/mL Stdz w/water std
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00

Standard Size: 1.0000 g
Standard Conc.: 10.0000 mg/g
Drift Value: 5.4 pg/min
End Point Volume: 2.0341 mL
Result: 4.9276 mg/mL
Titration Duration: 4:19 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 55.88 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HIB002EN PADRONIZACAO DE TITULANTE DE 2.0 mg/mL COM PADRAO LIQUIDO DE

UMIDADE

Titulante de um componente

DESCRICAO
Método para a padronizaco de titulante Karl Fischer 2.0
mg/mL de um componente usando um padro liquido de
umidade. Os resultados sdo expressos em mg/mL.
ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
* Titulante volumétrico Karl Fischer 2 mg/mL de um
componente
* Padrdo liquido de umidade 1 mg/g
* Metanol seco
ACESSORIOS
e seringa de 3 mL (limpa e seca)
* Uma agulha limpa e seca, de calibre 22, com 6” de
penetfrado de septo ndo-corretivo
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARACAO DO DISPOSITIVO
* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
mefanol de acordo com o manual.
* Prepare 0 vaso de fitulacGo de acordo com 0 manual.
* |Instale uma bureta de de 5 ml preenchida com
Titulante volumétrico Karl Fischer 2 mg/mL de um
componente a ser padronizado e verifique se ndo hd
bolhas de ar presentes na bureta ou na mangueira.
Se necessdrio, encha a bureta até que todo o ar
tenha sido completamente removido.

* Dispense metanol suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-fitular o solvente e a
umidade do vaso de fitulagdo. Deixe que a faxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

ANALISE

Encha o seringa e a agulha com o padrdo de
umidade.
Pese a seringa, a agulha e o padrdo de umidade.

Pressione ; St &. Insira 0 tamanho da amostra.

Dispense 2.00 g (cerca de 2 mL) de padrdo no vaso
de fitulagdo através do septo, usando a agulha.
Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do beéquer. Se necessdrio, agite
manualmente o vaso de fitulagdo suavemente para
remover qualquer padrdo presente no eletrodo ou na
parede do béquer.

Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do vaso de fitulagdo. Caso
uma “gota pendurada” de padrdo fique na ponta
da agulha, coloque a ponta da agulha brevemente
no solvente.

Remova a agulha do vaso de fitulacdo e pese a
seringa novamente para determinar a quantidade
exata de padrdo adicionado (pela diferenca das
duas medices).

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

No final da fitulacdo, o tela de Resultados da
Padronizagdo ¢ exibida. Os resultados sdo exibidos
em mg/mL.



PARAMETROS DO METODO

Name : 2mg/mL Stdz w/water std
Method Revision: 1.1
Type: Titrant Standardization
Predispensing Amount: 25 %
Pre-Analysis Stir Time: 5 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol
Standard: Ligquid 1.0 mg/g

Type: Liquid by mass

Concentration Unit: mg/g

Water Content: 1.0000 mg/g
Standard Size: 2.0000 g

Titrant: Composite 2
Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:2.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 2.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 1.000 uL
Maximum Dose: 20.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

3 Readings
10.0 mL/min

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:

Maximum Duration: 1200 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 7.0 pg/min

Significant Figures XXXXX

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final Results Units: mg/mL

Standard Concentration: 1.0000 mg/g
Standard mass: 2.0000 g

1.0000 x 2.0000
\

mg/mL=

RESULTADOS

Method Name: 2mg/mL Stdz w/water std
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00

Standard Size: 2.0000 g
Standard Conc.: 1.0000 mg/g
Drift Value: 5.0 pg/min
End Point Volume: 1.0496 mL
Result: 1.9103 mg/mL
Titration Duration: 5:10 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 60.11 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HIB003EN PADRONIZACAO DE TITULANTE DE 1.0 mg/mL COM PADRAO DE UMIDADE

Titulante de um componente

DESCRICAO
Método para a padronizacdo de titulante Karl Fischer 1.0
mg/mL de um componente usando um padro liquido de
umidade. Os resultados sdo expressos em mg/mL.
ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
* Titulante volumétrico Karl Fischer T mg/mL de um
componente
* padrdo liquido de umidade 1 mg/g
* Metanol seco
ACESSORIOS
e Uma seringa de 3 mL limpa e seca
* Uma agulha limpa e seca, de calibre 22, com 6” de
penetfrado de septo ndo-corretivo
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARACAO DO DISPOSITIVO
* (onecte a fampa do frasco de solvente ao frasco de
mefanol de acordo com o manual.
* Prepare 0 vaso de fitulacGo de acordo com 0 manual.
* Instale uma bureta de 5 mlL preenchida com
Titulante volumétrico Karl Fischer T mg/mL de um
componente a ser padronizado e verifique se ndo hd
bolhas de ar presentes na bureta ou na mangueira.
Se necessdrio, encha a bureta até que todo o ar
tenha sido completamente removido.

* Dispense metanol suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 mL).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de fitulagdo. Deixe que a faxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prossequir
para o proximo passo.

ANALISE

Encha o seringa e a agulha com o padrdo de
umidade.
Pese a seringa, a agulha e o padrdo de umidade.

Pressione ; St &. Insira 0 tamanho da amostra.

Dispense 2.00 g (cerca de 2 mL) de padrdo no vaso
de fitulagdo através do septo, usando a agulha.
Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do beéquer. Se necessdrio, agite
manualmente o vaso de fitulagdo suavemente para
remover qualquer padrdo presente no eletrodo ou na
parede do béquer.

Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do vaso de fitulagdo. Caso
uma “gota pendurada” de padrdo fique na ponta
da agulha, coloque a ponta da agulha brevemente
no solvente.

Remova a agulha do vaso de fitulacdo e pese a
seringa novamente para determinar a quantidade
exata de padrdo adicionado (pela diferenca das
duas medices).

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

No final da fitulacdo, o tela de Resultados da
Padronizagdo ¢ exibida. Os resultados sdo exibidos
em mg/mL.



PARAMETROS DO METODO

Name : Img/mL Stdz w/water std
Method Revision: 1.1
Type: Titrant Standardization
Predispensing Amount: 25 %
Pre-Analysis Stir Time: 5 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol
Standard: Ligquid 1.0 mg/g

Type: Liquid by mass

Concentration Unit: mg/g

Water Content: 1.0000 mg/g
Standard Size: 2.0000 g

Titrant: Composite 1
Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:1.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 1.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m

Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 2.000 pL
Maximum Dose: 40.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:

3 Readings
10.0 mL/min

Maximum Duration: 1200 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 7.0 pg/min

Significant Figures XXXXX

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final Results Units: mg/mL

Standard Concentration: 1.0000 mg/g
Standard mass: 2.0000 g

1.0000 x 2.0000
\

mg/mL=

RESULTADOS

Method Name: lmg/mL Stdz w/water std
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00

Standard Size: 2.0000 g
Standard Conc.: 1.0000 mg/g
Drift Value: 5.0 pg/min
End Point Volume: 1.8528 mL
Result: 1.0824 mg/mL
Titration Duration: 5:30 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 64.20 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HI8011EN PADRONIZACAO DE TITULANTE DE

HIB011EN PADRONIZACAO DE TITULANTE DE 5.0 mg/mL COM TARTARATO DE DISSODIO

Titulante de um componente

DESCRICAO

Método para a padronizaco de titulante Karl Fischer 5.0

mg/mL de um componente usando um Padrdo de dgua

dihidratada de tartarato dissodico. Os resultados sdo

exibidos em mg/mL.

ELETRODO

e HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina

REAGENTES

e Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente

e Tartarato Dissddico Dihidratado, 15.66% H20
(w/w)

* Metanol seco

* Formamida seca

ACESSORIOS
* Prato de pesagem (limpo e seco)
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARACAO DO SOLVENTE
* Prepare cerca de 200 mL de solvente. Adicione 2:1
de metanol seco e formamida seca ao frasco de
solvente.

PREPARAQI\O DO DISPOSITIVO

* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
mefanol de acordo com o manual.

e Prepare o vaso de fitulagdo de acordo com o manual.

* Instale uma bureta de 5 mlL preenchida com
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/ml de um
componente a ser padronizado e verifique se ndo
hd bolhas de ar presentes na bureta ou no tubo. Se
necessdrio, encha a bureta até que todo o ar tenha
sido completamente removido.

* Dispense solvente suficiente da garrafa de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de titulagdo. Deixe que a taxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

ANALISE

e Adicione 0.050 g a 0.100 g de padrdo de tartarato
no prato de pesagem.

* Pese o prato de pesagem e o padro de tartarato.

* Pressione ;5= & Insira 0 tamanho da amostra.

* Remova rapidamente o plugue da porta de amostra
do conjunto do béquer, despeje o tartarato no vaso
de titulagdo e cologue o plugue na porta de amostra.

* Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o vaso de fitulagdo suavemente para
remover qualquer padrdo presente no eletrodo ou na
parede do béquer.

* Pese o prato de pesagem novamente para determinar
a quantidade exata de padrdo adicionado (pela
diferenca das duas medices).

* Use o teclado numérico para inserir o peso exato e
pressione [enE para iniciar a andlise.

* No final da fitulagio a tela de Resultados de
Padronizado ¢ exibida. Os resultados sdo exibidos
em mg/mL.



PARAMETROS DO METODO

Name : 5mg/mL Stdz w/tartrate
Method Revision: 1.1
Type: Titrant Standardization
Predispensing Amount: 15 %
Pre-Analysis Stir Time: 30 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic

Solvent: MeOH Form. 2:1
Standard: Sodium Tartrate
Type: Solid by mass
Concentration Unit: %
Water Content: 15.66 %
Standard Size: 0.1000 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 2.000 pL
Maximum Dose: 40.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:

3 Readings
10.0 mL/min

Maximum Duration: 1200 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 7.0 pg/min
Significant Figures XXXXX

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final Results Units: mg/mL

Standard Concentration: 15.66 %
Standard mass: 0.1000 g[wW/W]

0.1000 x 0.1566 x 1000
\Y

mg/mL=

RESULTADOS

Method Name: 5mg/mL Stdz w/tartrate
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00
Standard Size: 0.1000 g
Standard Conc.: 15.66 %

Drift Value: 4.0 pg/min
End Point Volume: 3.1333 mL
Result: 5.0329 mg/mL
Titration Duration: 8:48 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 69.26 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HIB101EN DETERMINACAO DE UMIDADE EM CREME DE LEITE

DESCRICAQ
Método para deferminagdo de umidade em creme de
leite. Os resultados sdo exibidos em % de massa e
devem estar entre 70 e 80 %.
ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTS
e Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente
* Metanol seco
e (loroformio seco
* Formamida seca
ACESSORIOS
o Seringa de 1 mL (limpa e seca)
* Uma agulha limpa e seca, de calibre 22, com 6” de
penetracdo de septo ndo-corretivo
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARAQAO DO SOLVENTE
* Prepare pelo menos 200 mL de solvente. Adicione 2
partes cloroformio seco, 2 partes metanol seco e 1
parte formamida seca ao frasco de solvente.
PREPARAQAO DO DISPOSITIVO
* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
solvente de acordo com o manual.
* Prepare o vaso de titulagdo de acordo com o manual.
* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/ml de
um componente e verifique se ndo ha bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que todo o ar tenha
sido completamente removido.
* Pressione { S5 1 na tela principal. Use os teclos

i Method

* Para a determinacio da concentracdo exata de
fitulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/mlL Stdz
w/water std ou HIB0TTEN 5mg/ml Stdz w/tartrate.

* Dispense solvente suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-fitular o solvente e a
umidade do vaso de titulagdo. Deixe que a faxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

ANALISE
* Encha a seringa e a agulha com a amostra.
* Pese a seringa, a agulha e o creme de leite.

* Pressione {5 . Insira o tamanho da amostra

conforme solicitado.

* Dispense de 0.020 g a 0.025 g de creme de leite
no vaso de fitulacdo através do septo utilizando
agulha.

* Tome cvidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o vaso de titulacGo suavemente para
remover qualguer padrdo presente no eletrodo ou na
parede do béquer.

* limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do vaso de fitulagdo. Caso
uma “gota pendurada” de padrdo fique na ponta
da agulha, cologue a ponta da agulha brevemente
no solvente.

* Retie a agulha do vaso de fitulagio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

e Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione [enE para iniciar a andlise.

e Aofinal da titulagdo, é exibida a tela de Resultados.
Os resultados sdo expressos em % de massa.



PARAMETROS DO METODO

Name : Moisture in Dairy Cream
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: 30 %
Pre-Analysis Stir Time: 30 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic

Solvent: Cream Solvent

Sample Parameters:
Sample Determ.: Normal
Sample Name: Dairy Cream
Sample Type: Mass
Sample Size: 0.0250 g

Titrant: Composite 5
Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 0.500 uL
Maximum Dose: 30.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 900 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 15.0 pg/min
Result Unit: %
Significant Figures XXXXX

3 Readings
10.0 mL/min

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass
Titrant concentration: 5.0000 mg/mL
Sample mass: 0.0250 g
V x 5.0000
% Mass= ——————
0.025x10

RESULTADOS

Method Name: Moisture in Dairy Cream
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00

Sample Size: 0.0241 g
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Drift Value: 4.7 pg/min
End Point Volume: 3.4567 mL
Result: 71.5481 %
Titration Duration: 8:36 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 65.72 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HI8102EN DETERMINACAO DE UMIDADE EM LEITE

DESCRICAQ
Método para a determinaco de umidade em leite. Os

resultados sdo expressos em % de massa e devem estar
entre 80 e 95 %.

ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
e Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente
* Metanol seco
ACESSORIOS
* Uma seringa limpa e seca de T mL
* Uma agulha limpa e seca, de calibre 22, com 6” de
penetfrado de septo ndo-corretivo
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARAQAO DO DISPOSITIVO
* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
mefanol de acordo com o manual.
e Prepare 0 vaso de fitulacdo de acordo com 0 manual.
* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mlL de
um componente e verifique se ndo ha bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que todo o ar tenha
sido completamente removido.

e Para a deferminacdo da concentracio exata de
fitulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/ml Stdz
w/water std ou HIBOTIEN 5mg/ml Stdz w/
tartrate.

* Dispense solvente suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 mL).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de fitulacdo. Deixe que a faxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

ANALISE

Encha a seringa e a agulha com a amostra.
Pese a seringa, a agulha e o leite.

Pressione | 2 1. Insira o tamanho da omostra

conforme solicitado.

Dispense de 0.015 g a 0.020 g de leite no vaso de
fitulacdo através do septo utilizando a agulha.
Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o vaso de titulacGo suavemente para
remover qualquer padrdo presente no eletrodo ou na
parede do béquer.

Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do vaso de titulagdo. Caso
uma “gota pendurada” de padrdo fique na ponta
da agulha, cologque a ponta da agulha brevemente
no solvente.

Refire a agulha do vaso de fitulacio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione [enE para iniciar a andlise.

Ao final da fitulagdio, € exibida a tela Resultados.
Os resultados sdo expressos em % de massa de
umidade.



PARAMETROS DO METODO

Name: Moisture in Milk
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: 30 %
Pre-Analysis Stir Time: 15 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol
Sample Parameters:
Sample Determ.: Normal
Sample Name: Milk
Sample Type: Mass
Sample Size: 0.0200 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:

Start Mode: Normal

Standby Mode: Enabled

Standby Duration:12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA

Minimum Dose: 0.500 uL
Maximum Dose: 40.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mv

3 Readings
10.0 mL/min

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 900 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 15.0 pg/min
Result Unit: %
Significant Figures XXXXX

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass

Titrant concentration: 5.0000 mg/mL
Sample mass: 0.0200 g

vV x 5.0000
% Mass= ———
0.0200 x 10

RESULTADOS

Method Name: Moisture in Milk
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00
Sample Size: 0.0188 g

Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL

Drift Value: 4.5 pg/min
End Point Volume: 3.2614 mL
Result: 86.5886 %
Titration Duration: 6:18 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 60.03 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HI8103EN DETERMINACAO DE UMIDADE EM MEL

DESCRICAQ
Método para a deferminacdo de umidade em mel. Os
resultados sdo expressos em % de massa e devem estar
entre 15 e 20%.
ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
e Titulante Volumétrico KF 5 mg/mLde um componente
* Metanol seco
ACESSORIOS
* Uma seringa limpa e seca de 1 mL, sem agulha
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARACAO DO DISPOSITIVO
* (onecte a fampa do frasco de solvente ao frasco de
metanol de acordo com o manual.
* Prepare 0 vaso de titulacGo de acordo com 0 manual.
* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/ml de um
componente a ser padronizado e verifique se ndo hd
bolhas de ar presentes na bureta ou na mangueira.
Se necessdrio, encha a bureta até que todo o ar
tenha sido completamente removido.

* Para a determinacio da concentragdo exata de
titulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/ml Stdz
w/water std ou HISOTIEN 5mg/ml Stdz w/
farfrafe.

* Dispense solvente suficiente do frasco de solvente

para encher o recipiente até a linha “min” (cerca

de 50 ml).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de fitulagdo. Deixe que a taxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prossequir
para o proximo passo.

ANALISE

Encha a seringa com a amostra.
Pese a seringa, a agulha e o mel.

Pressione | 2 1. Insira o tamanho da amostra

conforme solicitado.

Remova o plugue da porta de amostra e dispense
de 0.050 g a 0.100 g de mel (cerca de 2 a 3 gotas
pequenas) no vaso de titulado através da porta de
amostra. Coloque o plugue da porta de amostra o
mais rapido possivel para evitar que umidade entre
no béquer de titulagdo.

Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do beéquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de titulacdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no eletrodo
ou na parede do béquer.

Pese novamente a seringa para determinar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione [@ para iniciar a andlise.

Ao final da fitulagdo, é exibida o tela Resultados.
Os resultados sto expressos em % de massa de
umidade.



PARAMETROS DO METODO

Name : Moisture in Honey
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: None
Pre-Analysis Stir Time: 60 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol
Sample Parameters:
Sample Determ.: Normal
Sample Name: Honey
Sample Type: Mass
Sample Size: 0.1000 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m

Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 0.500 uL
Maximum Dose: 20.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 900 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 10.0 pg/min
Result Unit: %
Significant Figures XXXXX

3 Readings
10.0 mL/min

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass

Titrant concentration: 5.0000 mg/mL
Sample mass: 0.1000 g
vV x 5.0000
0.1000 x 10

o

Mass=

RESULTADOS

Method Name: Moisture in Honey
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00
Sample Size: 0.0916 g

Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL

Drift Value: 3.8 pg/min
End Point Volume: 3.4523 mL
Result: 17.2345 %
Titration Duration: 7:06 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 57.16 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:

p—
-9
-
"
p —
o™
(=)
m
w

N3€E0L8IH




("¢
L~
o
W
<T
>
—
o
<<

HI8104EN

HI8104EN DETERMINACAO DA UMIDADE SUPERFICIAL EM ACUCAR BRANCO

DESCRICAQ
Método para a determinacio do teor de umidade
superficial em agtcar branco. Os resultados sdo expressos
em ppm e devem estar entre 250 e 350 ppm.
ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
e Titulante Volumétrico Karl Fischer 1 mg/mL de um
componente
* Metanol seco
* (loroformio seco
ACESSORIOS
* Um prato de pesagem, seco e limpo
e Frasco de solvente, rosca 6145
PREPARAQAO DO SOLVENTE
* Prepare pelo menos 200 mL de solvente. Adicione
2 partes cloroformio seco e 1 parte metanol seco ao
frasco de solvente.

PREPARACAO DO DISPOSITIVO

* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
solvente de acordo com o manual.

* Prepare 0 vaso de titulacGo de acordo com 0 manual.

* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 1 mg/mL de
um componente e verifique se ndo ha bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que fodo o ar tenha
sido completamente removido.

* Paro a deferminacio da concentracio exata de
titulante, siga o Método HIBOO3EN Tmg/ml Stdz
w/water std.

* Dispense solvente suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 mL).

* Pressione para pré-titular o solvenfe e a
umidade do vaso de titulagdo. Deixe que a faxa de

deriva de fundo se estabilize antes de prossequir
para o proximo passo.
ANALISE
* Encha o prato de pesagem com 7.5 a 10.0 g de
amostra.
* Pese o prato e a amostra.

* Pressione { > .. Insira o tamanho da amostra

conforme solicitado.

* Remova a porta de amostra e use o prato de
pesagem para transferir a amostra solida para o
vaso de titulagdo. Coloque o plugue da porta de
amostra o mais rdpido possivel para evitar que a
umidade entre no béquer de fitulaco.

* Tome cvidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de fitulagdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no eletrodo
ou na parede do béquer.

* Pese novamente o prato de pesagem para determinar
a massa de amostra adicionada (por diferenca das
duas medidas).

* Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione [enE para iniciar a andlise.

* Ao final da fitulagdo, é exibida a tela Resultados.
Os resultados sdo expressos em ppm de umidade.

e Use um solvente novo a cada 2 ou 3 titulagges.



PARAMETROS DO METODO

Name: Surface Moisture - Sugar
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: None
Pre-Analysis Stir Time: 120 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic

Solvent: CHC13 MeOH 2:1

Sample Parameters:

Sample Determ.: Normal
Sample Name: Sugar
Sample Type: Mass
Sample Size: 7.5000 g
Titrant: Composite 1

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:1.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 1.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 1.000 uL
Maximum Dose: 30.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 900 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 20.0 pg/min
Result Unit: Ppm
Significant Figures XXXXX

3 Readings
10.0 mL/min

CALCULOS

Calculations:

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: rprm

Titrant concentration: 1.0000 mg/mL
Sample mass: 7.5000 g

vV x 1.0000 x 1000
7.500

ppm=

RESULTADOS

Method Name:
Time & Date:

Surface Moisture-Sugar
Apr 03, 2019 12:00

Sample Size: 7.5231 g
Std. Titrant Conc.: 1.0000 mg/mL
Drift Value: 5.7 pg/min
End Point Volume: 2.4292 mL
Result: 319 ppm
Titration Duration: 4:42 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 62.4 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HI8105EN DETERMINACAO DA UMIDADE EM OLEO DE COZINHA

DESCRICAQ
Método para o determinacdo de umidade em dleo de
cozinha. Os resultados so expressos em ppm e devem
estar entre 200 ¢ 800 ppm.
ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
e Titulante Volumétrico Karl Fischer 1 mg/mL de um
componente
* Metanol seco
e (loroformio seco
ACESSORIOS
* Uma seringa de 25 mL, limpa e seca
e Uma agulha limpa e seca, calibre de 18”, com 6”
de penetracdo de septo ndo-correfivo
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARAQZ\O DO SOLVENTE
* Prepare pelo menos 200 mL de solvente. Adicione
parte iguais de cloroformio seco e metanol seco ao
frasco de solvente.

PREPARACAO DO SOLVENTE

* (onecte a fampa do frasco de solvente ao frasco de
solvente de acordo com o manual.

* Prepare o vaso de titulagdo de acordo com o manual.

* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 1 mg/mL de
um componente e verifique se ndo ha bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que todo o ar tenha
sido completamente removido.

* Pressione} s i natela principal. Use as teclas de

e Para a deferminacdo da concentracio exata de
titulante, siga o Método HISOO3EN Tmg/ml Stdz
w/water std.

* Dispense solvente suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-fitular o solvente e a
umidade do vaso de titulagdo. Deixe que a faxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

ANALISE

* Encha a seringa e a agulha com amostra.

* Pese a seringa, agulha e o dleo.

o Pressione {5 "L Insira o tamanho da amostra

i Analysis :

conforme solicitado.

* Dispense de 3.0 g a 5.0 g de dleo de cozinha no vaso
de fitulagdo através do septo utilizando a agulha.

* Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de titulagdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no eletrodo
ou na parede do béquer.

* Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do recipiente de fitulaco.
Coso uma “gota pendurada” de padrdo fique
na ponta da agulha, coloque a ponta da agulha
brevemente no solvente.

* Retie a agulha do vaso de fitulagio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

e Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione [enE para iniciar a andlise.

e Ao final da fitulagdo, € exibida a tela Resultados.
Os resultados sdo expressos em ppm de dgua.

e Use um solvente novo a cada 3 ou 4 fitulagdes ou se
uma separado de fases ocorrer.



PARAMETROS DO METODO

Name : Moisture in Cooking 0Oil
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: None
Pre-Analysis Stir Time: 15 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic

Solvent: CHC13 MeOH 1:1

Sample Parameters:

Sample Determ.: Normal
Sample Name: 0il
Sample Type: Mass
Sample Size: 4.0000 g
Titrant: Composite 1

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:1.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 1.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Cautious
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 1.000 uL
Maximum Dose: 30.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 900 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 10.0 pg/min
Result Unit: ppm
Significant Figures XXXXX

3 Readings
10.0 mL/min

CALCULOS

Calculations:

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: rprm

Titrant concentration: 1.0000 mg/mL
Sample mass: 4.0000 g

vV x 1.0000 x 1000
4.0000

ppm =

RESULTADOS

Method Name: Moisture in Cooking 0Oil
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00

Sample Size: 4.0296 g
Std. Titrant Conc.: 1.0000 mg/mL
Drift Value: 3.4 pg/min
End Point Volume: 2.6808 mL
Result: 664 ppm
Titration Duration: 6:30 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 58.11 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:

p—
-9
-
"
p —
o™
(=)
m
w

N3SO0L8IH




("¢
L~
o
W
<T
>
—
o
<<

HI8106EN

HIB106EN DETERMINACAO DE UMIDADE EM MANTEIGA

por Dissolucdo Externa

DESCRICAO
Método para a determinacdio de umidade em manteiga
por dissolugdo externa. Os resultados sdo expressos em
% de massa e devem estar entre 15 e 20 %.
ELETRODO

* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES

* Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente

* Metanol seco

* (loroformio seco

ACESSORIOS

e Uma seringa de 1 mL, limpa e seca

* Uma agulha limpa e seca, calibre de 22, com 6”
de penetracdo de septo ndo-corretivo

* Frasco de Solvente com rosca GL 45

e 1 Frasco de dissolucio de 100 mL com septo

* Agitador magnético e barra de agitagdo

PROCEDIMENTO DE DISSOLUCAO EXTERNA

* No frasco de dissolugdo externa com septo, adicione
uma barra de agitacio magnética. Pese o frasco e
registre o valor.

e Adicione 15 g de metanol seco e 25 g de cloroformio
seco 0 frasco e agite por um periodo de 15 a 20
minutos.

* Siga o Método HIB30TEN Solvent w/ 5 mg/ml
I-comp para determinar o teor de umidade na
mistura de solvente.

e Insira o concentragio da mistura de solvente

pressionando  § Meied e em  sequida  Sample

Parameters e External Solvent Concentration. Use o
teclado numerico para inserir a concentrago exata.

Pressione Accept ou ,

* Pese o frasco de dissolugio para determinar o
peso do solvente restante (subtraindo o valor do
frasco vazia). Insira a massa exata, acesse Sample
Parameters e External Solvent Size. Use o teclado
numérico para inserir @ massa exafa, pressione

* Adicione 2.0 a 4.0 g de manteiga ao frasco. Pese
0 frasco para deferminar o peso exato da amostra
dissolvida. Insira @ massa exata, acesse Sample
Parameters e Dissoluted Sample Size. Use o teclado
numeérico para inserir a massa exata, pressione

* Para dissolver a amostra, misture por 20 a 30
minutos. A solugdo resultante serd usada para
deferminar o teor de umidade.

Nota: Titule a solucdo imediatamente.

PREPARACAO DO DISPOSITIVO
* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
metanol de acordo com o manual.
* Prepare o vaso de titulagdo de acordo com o manual.

* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de
um componenfe e verifique se ndo hd bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, prepare a bureta até que todo o ar tenha
sido completamente removido.

* Para a deferminacio da concentracio exata de
titulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/ml Stdz
w/water std ou HISOTIEN 5mg/ml Stdz w/
farfrafe.

* Dispense solvente suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de fitulagdo. Deixe que a taxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

* Pare de agitar o frasco de dissolugdo e permita que
qualquer material particulado assente.

ANALISE

* Encha a seringa e a agulha com sobrenadante

através do septo no frasco de dissolugdo.



* Pese a seringa, agulha e sobrenadante.

* Pressione | .o . Insira o fomanho da amostra
conforme solicitado.

* Dispense de 0.500 g a 1.000 g de solucio de
amostra no vaso de fitulagdo através do septo
utilizando o agulha.

* Tome cvidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de titulagdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no elefrodo
ou na parede do béquer.

* Limpe o padrdo residual da agulha puxando um

pequeno volume de ar do recipiente de ftitulagdo.

PARAMETROS DO METODO

Name: Moisture in Butter
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: None
Pre-Analysis Stir Time: 10 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol

Sample Parameters:
Sample Determ.:External Dissolution

Sample Name: Butter
Sample Size: 0.7500 g
External Solvent Size: 40.0000 g
External Solvent Conc.: 0.0100 %
Extracted Sample Size: 3.0000 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL

Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45
Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 0.500 pL
Maximum Dose: 40.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 720 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 15.0 pg/min
Result Unit: %
Significant Figures XXXXX

3 Readings
10.0 mL/min

Caso uma “gota pendurada” de padrdo fique
na ponta da agulha, coloque a ponta da agulha
brevemente no solvente.

* Refire a agulha do vaso de fitulagio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

e Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione para iniciar a andlise.

* Ao final da fitulagdo, € exibida a tela Resultados
Os resultados sto expressos em % de massa de
umidade.

* Troque o solvente apds 10 ou 12 titulacdes.

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass

Titrant concentration: 5.0000 mg/mL

External Solvent Size: 40.0000 g
External Solvent Conc.: 0.0100 %
Extracted Sample Size: 3.0000 g
Sample mass: 0.7500 g
5.0000 xV

40.000 (T-7s00%10) ~0-0100
$Mass = x == x 100

3.000 " 1gp - (20000

0.7500x10

RESULTADOS

Moisture in Butter
Apr 03, 2019 12:00

Method Name:
Time & Date:

Sample Size: 0.7841 g
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Drift Value: 4.6 pg/min
End Point Volume: 2.4497 mL
External Solvent Size: 38.4979 g
External Solvent Conc.: 0.0167 %
Extracted Sample Size: 3.1222 g
Result: 19.3903 %
Titration Duration: 6:54 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 61.0 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HI8107EN DETERMINACAQ DE UMIDADE EM MARGARINA

por Dissolucdo Externa

DESCRICAO
Método para a determinacdo de umidade em margarina
por dissolugdo externa. Os resultados sdo expressos em
% de massa e devem estar entre 15 e 30 %.
ELETRODO

* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES

* Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente

* Metanol seco

* (loroformio seco

ACESSORIOS

e Uma seringa de 1 mL, limpa e seca

* Uma agulha limpa e seca, calibre de 22, com 6”
de penetracdo de septo ndo-corretivo

* Frasco de Solvente com rosca GL 45

e Frasco de dissolucdo de 100 mL com septo

* Agitador magnético e barra de agitagdo

PROCEDIMENTO DE DISSOLUCAO EXTERNA

* No frasco de dissolugdo externa com septo, adicione
uma barra de agitacio magnética. Pese o frasco e
registre o valor.

e Adicione 20 g de metanol seco e 20 g de cloroformio
seco 0 frasco e agite por um periodo de 15 a 20
minutos.

* Siga o Método HIB30TEN Solvent w/ 5 mg/ml
I-comp. para deferminar o teor de umidade da
mistura de solvente.

e Insira o concentragio da mistura de solvente
pressionando { Mefied™s ¢ em  sequida Sample
Parameters e External Solvent Concentration. Use o

teclado numeérico para inserir a concentragdo exata,

* Pese o frasco de dissolugio para determinar o
peso do solvente restante (subtraindo o valor do
frasco vazia). Insira a massa exata, acesse Sample
Parameters e External Solvent Size. Use o teclado
numérico para inserir @ massa exafa, pressione

* Adicione 2.0 a 4.0 g de margarina ao frasco. Pese
0 frasco para deferminar o peso exato da amostra
dissolvida. Insira @ massa exata, acesse Sample
Parameters e Dissoluted Sample Size. Use o teclado
numeérico para inserir a massa exata, pressione

* Para dissolver a amostra, misture por 20 a 30
minutos. A solugdo resultante serd usada para
deferminar o teor de umidade.

Nota: Titule a solucio imediatamente.

PREPARACAO DO DISPOSITIVO
* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
metanol de acordo com o manual.
* Prepare o vaso de titulagdo de acordo com o manual.

* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de
um componenfe e verifique se ndo hd bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que todo o ar tenha
sido completamente removido.

* Para a deferminacio da concentracio exata de
fitulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/ml Stdz
w/water std ou HIBOTTEN 5mg/mL Stdz w/tartrate.

* Dispense mefanol suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de titulagdo. Deixe que a taxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

* Pare de agitar o frasco de extracdo e permita que
qualquer material particulado assente.

ANALISE

* Encha a seringa e a agulha com o sobrenadante
através do septo no frasco de dissolugdo.

* Pese a seringa, agulha e sobrenadante.



* Pressione { S5 1. Insira o tamanho da amostra.

* Dispense de 0.500 g a 1.000 g do sobrenadante no
vaso de fitulagdo através do septo usando a agulha.

* Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do beéquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de fitulacdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no elefrodo
ou na parede do béquer.

* Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do recipiente de fitulagdo.
Caso uma “gota pendurada” de padrdo fique

PARAMETROS DO METODO

Name : Moisture in Margarine
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: None
Pre-Analysis Stir Time: 10 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol

Sample Parameters:
Sample Determ.: External Extraction

Sample Name: Margarine
Sample Size: 0.7500 g
External Solvent Size: 40.0000 g
External Solvent Conc.: 0.0100 %
Extracted Sample Size: 3.0000 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL

Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45
Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 1.00 uL
Maximum Dose: 50.000 upL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

3 Readings
10.0 mL/min

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 720 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 15.0 pg/min
Result Unit: %
Significant Figures XXXXX

na ponta da agulha, coloque a ponta da agulha
brevemente no solvente.

* Refire a agulha do vaso de fitulagio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

e Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione para iniciar a andlise.

* o final da fitulacdo, ¢ exibida a tela Resultados.
Os resultados sdo expressos em % de massa de
umidade.

* Troque o solvente apds 12 ou 16 titulagdes.

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass

Titrant concentration: 5.0000 mg/mL

External Solvent Size: 40.0000 g
External Solvent Conc.: 0.0100 %
Extracted Sample Size: 3.0000 g
Sample mass: 0.7500 g
5.0000 xV

40.000 (0 7500 x 10) -~ 0.0100
$Mass = X - x 100

000 " gp - (2000057

0.7500 x 10

RESULTADOS

Method Name:
Time & Date:

Moisture in Margarine
Apr 03, 2019 12:00

Sample Size: 0.7402 g
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Drift Value: 4.1 pg/min
End Point Volume: 3.1402 mL
External Solvent Size: 39.9262 g
External Solvent Conc.: 0.0141 %
Extracted Sample Size: 3.1118 g
Result: 27.6339 %
Titration Duration: 5:30 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 64.4 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HIB108EN DETERMINACAO DE UMIDADE EM MAIONESE

DESCRICAQ
Método para a determinacdo de umidade em maionese
por extracdo externa. Os resultados sdo expressos em %
de massa e devem estar entre 40 e 60 %.
ELETRODO

* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
e Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente
* Metanol seco
ACESSORIOS

* Uma seringa de 1 mL, limpa e seca
Uma agulha limpa e seca, calibre de 227, com 6”
de penetracdo de septo ndo-correfivo
Frasco de Solvente com rosca GL 45
Frasco de dissolugdo de 100 mL com septo
Agitador magnético e barra de agitacdo
PROCEDIMENTO DE EXTRACAO EXTERNA

* No frasco de dissolugdo externa com septo, adicione
uma barra de agitacio magnética. Pese o frasco e
registre o valor.

* Adicione 40 g de metanol seco ao frasco e agite por
5 minutos.

* Siga o Método HIB30TEN Solvent w/ 5 mg/ml
I-comp para determinar o teor de umidade da
mistura de solvente.

* Insira a concentracio da mistura de solvente
pressionando { Hetod ¢ em seguida Sample
Parameters e External Solvent Concentration. Use o

feclado numérico para inserir a concentragdo exata,

* Pese o frasco de extracdo para deferminar o peso
do solvente restante (subtraindo o valor do frasco
vazio). Insita o massa exata, acesse Sample
Parameters e selecione External Solvent Size. Use
0 teclado numérico para inserir a massa exata,

* Adicione de 0.8 a 1.2 g de maionese ao frasco. Pese
0 frasco para deferminar o peso exato da amostra
dissolvida. Insira a massa exata, acesse Sample

Parameters e selecione Dissoluted Sample Size.
Use o teclado numérico para inserir a massa exata,

* Para dissolver a amostra, coloque a tampa e misture
por 20 a 30 minutos. A solucdo resultante serd
usada para determinar o teor de umidade.

Nota: Titule a solucdo imediatamente.
PREPARAQAO DO DISPOSITIVO

* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
metanol de acordo com o manual.

* Prepare o vaso de titulagdo de acordo com o manual.

* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de
um componente e verifique se ndo ha bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que fodo o ar tenha
sido completamente removido.

e Para o deferminacio da concentracdo exata de
titulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/ml Stdz
w/water std ou HIBOTIEN 5mg/ml Stdz w/
tarfrafe.

* Dispense metanol suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de fitulacdo. Deixe que a taxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prossequir
para o proximo passo.

* Pare a agitacdo da amostra no frasco de extragdo
e espere para que as matérias particuladas se
assentem.

ANALISE

* Encha o seringa e a agulha com o sobrenadante
através do septo no frasco de dissolugdo.

* Pese a seringa, agulha e o sobranadante.

* Pressione { S . Insira o tamanho da amostra

i Analysis

conforme solicitado.



* Dispense de 0.500 g a 1.000 g de sobrenadante
no vaso de titulagdo através do septo utilizando a
agulha.

* Tome cvidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nos paredes do beéquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de titulagdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no eletrodo
ou na parede do béquer.

* Llimpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do recipiente de ftitulagdo.
Coso uma “gota pendurada” de padrdo fique

PARAMETROS DO METODO

Name : Moisture in Mayonnaise
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: None
Pre-Analysis Stir Time: 10 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol

Sample Parameters:
Sample Determ.: External Extraction

Sample Name: Mayonnaise
Sample Size: 0.7500 g
External Solvent Size: 40.0000 g
External Solvent Conc.: 0.0100 %
Extracted Sample Size: 1.0000 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL

Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45
Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 0.500 uL
Maximum Dose: 20.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

3 Readings
10.0 mL/min

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 720 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 10.0 pg/min
Result Unit: %
Significant Figures XXXXX

na ponta da agulha, coloque a ponta da agulha
brevemente no solvente.

* Retire a agulha do vaso de fitulagio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

e Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione para iniciar a andlise.

* Ao final da titulagdo, é exibida a tela de Resultados.
Os resultados sdo expressos em % de massa de
umidade.

* Troque o solvente a cada 12 ou 16 titulagdes.

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass

Titrant concentration: 5.0000 mg/mL

External Solvent Size: 40.0000 g
External Solvent Conc.: 0.0100 %
Extracted Sample Size: 1.0000 g
Sample mass: 0.7500 g
5.0000 xV

40.000 (57500 %10) ~0-0100
$Mass = x * x 100

3.000 " 1gp- (200007

0.7500 % 10

RESULTADOS

Method Name: Moisture in Mayonnaise
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00

Sample Size: 0.7500 g
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Drift Value: 4.6 pg/min
End Point Volume: 2.2010 mL
External Solvent Size: 40.0000 g
External Solvent Conc.: 0.0100 %
Extracted Sample Size: 1.0000 g
Result: 58.9770 %
Titration Duration: 7:18 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 60.0 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HI8201EN DETERMINACAO DE UMIDADE EM SHAMPOO

DESCRICAQ
Método para a determinacdo de dgua em shampoo. Os

resultados sdo expressos em % de massa e devem estar
entre 70 e 90 %.

ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
e Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente
* Metanol seco
ACESSORIOS
* Seringa de 1 mL (limpa e seca)
e Agulha calibre de 18, com 6” de penetracdo de
septo ndo-corretivo (limpa e seca)
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARAQAO DO DISPOSITIVO
* (onecte a tampa do frasco de solvente ao frasco de
mefanol de acordo com o manual.
e Prepare 0 vaso de fitulacdo de acordo com 0 manual.
* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com de
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mlL de
um componente e verifique se ndo ha bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que todo o ar tenha
sido completamente removido.

e Para a deferminacdo da concentracio exata de
fitulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/ml Stdz
w/water std or HIBOTTEN 5mg,/mL Stdz w/tartrate.

* Dispense metanol suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de fitulagdo. Deixe que a faxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

ANALISE

Encha a seringa e a agulha com amostra.
Pese a seringa, agulha e o shampoo.
Pressione {,5= % Insira o famanho da amostra

i Analysis i

conforme solicitado.

Dispense de 0.015 g a 0.020 g de shampoo no vaso
de titulacdo através do septo utilizando a agulha.
Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de fitulacdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no eletrodo
ou na parede do béquer.

Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do recipiente de fitulacdo.
Coso uma “gota pendurada” de padrdo fique
na ponta da agulha, coloque a ponta da agulha
brevemente no solvente.

Refire a agulha do vaso de fitulacio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione para iniciar a andlise.

Ao final da fitulagdio, € exibida a tela Resultados.
resultados sGo expressos em % de massa de
umidade.



PARAMETROS DO METODO

Name : Moisture in Shampoo
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: 40 %
Pre-Analysis Stir Time: 15 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol
Sample Parameters:
Sample Determ.: Normal
Sample Name: Shampoo
Sample Type: Mass
Sample Size: 0.0200 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 0.500 uL
Maximum Dose: 20.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 600 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 10.0 pg/min
Result Unit: %
Significant Figures XXXXX

3 Readings
10.0 mL/min

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass
Titrant concentration: 5.0000 mg/mL
Sample mass: 0.0200 g
. V x 5.0000
s Mass= = z0x10

RESULTADOS

Method Name:
Time & Date:

Moisture in Shampoo
Apr 03, 2019 12:00

Sample Size: 0.0200 g
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Drift Value: 5.4 pg/min
End Point Volume: 3.2010 mL
Result: 79.8207 %
Titration Duration: 7:19 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 106.37 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HI8202EN DETERMINACAO DE UMIDADE EM CREME PARA AS MAQS

DESCRICAQ

Método para a determinacdo de umidade em creme para
as mdos. Os resultados sio expressos em % de massa e
devem estar entre 50 e 75 %.

ELETRODO
* HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
e Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente
* Metanol seco
e (loroformio seco
ACESSORIOS
* Uma seringa de 25 mL, limpa e seca
e Uma agulha limpa e seca, calibre de 187, com 6”
de penetracdo de septo ndo-correfivo
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PREPARACAO DO SOLVENTE
* Prepare no minimo 200 mL de solvente, adicionando
2 partes de cloroformio seco para 1 parte de metanol
seco em um frasco de solvente.

PREPARACAO DO DISPOSITIVO

* (onecte a fampa do frasco de solvente ao frasco de
solvente de acordo com o manual.

* Prepare o vaso de titulagdo de acordo com o manual.

* Instale uma bureta de 5 mL preenchida com
Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de
um componente e verifique se ndo ha bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que todo o ar tenha
sido completamente removido.

e Para a deferminacdo da concentracio exata de
titulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/ml Stdz
w/water std ou HIBOITIEN 5mg/mL Stdz w/
fartrate.

* Dispense solvente suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 mL).

* Pressione para pré-fitular o solvente e a
umidade do vaso de titulagdo. Deixe que a faxa de
deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.

ANALISE
* Encha a seringa e a agulha com amostra.
* Pese a seringa, agulha e o creme.

* Pressione {5 . Insira o tamanho da amostra

conforme solicitado.

* Dispense de 0.020 g a 0.025 g de creme no vaso de
fitulagdo através do septo utilizando a agulha.

* Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de titulagdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no eletrodo
ou na parede do béquer.

* Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do recipiente de fitulaco.
Coso uma “gota pendurada” de padrdo fique
na ponta da agulha, coloque a ponta da agulha
brevemente no solvente.

* Retie a agulha do vaso de fitulagio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

e Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione [enE para iniciar a andlise.

e Ao final da fitulagdo, ¢ exibida a tela Resultados.
Os resultados sdo expressos em % de massa de
umidade.



PARAMETROS DO METODO

Name: Moisture in Hand Cream
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: 40 %
Pre-Analysis Stir Time: 15 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic

Solvent: CHC13 MeOH 2:1
Sample Parameters:
Sample Determ.:

Sample Name:

Normal
Hand Cream

Sample Type: Mass
Sample Size: 0.0200 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Normal
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 0.500 uL
Maximum Dose: 20.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:

Termination Parameters:
Maximum Duration: 900 sec
Maximum Titrant Volume: 10.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift:10.0 pg/min

Result Unit: %

Significant Figures XXXXX

3 Readings
10.0 mL/min

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass
Titrant concentration: 5.0000 mg/mL
Sample mass: 0.0200 g
. V x 5.0000
s MassT T 20 x10

RESULTADOS

Method Name: Moisture Hand Cream
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00
Sample Size: 0.0244 g

Std. Titrant Conc.:5.0000 mg/mL

Drift Value: 5.4 pg/min
End Point Volume: 3.2915 mL
Result: 67.3125 %
Titration Duration: 6:48 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 53.47 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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HI8301EN DETERMINACAO DE UMIDADE EM SOLVENTE COM TITULANTE DE 5 mg/mL (UM
COMP)

Para Extragdo ou Dissolugdo Externa

DESCRICAO
Método para a deferminagdo de umidade em solvente
de dissolugdo/extracdo usando Titulante de 5 mg/ml
de Um Componente. Os resultados sio expressos em %
de massa e devem ser menores que 0.1%.
ELETRODO
e HI76320 Eletrodo de Pino Duplo de Platina
REAGENTES
e Titulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de um
componente
* Metanol seco
ACESSORIOS
e Uma seringa de 1 mL, limpa e seca
* Uma agulha limpa e seca, calibre de 18, com 6”
de penetracto de septo ndo-corretivo
* Frasco de Solvente com rosca GL 45
PROCEDIMENTO DE TITULACAO
* (onecte a fampa do frasco de solvente ao frasco de
mefanol de acordo com o manual.
* Prepare 0 vaso de titulacGo de acordo com 0 manual.
* Instale uma bureta de 5 ml preenchida com
ditulante Volumétrico Karl Fischer 5 mg/mL de
um componenfe e verifique se ndo hd bolhas
de ar presentes na bureta ou na mangueira. Se
necessdrio, encha a bureta até que fodo o ar tenha
sido completamente removido.

* Paro a deferminacio da concentracio exata de
titulante, siga o Método HIBOOTEN 5mg/ml Stdz
w/water std or HIBOTTEN 5mg,/mL Stdz w/tartrate.

* Dispense mefanol suficiente do frasco de solvente
para encher o recipiente até a linha “min” (cerca
de 50 ml).

* Pressione para pré-titular o solvente e a
umidade do vaso de titulagdo. Deixe que a faxa de

deriva de fundo se estabilize antes de prosseguir
para o proximo passo.
ANALISE

* Pare a agitacdo do solvente no frasco de dissolucdo/
extracgo.

* Encha a seringa e a agulha com o solvente da
dissolugiio/extragdo.

* Pese a seringa, agulha e o solvente.

* Pressione { 5= & Insira o tamanho da amostra

conforme solicitado.

* Dispense de 0.750 g a 1.000 g de solvente no vaso
de fitulagdo através do septo utilizando a agulha.

* Tome cuidado para ndo espirrar amostra no eletrodo
e nas paredes do béquer. Se necessdrio, agite
manualmente o recipiente de fitulagdo suavemente
para remover qualquer padrdo presente no elstrodo
ou na parede do béquer.

* Limpe o padrdo residual da agulha puxando um
pequeno volume de ar do recipiente de fitulacdo.
Caso uma “gota pendurada” de padrdo fique
na ponta da agulha, coloque a ponta da agulha
brevemente no solvente.

* Retie a agulha do vaso de fitulagio e pese
novamente a seringa para deferminar a massa
de amostra adicionada (por diferenca das duas
medidas).

* Use o teclado numérico para inserir a massa exata e
pressione @ para iniciar a andlise.

* Ao final da fitulagdo, é exibida a tela Resultados.
Os resultados sto expressos em % de massa de
umidade. Registre este valor como “External Solvent
Concentration”.



PARAMETROS DO METODO

Name : Solvent w/ 5mg/mL 1-comp.
Method Revision: 1.1
Type: Sample Analysis
Predispensing Amount: None
Pre-Analysis Stir Time: 0 Sec
Stirring Speed: 900 RPM
Stirbar Type: Medium
Drift Entry: Automatic
Solvent: Methanol
Sample Parameters:
Sample Determ.: Normal
Sample Name: Solvent
Sample Type: Mass
Sample Size: 1.0000 g
Titrant: Composite 5

Titrant Type: one-component
Nominal Titrant Conc.:5.0000 mg/mL
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Date/Time: Apr 02, 2019 11:45

Titrant Age Reminder: 2d:00h:00m
Control Parameters:
Start Mode: Cautious
Standby Mode: Enabled
Standby Duration: 12:00 [hh:mm]
Imposed Current: 20 pA
Minimum Dose: 0.250 uL
Maximum Dose: 5.000 pL
Max Dosing Mode Disabled
Timed Increment: 1 second
End Point Value: 180.0 mVv

Signal Averaging:
Flow Rate:
Termination Parameters:
Maximum Duration: 600 sec
Maximum Titrant Volume: 5.000 mL
Term. Criterion: Relative Drift
Relative Drift: 10.0 pg/min
Result Unit: %
Significant Figures XXXXX

3 Readings
10.0 mL/min

CALCULOS

Titrant units: mg/mL
Titrant volume consumed: V (mL)
Final results units: % Mass
Titrant concentration: 5.0000 mg/mL
Sample mass: 1.0000 g
Vx5.0000
Mass= ———
1.0000x10

RESULTADOS

Method Name: Solvent w/ 5mg/mL l-comp.
Time & Date: Apr 03, 2019 12:00

Sample Size: 0.9580 g
Std. Titrant Conc.: 5.0000 mg/mL
Drift Value: 4.0 pg/min
End Point Volume: 0.1157 mL
Result: 0.0595 %
Titration Duration: 2:00 [mm:ss]
Estimated Cell Volume: 57.5 mL

Titration went to Completion
Operator Name:
Analyst Signature:
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1. TEORIA DATITULACAO
1.1. INTRODUCAOQ A TITULACAO
A fitulagdo € um procedimento quantitativo e volumétrico usado em quimica analitica para determinar a concentragdo
de um analito (a espécie sendo medida) em solucdo. A concentracdo do analito ¢ determinada adicionando lentamente
um fitulante (reagente) d soluggo. Conforme o ftitulante ¢ adicionado, uma reagdo quimica ocorre entre o fitulante
e 0 analito. As reacdes de fitulagdo sdo reagdes simples e relativamente rdpidas, que podem ser expressas usando
uma equacdo quimica. A reacdo de fitulagdo confinua enquanto o titulante € adicionado até que todo o analito seja
consumido e reaja completa e quantitativamente com o titulante.
0 ponto em que todo o analito reagiu é chamado de ponto de equivaléncia, também conhecido como o ponto final tedrico
ou esfequiométrico. Este ponto & acompanhado de uma abrupta mudanga fisica na solugdo, que define nitidamente
o ponto final da reacdo. A mudanca fisica associada ao ponto final da fitulagdo é produzida pelo indicador e pode ser
detectada visualmente ou por alguma outra medico fisica.
As titulagoes ndo podem ser usadas para determinar a quantidade de todos os analitos. A reacdo quimica entre o
fitulante e o analito deve cumprir quatro requisitos:

* Areacio deve ser rapida e ocorrer dentro de aproximadamente um segundo apos a adigdo do fitulante;

* A reagdo deve ser complefa;

* Areacio deve fer estequiometria bem conhecida (razdes de reagdo);

e Um ponto final ou ponto de inflexdo conveniente.
As titulagdes sto altamente precisas e podem fornecer muitas vantagens sobre métodos alternativos. As titulacdes sdo
realizadas rapidamente e requerem equipamentos e instrumentagdo relativamente simples.

1.2. USOS DA TITULACAO
As titulagoes podem ser usadas em vdrias aplicagdes, incluindo:
* Teor de dcido em efluentes, alimentos (ex.: queijo e vinho), banhos de galvanizacdo e decapagem, produtos de
petroleo e medicamentos;
* Teor de base de fertilizantes (contendo amdnia), dgua sanitdria, minerais;
* Dureza em dgua;
* Teor de metal de ligas, minerais, minérios, argilas, dguas, banhos de revestimento, tintas, papel, materiais
vegetais, fluidos bioldgicos, produtos de petrdleo;
* Teor de umidade em alimentos, petroquimicos, produtos farmacéuticos e pldsticos
* (oncentracdes de reagentes redox, como cloro disponivel em dgua potavel, perdxido, vestigios de oxidantes
e redutores em alimentos, redutores em alta temperatura ou dgua de caldeira de alta pressdo, andlise de
vitaminas
1.3. VANTAGENS E DESVANTAGENS DA TITULAQZ\O
Algumas vantagens da fitulacGo como uma técnica analitica so:
* Resultados mais precisos do que muitos métodos instrumentais, como medicdo por eletrodo, a precisdo da
medicdo é de até 0.1%;
* Métodos simples, custos de capital razodveis e interface amigavel;
* Adequagdo para medir os principais componentes de uma mistura ou produto;
* A automagdo pode reduzir o tempo e o trabalho gasto em cada andlise.
Algumas desvantagens da fitulagdo sdo:
* Tempo que leva para preparar padrdes e titulantes;
* Boa técnica é necessdria para alcancar resultados precisos (¢ necessdrio treinamento e prdtica);
* Nao é adequado para determinar vestigios ou componentes secunddrios de uma mistura ou produto;
* Alcance de leitura limitado; pode exigir preparacdes de amostra adicionais (diluigdo) e andlises repetidas.



2. TIPOS DE TITULACAO
2.1. TITULACAO DE ACORDO COM O METODO DE MEDICAQ

2.1.1. TITULACAO AMPEROMETRICA

Uma fitulagdo amperométrica é realizada colocando dois elefrodos (geralmente um eletrodo metdlico de fon seletivo
e um eletrodo de referéncia) na solugdo de amostra e mantendo o potencial do eletrodo metdlico em uma tensio
selecionada. A corrente que flui, devido d oxidacdo ou redugdo de um reagente ou produto, é tracada em funcdo do
volume do fitulante para fornecer a curva de fitulacto e localizar o ponto de equivaléncia. Mudangas na corrente sdo
causadas por mudancas na concentragdo de uma espécie especifica (sendo oxidada ou reduzida no eletrodo).
Geralmente, a reacdo entre o analito e o titulante forma uma nova espécie. Dependendo da titulacdo, os reagentes sdo
eletroativos e os produtos ndo, ou vice-versa. As curvas de fitulago amperomeétrica se parecem com duas linhas retas
se cruzando no ponto de equivaléncia, isso é devido @ mudanga na eletroatividade da solugdo.

Muitos fons metdlicos podem ser titulados amperometricamente usando uma reacdo de precipitacdo, complexagdo ou
redox. Alguns fons metdlicos e espécies que podem ser determinados desta maneira incluem prata, bdrio, halogenetos,
potdssio, magnésio, palddio, molibdato, sulfato, tungstato, zinco, bismuto, cddmio, fluoreto, indio, tdlio, iodo e ouro.
A Figura 1 mostra quatro titulagdes amperométricas e seus pontos finais. No grdfico “A”, o analito é eletroativo e fornece
corrente, mas a espécie reagida ndo. Em “B”, o reagente ndo estd ativo, mas o fitulante esta. Em “C”, o analito e
o titulante estdo ativos e fornecem fluxo de corrente. O grdfico “D” mostra a mesma situagdo que “B”; entrefanto, a
corrente tem sinal oposto (o titulante é reduzido).
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2.1.2. TITULACOES POTENCIOMETRICAS

As titulagdes potenciométricas sdo realizadas medindo a tensdo na solucdo usando um sistema de eletrodo. Um sistema
de eletrodo consiste em um eletrodo indicador e um eletrodo de referéncia. A medida que o fitulante é adicionado, as
variagoes no potencial do eletrodo indicador, em relagdo ao eletrodo de referéncia, sdo monitoradas para mostrar o
progresso da fitulagdo.

A potenciometria é a medicdo de um potencial sob condigdes de fluxo de corrente zero. O potencial medido pode
ento ser usado para determinar a quantidade analitica de interesse, geralmente uma concentracdo de componente da
solucdo de analito. O potencial que se desenvolve na célula eletroquimica é o resultado da mudanca de energia livre
que ocorreria se os fendmenos quimicos ocorressem até que a condigdo de equilibrio fosse satisfeita.
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Ha muitos tipos de fitulagdes onde a potenciometria pode ser usada, por exemplo, eletrodos de pH para fitulagdes dcido-
base, eletrodos de platina de ORP em titulages redox, eletrodos de ions selefivos, como clorefo ou fluoreto para uma
fitulagdo de um ion especifico e eletrodos de prata para titulagoes argentométricas (a base de prata).

2.1.3. TITULACAO ESPECTROFOTOMETRICA

0 nome vem do método usado para detectar o ponto final da titulacGo. Indicadores coloridos que mudam de cor durante
0 curso da titulagdo esto disponiveis para muitas titulagoes. Dados mais precisos sobre a curva de fitulagdo podem ser
obtidos se a absorc@o de luz for monitorada instrumentalmente usando uma fonte de luz, um monocromador simples e
um fotodstector, em vez de determinar visualmente a mudanca de cor. A absorcdo de luz por um indicador ou por um
dos reagentes ou produtos pode ser usada para monitorar a titulagdo.

Na primeira curva de fitulacdo, Figura 2 “A”, estd sendo monitorada a absorcdo de um complexo metal-indicador.
A absorcio é constante enquanto o metal & complexado pelo titulante EDTA. O complexo do indicador de metal foi
removido, causando uma quebra acentuada na curva de titulagdo. O ponto onde todo o metal € complexado e refirado
do indicador é o ponto de equivaléncia. Este ponto é marcado por “e.p.” no grdfico.

Na segunda curva de titulagdo, Figura 2 “B”, o complexo metdlico estd sendo medido enquanto é titulado com EDTA.
0 novo complexo que estd sendo formado ndo é colorido e ndo absorve luz. A intersecdo extrapolada das duas linhas
determina o ponto de equivaléncia.
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Figura 2
2.2. TITULACOES DE ACORDO COM O TIPO DE REACAO

2.2.1. TITULAQAO KARL FISCHER

Este método & baseado em uma reaco quimica bem definida entre a dgua e o reagente Karl Fischer. A quimica
proporciona uma excelente especificidade para a determinacdo de dgua. O método pode ser usado para determinar
dgua livre e ligada em uma matriz de amostra. O método Karl Fischer ¢ amplamente considerado para produzir os
resultados mais rdpidos, precisos e reprodutiveis e fem a maior faixa de concentragdo defectdvel entre 1 ppm e 1000%.
A deferminagdo do teor de umidade é um dos métodos mais comumente praticados em laboratdrios em todo o mundo.
0 conhecimento do teor de umidade é fundamental para compreender as propriedades quimicas e fisicas dos materiais
e determinar a qualidade do produto. A deferminacio do teor de umidade é realizada em muitos tipos de amostras,
incluindo produtos farmacéuticos e cosméticos, alimentos e produtos naturais, compostos orgdnicos e inorganicos,
produtos quimicos, solventes e gases, produtos petroliferos e pldsticos, bem como fintas e adesivos. O método KF
¢ verificavel e pode ser totalmente documentado. Como resultado, a titulagdo Karl Fischer é o método padrdo para
andlise de umidade em uma infinidade de amostras, conforme especificado por numerosas organizacdes, incluindo a
Association of Official Analytical Chemists, a Farmacopéia dos Estados Unidos e Européia, ASTM, American Petroleum
Institute, British Standards e DIN.



2.2.1.1. HISTORIA DA TITULA(;AO KARL FISCHER
A deferminagdo da dgua pela titulagdo Karl Fischer baseia-se na reagdo descrita por Bunsen em 1853 na qual o dioxido
de enxofre é oxidado pelo iodo na presenga de dgua.

l, + S0, + 2 H,0 — 2 HI + H,S0,
No artigo de Karl Fischer de 1935, “um novo procedimento para a fitulagdo da dagua”, ele apresentou uma forma
modificada da reacio de Bunsen adaptada para uso na determinagdo do teor de umidade de solugdes ndo aquosas.
Suas titulacdes foram realizadas em metanol na presenca de excesso de dioxido de enxofre e piriding, a fim de neutralizar
0s produtos da reagdo dcida e levar a reacGio a sua conclusdo.

2H,0 + S0, © (GHN), + 1, + 2 GHN — (GH;N), © H,SO, + 2 GHN  HI
Desde entio, dois desenvolvimentos chave levaram a descricio atualmente aceita da reacio Karl Fischer. Primeiro, @
piridina atua como um tampdo de pH e ndo desempenha um papel direto na reacdo. Isto permitiu aos formuladores
de reagentes substituir a piridina por bases que sdo menos toxicas e resultam em faixas de pH que facilitam titulages
mais rdpidas e mais precisas. Em sequndo lugar, o espécie que reage com dgua ndo ¢ o dioxido de enxofre, mas o fon
monometil sulfito resultante da reacio entre o dioxido de enxofre e o metanol. Posteriormente, pesquisadores mostraram
que dlcoois mais altos podem ser usados no lugar do metanol. A reacdo de Karl Fischer pode, portanto, ser descrita pela
sequinte sequéncia de reacdo generalizada na qual as espécies H,0, 1,, SO, e RN reagem em uma estequiometria de
1:1:1:3.

ROH + SO, + RN — (RNH) ¢ SO;R

(RNH) ® SO,R + 12 + H,0 — (RNH) *SO,R + 2(RNH)I
A taxa mdxima da reactio Karl Fischer é atingida na faixa de pH de 5,5 a 8 onde todo o didxido de enxofre estd
disponivel como sulfito de metila. Se o pH cair abaixo de 5, a taxa de reacdo diminui e o ponto final de titulagdo se torna
cada vez mais dificil de ser alcancado. Se o pH exceder 8, comegam a ocorrer reagdes laterais entre iodo e hidréxido ou
fons mefilato, alterando a estequiometria da titulagdo.
Enquanto solventes que ndo contém dlcool podem ser utilizados em andlises eles também tem efeito em estequiometria
de reag@o. Quando os dlcoois ndo estdo presentes, a reacdo se assemelha a estequiometria da reagdo de Bunsen, onde
a razdo de consumo de dgua para iodo é de 2:1. Em solventes confendo dlcoois superiores, proporcdes desiguais podem
ser observadas devido as habilidades relativas dos dlcoois superiores para formar o éster sulfito que reage com a dgua.
Problemas resultantes da variagdo na estequiometria induzida por solvente ndo sdo normalmente encontrados durante a
andlise de rotina por dois motivos. Primeiro, a padronizacio do fitulante e a andlise da amostra sdo realizadas no mesmo
meio de titulacdo e nas mesmas condicdes, compensando efetivamente qualquer variagdo no comportamento da reagdo.
Em sequndo lugar, a maioria dos sistemas de reagentes Karl Fischer so formulados para suportar a estequiometria de
reacto KF padrdo.

2.2.1.2. INDICACAQ VISUAL DA TITULACAO KARL FISCHER

Os métodos visuais, originalmente utilizados por Karl Fischer, sdo limitados na aplicacdo, requerem um alto grau
de habilidade e foram tornados obsoletos por indicacio eletrométrica. Para uma indicacto visual bem sucedida, as
amostras de titulagdo devem ser incolores. Além disso, a coloracdo da solugdo varia entre os meios de fitulagdo polar
e ndo polar.

Apds o ponto de equivaléncia da titulacio, toda a dgua na solugdo de titulacdo foi reagida. A proxima gota de titulagdo
adicionada a solugdo apds o ponto de equivaléncia contém iodo que permanecerd na solucdo de fitulac@o. Depois disso,
a concentracdo de iodo na solucdo de titulagdo aumenta e a solugdo desenvolve uma cor amarela, e eventualmente
marrom.  dificil, mesmo para um analista experiente, gerar uma coloracdio de ponto final reprodutivel entre titulagdes
SUCeSSIvas.
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2213. INDICAQZ\O ELETROMETRICA DA TITULA(;AO KARL FISCHER
As indicacdes biamperométrica e bivoltamétrica sdo os dois tipos de métodos de deteccdo eletrométrica comumente
usados para a indicacto das fitulacdes Karl Fischer. Ambos os métodos usam um pino duplo de platina ou um eletrodo
duplo de anel de platina para detectar o excesso de iodo em uma solucdo de titulagdo. Apds o ponto de equivaléncia
da fitulagdio, toda a dgua na solucio de titulacdo foi reagida. A proxima dose de titulacio adicionada a solugdo contém
iodo, que reage no eletrodo de acordo com as reacdes abaixo.

No cdtodo: l, + 2e— 2

No Gnodo: =1, + 2¢
0 excesso de iodo é facilmente reduzido no cdtodo, e o iodeto resultante é oxidado no Gnodo.
Ambos os métodos eletrométricos de indicacdo dependem de elétrons (corrente) sendo transportados através de uma
solugdo de fitulagdo pelas reacdes de oxidacio-reducio descritas acima. A indicagdo biamperométrica envolve o
monitoramento do fluxo de corrente através da solugdo de fitulacdo enquanto uma tensdo constante é aplicada através
dos elementos de platina do eletrodo. Quando a dgua estd presente na solugdo de titulacto e ndo hd excesso de iodo,
apenas uma corrente minima flui entre os elementos do elefrodo. Apds o ponto de equivaléncia, quando o iodo estd
presente, 0 fluxo de corrente aumenta para alguns LA
Aindicagdo bivoltamétrica envolve a medicdo da tensdo necessdria para manter um fluxo de corrente constante entre os
elementos do eletrodo. Uma pequena corrente continua ou alternada chamada corrente de polarizagio (1) é aplicada
entre os pinos ou anéis do eletrodo e a tenso resultante & medida a fim de monitorar o progresso da fitulagdo.
Curvas de titulagdo em L sGo geradas para ambos os métodos, tragando a corrente ou tenso do eletrodo em relagdo ao
volume de fitulante adicionado durante a titulagdo.

Titulagdo Karl Fischer, Indicagdo Bivoltamétrica vs Volume de Titulante
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Figura 3

Os métodos eletrométricos resultam na sobretitulago ou titulagdo além do ponto de equivaléncia onde o excesso de
iodo estd presente na solucdo de titulacdo. A fitulaco além do ponto de equivaléncia é aceitdvel por duas razdes.
Primeiro, devido a sensibilidade dos métodos eletrométricos, as fitulacdes sdo sempre realizadas exatamente da mesma
maneira, um leve excesso de iodo resultando em titulagdes altamente reprodutiveis. Sequndo, a precisdo das titulagdes
eletrometricamente indicadas ndo é afetada pela sobretitulacdo, porque o leve excesso de iodo foi contabilizado durante
a padronizagdo do titulante.



2.2.2. TITULACAO ACIDO-BASE

Titulacdes dcido-base sdo o tipo mais comum de titulagdo. Elas sdo baseados em uma reacdo entre um dcido e uma
base, uma neutralizacdio estequiométrica ou a troca de protons. Praticamente todas as titulagdes dcido-base sdo
realizadas usando um dcido forte ou uma base forte como titulante. O ponto final de uma titulacGo realizada com um
dcido fraco ou uma base fraca seria dificil de detectar devido a uma pequena mudanca no pH no ponto de equivaléncia.
Os indicadores quimicos sto freqientemente usados para determinar o ponto final. O indicador mudard de cor para
indicar que o final da titulacgo foi alcancado. Ao escolher o indicador adequado, vocé deve selecionar um que tenha
uma pK, o mais proximo possivel do ponto final da titulagdo. A regido de mudanga de cor do indicador é normalmente
+ 1 unidade de pH ao redor da pK,. A curva tedrica de fitulacio é Uil para ilustrar como a solugdo mudard durante @
fitulagdio real, e permitir a selegdo adequada de um ponto final ou de um indicador.

Afigura 4 mostra uma curva de titulacto tradicional. A curva é obtida tracando o valor de pH em relagdo ao volume de
NaOH adicionado.
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2.2.3. TITULACAO ARGENTOMETRICA

As titulagoes argentométricas usam (nitrato de) prata como fitulante e geralmente so titulagdes de precipitaco, pois
muitos sais de prata sdo insoldveis. Sdo comumente usadas para fitular e determinar a concentragdo de brometo,
cloreto, cianeto, iodeto e sulfeto.

As titulagdes argentométricas podem ser feitas com o indicador de Mohr (quando todo o cloreto reagiu, um precipitado
de cromato de prata vermelho é formado) ou a titulacGo pode ser facilmente seguida com um ISE de prata (ou ISE de
cloreto para titulacdes de clorefo) e um eletrodo de referéncia.

8
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Figura 5
A Figura 5 mostra a fitulacgo de 50 mL de 0.1N NaCl com 0.TN AgNO,. TO sinal potenciométrico é de um ISE de cloreto
é representado gracamente como pCl (- log [CI).

2.24. TITULACAO COMPLEXOMETRICA

Um complexo & uma espécie em que um fon de metal central estd covalentemente ligado a um ou mais grupos doadores
de elétrons chamados ligantes. Frequentemente, esses titulantes contém EDTA ou (DTA, ligantes polidentados que
formam compostos de coordenacio muito estdveis com fons metdlicos. A reacdo de complexacdo deve ser rdpida para
ser Uil para a titulagdo direta. Alguns fons metdlicos reagem muito lentamente com EDTA para uma titulagdo direta.
Um eletrodo indicador que responde ao fon metdlico pode ser usado para monitorar o progresso da titulagdo. A curva
de fitulacdo serd semelhante a uma titulagdo potenciométrica usual. Os indicadores de complexagdo mudam de cor no
ponto final, pois todos os fons metdlicos so “consumidos”, ou complexados, pelo titulante.

A curva de titulagdo aparecerd semelhante a uma titulagdo potenciométrica ao usar um eletrodo indicador que responde
ao fon metdlico (veja a Figura 6).
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2.2.5. TITULACAO DE {ON SELETIVO

A titulagdo de fons selefivos mais popular € uma titulagdo dcido-base. A concentracio de ions de hidrogénio é
especificamente medida e monitorada durante o processo de fitulacdo para localizar o ponto de equivaléncia. Usando
um eletrodo de ions seletivos (ISE) como o eletrodo indicador, o sinal potenciométrico (em mV) é usado para seguir
diretamente a concentracio (ou atividade) de um fon especifico.

Exemplos de titulagoes de ISE incluem a titulagdo de fluoreto com um titulante de aluminio usando um ISE de fluoreto,
clorefo com nitrato de prata usando um ISE de cloreto, sodio com um ISE de sadio, efc. O ponto de equivaléncia pode
ser determinado relacionando o valor mV em funciio da quantidade de titulante adicionado.

2.2.6. TITULACAO ACIDO BASE COM SOLVENTE NAO-AQUOSO

Os solventes ndo aquosos devem ser usados para titular dcidos e bases muito fracos devido ao efeito de nivelamento
inerente que a dgua tem sobre todos os dcidos e bases nela dissolvidos. Uma grande variedade de dcidos e bases fracos
pode ser titulada usando solventes ndo aquosos. As misturas de dcidos ou bases podem frequentemente ser analisadas
individualmente em uma dnica titulagdo sequencial.

2.2.6. TITULACAO DE ACIDOS

Acidos fracos com pK,’s até cerca de 11 podem ser itulados em solventes ndo aquosos. Estes incluem dcidos carboxilicos,
endis, fendis, imidas, dcidos sulfnicos e dcidos inorgéinicos. Agua ou dlcoois inferiores sdo adequados para fitulagdo
de dcidos médios a fortes (pK, menor que 5). A titulagdo de um dcido mais fraco com um titulante de base forte requer
um solvente menos dcido do que dgua ou etanol/metanol. Verificou-se que solventes como acetona, acetonitrila, dlcool
t-butilico, dimetilformamida, isopropanol e piridina funcionam hem para titulagoes dcido-base de dcidos/bases fortes,
médios e fracos. Os titulantes incluem hidrdxido de potdssio alcodlico e vdrios alcoxidos de sédio ou potdssio em uma
mistura 10:1 de benzeno/metanol. Os melhores titulantes sdo os hidroxidos de amdnio quaterndrio (como o hidrdxido
de tetrabutilamanio) devido a boa solubilidade dos sais de tetralquilamdnio dos dcidos titulados e @ curva de fitulagdo
potenciométrica limpa obtida (ver Figura 7)

—
™m
o
o
=
=4
g
—
—f
c
=

e
=
(=]




o
T
I
5
=
—
J—
3
a
=
oz
(=)
[~ 5]
Jr—

2.2.6.2. TITULAQZ\O DE BASES

Bases fracas com pK,'s até cerca de 11, que ndo ionizam com dgua, podem ser tituladas em solventes ndo aquosos.
Essas bases incluem aminas alifdticas e aromdticas, heterociclos de nitrogénio basico, metais alcalinos e sais de aminas
de dcidos e muitos outros compostos orgdnicos bdsicos. A fitulagdo de uma base fraca com um fitulante de dcido forte
requer um solvente bdsico que seja o mais fraco possivel. Agua e dlcoois permitem fitulagdo de bases de forca média,
como aminas alifdticas (pK, = 4 a 5), mas ndo a titulado de bases mais fracas, como piridina (pK, = 8.8). 0 dcido
acéfico glacial funciona bem para bases fracas e tem sido usado extensivamente. Solventes menos bdsicos, como
acefona, acefonitrila e nitrometano, estendem a faixa de compostos tituldveis.

0 ponto final para titulacdes ndo aquosas & geralmente determinado potenciometricamente usando um eletrodo de
vidro de pH, um calomelano modicado ou eletrodo de referéncia de juncdo dupla com uma juncio de referéncia de
baixa taxa de fluxo. Boas curvas de titulacGio potenciométrica sdo obtidas na maioria dos solventes, exceto nagueles com
consfantes dielétricas muito baixas como benzeno, cloroformio e outros, quando a alta resisténcia elétrica do solvente
causa potenciais instdveis.

2.2.7. TITULACAO DE PRECIPITACAQ

Titulacdes de precipitacdo permitem uma andlise mais rdpida em comparacdo com a andlise gravimétrica anfiga, onde
um precipitado é formado, filtrado, seco e pesado para analisar um composto. Normalmente, halogenetos de prata,
fiocianato de prata e alguns sais de mercdrio, chumbo e zinco sdo titulados usando este método. As reacdes quimicas
devem formar um sal insoldvel e precipitar rapidamente para serem analisadas por este método. Quando a reacdo ndo
é rapida, uma titulacto reversa pode ser usada. Um excesso medido do reagente de precipitaco (fitulante) é adicionado
para forcar a ocorréncia da reaco, e entdo o fitulante ndo reagido é titulado com uma solugdo padrdo de outro reagente.

2.2.8. TITULACAO REDOX

Existem vdrias reagdes de oxidacdo-reducio que podem ser usadas para determinar a concentracdo desconhecida por
fitulagdo. Se a reacdo for completa, for rapida e houver um sinal analitico disponivel para acompanhd-la, uma titulagdo
pode ser realizada. O termo “rapido” signica que cada adigdo de fitulante reage completamente e o eletrodo de
deteccdo é capaz de detectar a mudanga na solucio em menos de um segundo. (veja a Figura 8).

As titulagdes redox sio titulacdes potenciométricas onde o sinal de mV de um eletrodo combinado de ORP (redox)
(geralmente com um eletrodo indicador de platina) é usado para sequir a reacio do oxidante/redutor. O potencial do
eletrodo é determinado pela equacdo de Nernst e & controlado pela razdo do redutor oxidante.
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Indicadores visuais como Ferrion também estdo disponiveis. A forma oxidada e reduzida do indicador terd cores diferentes
e pode ser usada para determinar o ponto final.

Varios redutores podem ser determinados por titulantes com oxidantes, como permanganato de potdssio, cromato de
potdssio ou iodo. Os redutores comumente usados como fitulantes incluem tiossulfato de sodio e sulfato de aménio
ferroso. Tal como acontece com as titulagdes dcido-base, o potencial muda dramaticamente no ponto de equivaléncia.

2.3. TITULACOES DE ACORDO COM A SEQUENCIA DE TITULACAO

2.3.1. TITULACAO REVERSA

As titulagdes reversas sdo geralmente usadas quando uma reag@o & muito lenta para ser realizada diretamente usando
uma titulacdo “direta”, onde a reacto é completa em alguns segundos. Em uma titulacGo reversa, o excesso de reagente
é adicionado a solucdo de amostra, ajudando a completar uma reaco lenta. O reagente em excesso ndo reagido é entdo
fitulado. A diferenca entre o volume fotal do primeiro reagente adicionado e a quantidade determinada na segunda
fitulacdo é a quantidade de reagente necessaria para completar a primeira reagdo.

2.3.2. TITULACAO DE MULTIPLOS PONTOS FINAIS

Sob cerfas condicdes, algumas fitulagdes podem exibir mais de um ponto de equivaléncia e podem ser tituladas para
os pontos finais individuais para determinar a concentragdo de cada componente individual. Exemplos desses tipos
de titulagoes incluem dcido-base (onde diferentes concentragoes de dcidos ou bases estdo em uma mistura), redox
(onde cada espécie tem um potencial de redugdo diferente), complexométrica (onde diferentes espécies so fituladas
separadamente) e dcido-hase usando dcidos polipraticos (o pK, dos diferentes prétons varia o suficiente para separd-
los).

A Figura 9 mostra trés tipos diferentes de titulagdes de mdltiplos pontos finis. “A” mostra a titulacdo de um dcido
poliprotico, as diferentes intensidades de dcido do primeiro e do segundo proton podem ser determinadas. “B” ilustra
uma mistura de duas espécies diferentes de redox de metal, onde os diferentes potenciais redox permitem que as
espécies sejam separadas. “C” ¢ a titulacdo de uma solugdo contendo dcidos fortes, fracos e muito fracos.
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3. PROCEDIMENTOS DE TITULACAO
3.1. TITULACAO MANUAL

Os instrumentos necessdrios para a fitulagdo manual incluem:
* Burefa volumétrica, para entrega precisamente controlada de titulante para o recipiente de reagdo;
* Um Erlenmeyer, ou frasco semelhante, que facilita a mistura constante ou agitacGo necessdria para garantir a
homogeneidade da solugdo;
* Pipetas volumétricas para a adicdo precisa de amostras e solucdes indicadoras;
* Solugdes de titulante de concentragdo conhecida;
e Um indicador visual ou instrumental para defectar a conclusdo da reagdo.
Uma fitulacGo manual tipica consiste nas seguintes efapas:
1) Uma pipeta volumétrica & normalmente usada para adicionar um volume conhecido de amostra ao frasco;
2) Uma solugdo indicadora ou sonda de instrumento ¢ adicionada ao frasco;
3) Uma bureta é usada para medir a adigdo de titulante ao frasco e dispensar fitulante de maneira controlada;
4) 0 fitulante é adicionado através da bureta até que a indicagdo do método sinalize o ponto final da reaco;
5) A concentracio do analito é calculada com base na concentrac@o e no volume de titulante necessdrio para atingir
0 ponto final.

Sequre a tomeira, mantendo

S / a pressio para impedir que a

torneira saia.

3.2. TITULACAO AUTOMATICA

0s tituladores automaticos sio instrumentos analiticos de alta precisdo que fornecem o fitulante, monitoram a alferacdo
fisica associada @ reacdo de titulagdo, param automaticamente no ponto final e calculam a concentragdo do analito.
Tituladores automdticos sdo os melhores para titulagdes repefitivas e andlises de alta exatiddo.

Um titulador automdtico deve ter um sistema preciso de dispensacdo de liquido. Em sistemas de alta exatiddo, como os
fituladores da série HI900 o sistema de distribuicto de liquido consiste em uma bureta de seringa de pistdo acionada
por motor de passo capaz de distribuir com precisdo volumes muito pequenos de titulante, um sistema de valvula
para alternar entre a entrada e saida de titulante e uma ponta de distribuicdo. Esses trés componentes principais do
subsistema devem ser tdo precisos quanto possivel, com folga de engrenagem muito baixa na bomba de bureta, flexdo



minima da vedagdo do pistdo, didmetro interno refificado com precisdo da seringa de vidro, valvula de baixo volume

morto, evaporagdo/permeabilidade minima e tubos resistentes a produtos quimicos.

Os equipamentos necessdrios para titulagdo automatica sdo:
e Um titulador automdtico, equipado com uma bureta;
* Um béquer;
* Um sistema de agitacdo elefronico: um agitador de hélice ou uma barra de agitacdo magnética e placa de

agitacdo;

* Pipetas volumétricas para a adigdo precisa de amostras;
* Solucdes de titulante padrdo de concentragdo conhecida;
* Um sistema de eletrodo que pode ser usado para determinar o ponto final da titulagdo.

Uma titulagdo automdtica tipica consiste nas seguintes etapas:

1) Montar e configurar o titulador automtico de acordo com as instrucdes do fabricante;

2) Uma pipeta volumétrica é normalmente usada para adicionar um volume conhecido de amostra ao béquer;

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

4) Iniciar a fitulago; o fitulador ird parar automaticamente no ponto final e determinar a concentragdo do analito.
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4 4. RESULTADO DA TITULACAO
4.1. EXATIDAO

Os fatores mais criticos para obter resultados precisos com os sistemas de titulago HI900 sdo a concentragdo da
amostra, famanho da amostra e possuir um conjunto ofimizado de parmetros do método.

4.2. REPETIBILIDADE

Repetibilidade, ou a concordéncia entre determinacdes replicadas, € expressa quantitativamente como o desvio padrao
relativo (RSD).

4.3. FONTES DE ERRO

Uma das vantagens da andlise volumétrica so as excelentes precisdo e acurdcia. As fontes de erro podem ser agrupadas
em amostragem, titulante e padroes, reacdes quimicas, determinacdo de ponto final e cdlculos.

4.3.1. ERROS DE AMOSTRAGEM
* Selecto de uma amostra ndo homogénea ou ndo representativa;
* A amostra mudou ou foi contaminada durante a coleta, armazenamento ou transferéncias;
* Técnica ruim ao transferir a amostra para um béquer ou frasco;
* Erros na balanga, calibre e verifique a balanca regularmente.

43.2. ERROS DE PREPARACAQ
Preparagdo incorreta devido a:
* Técnica ruim na pesagem do sal ou na transferéncia para vidraria volumétrica;
* Baixa pureza de sais ou da dgua usados para fazer fitulante e padrdo;
* Vidraria suja ou molhada;
*  Armazenamento impraprio de titulante ou padrdo que permite ganho de dgua, evaporacio ou deterioraco;
* Falha na frequéncia de padronizacdo para ajustar a concentraco de titulante;
* Falha ao lavar os tubos do titulador com um volume de titulante antes da padronizagdo;
* Erros de volume de pipetas e frascos volumétricos, vidraria classe A é necessaria;
e Erros de balana ao pesar sais, calibrar e verificar a balanga regularmente.

4.3.3. ERROS DE DISTRIBUICAO
Distribuic@o incorreta ocorre por:
e Vdlvula de volume morto e valvula de vazamento;
* Impreciso no acionamento do motor e folga da engrenagem;
* Vedacdo rvim da bureta/pistdo;
* Didmetro ndo uniforme do cilindro de vidro da bureta;
* Incompatibilidade quimica com tubulagdo ou geracdo de bolhas;
e Mudangas de densidade/temperatura no fitulante;
* Volume inadequado para cobrir o eletrodo.
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4.34. ERROS DE REACAO QUIMICA
* Solvente ou amostra inadequada, resultando em reacdes colaterais;
* Mistura ruim do titulante e solvente ou amostra no recipiente de titulagdo;
* Areagdo entre o fitulante e a amostra ndo € rpida;
* Areacdo ndo chega ao fim;
* Areacdo fem reagdes colaterais.

4.3.5. ERROS DE DETERMINAQI:\O DE PONTO FINAL
A maioria das titulagdes manuais usa um indicador visual para indicar quando o ponto final é alcancado e a fitulagdo
deve ser interrompida. Os tituladores automdticos usam métodos instrumentais para determinar o final de uma fitulagdo
e 0 ponto de equivaléncia. Existem dois métodos predominantes usados para determinar o ponto de equivaléncia, a
primeira derivada e a sequnda derivada.
0 ponto de inflexdo da curva de titulaggo (mV vs. Volume) é normalmente considerado o ponto de equivaléncia. A
primeira derivada é frequentemente usada para determinar o ponto de inflexdo. O valor maximo da primeira derivada
(AmV vs. AV) corresponde ao ponto de equivaléncia tedrico. Durante uma fitulagdo, é raro ter um ponto de dado
exafamente no maximo da primeira derivada, o valor mdximo € determinado pela interpolagdo dos primeiros pontos
de dados da derivada.
A sequnda derivada (AmV? vs. AV?) também pode ser usada para determinar o ponto de equivaléncia e pode oferecer
vantagens sobre o método da primeira derivada. Derivadas secunddrias t8m sensibilidade aumentada para pontos de
inflexdo menores e avaliacio numérica mais fdcil do ponto de equivaléncia real. O valor onde a segunda derivada
¢ igual a zero & o ponto de equivaléncia. A segunda derivada requer menos pontos localizados perto do ponto de
equivaléncia, onde os dados muitas vezes ndo sio obtidos ou ndo sdo tdo confidveis.
Erros na determinagdo do ponto final pode ser resultado de:

* Sinais incorrefos do sensor;

e Desvio do sensor;

* () sensor ou o instrumento possui uma resposta lenta, mantenha os sensores em boas condig()es;

* (onfiguracdo inapropriada do titulador.
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5. CALCULOS
5.1. EQUAQOES UTILIZADAS EM TITULAQ()ES VOLUMETRICAS KARL FISCHER
51.1. CALCULO DO TEOR DE UMIDADE COMO % DE MASSA DE AMOSTRAS MEDIDAS POR MASSA

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

Conge  Concentractio da amostra (% w/w)
View  Volume de Titulante (mL)

Titer ~ Titulo do Titulante (mg/mL)

My, Massa do amostra (g)

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

Congls = %100
! Vsumple X dsomple X (] 000 mg/g)

Conge  Concentraciio da amostra (% w/w)
Vi Volume de Titulante (mL)

Titer Titulo do Titulante (mg/mL)

Vimse  Volume da amostra (mL)

dgnge  Densidade da amostra (g/mL)

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

Visant X Titer

Coample = Vaggle X Ayrer < (1000 mg /) x 100

Cange  Concentraciio da amostra (% w/w)

Vit Volume de Titulante (mL)

Tifer Titulo do Titulante (mg/mL)

Vinge  Volume da amostra (mL)

e Densidade da dgua na temperatura de andlise (g/ml)

514. CALCULO DO TEOR DE UMIDADE COMO % DE MASSA SUBTRAINDO A TAXA DE DERIVA DE
FUNDO

(- (Vignt X Titer)-[ Drift X > (1 mg,/1000 pg) | 100
oo msomple X (] 000 mg/g)
Conge  Concentractio da amostra (% w/w)
Vi Volume de Titulante (mL)
Titer Titulo do Titulante (mg/mL)
Drift Taxa de Deriva de Fundo (zg/min)
t Duragdo da Titulagdo (min)
Mynse  Massa da Amostra (g)




5..5. CALCULO DO TEOR DE UMIDADE EM AMOSTRAS DE DISSOLUCAO EXTERNA

Molvent < (Csolution'csolvem)
Csomple = + Cotution | X100

msumple

Conge  Concentraciio da amostra (% w/w)

Mgy Massa do Solvente (g)

Coin  Teor de Agua do Solucdo Dissolvida (w/w)
Cown Teor de Agua do Solvente (w/w)

Mg, Massa da Amostra (g)

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

sample —
Molvent < (] '(supemumnt)

x 100

Camge  Concentragiio da amostra (% w/w)
My Massa do Solvente (g)

Cuponuon Te0r de Agua do Sobrenadante (w/w)
Cownr Teor de Agua do Solvente (w/w)
Mgy, Massa da Amostra (g)

5..7. CALCULO DO TEOR DE UMIDADE EM AMOSTRAS GASOSAS
0 teor de dgua dos gases & normalmente relatado em unidades de ug/L ou mg/L.

Flow Rate < Flow Duration

sample —

Conge  Concentragiio da omostra (mg/ml)

Vi Volume do Titulante (ml)

Titer Titulo do Titulante (mg/mL)

Flow Rate Taxa de Fluxo da Amostra (L/min)

Flow Duration ~ Tempo de ExtracGio da Amostra (min)

Para calcular o teor de dgua em % de w/w a massa do gds introduzido no recipiente de titulagdo deve ser conhecida.
Isto pode ser determinado por cdlculos utilizando leis ideais de gds ou pela medicGo da massa do recipiente de amostra
antes e depois de uma fitulacdo.

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

C o msample X CTartmte
fitrant — V
fitrant

G Titulo do Titulante (mg/ml)

Myme  Massa da Amostra (g)

Core  Teor de Agua do Taratarato (156.6 mg/g)
Vi~ Volume do Titulante (mL)




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

X (

msample standard

fitrant —
eru nt

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

Coes Teor de Agua do Podrdo (mg/g)
Vi Volume do Titulante (ml)

5.2. EQUACOES USADAS EM TITULACOES

As principais varidveis utilizadas no cdlculo do resultado de uma titulagdo sdo o volume da amostra, a concentracio do
fitulante e o volume de fitulante necessdrio para atingir o ponto de equivaléncia. No ponto de equivaléncia, um nimero
iqual de equivalentes do analito e do titulante foi adicionado..

5.2.1. CALCULO DE AMOSTRA POR MASSA

mem X C‘ri‘rmm X Ratio X |:Wonulyte
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x 100

Csumple =
msample

Conge  Concentraciio da Amostra (g/100g)

Vit Volume do titulante

Ciront Concentracdio do Titulante (eq/L)

Ratio Raziio de equivaléncia de analito / titulante (mol analito / eq titulante )
Wy Massa molecular do analito (g/mol)

My, Massa do amostra (g)

5.2.2. CALCULO DE AMOSTRA POR VOLUME

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

Csomple = V
sample

Conge  Concentraciio da Amostra (g/100g)

Vit Volume do fitulante

Ciront Concentracdio do Titulante (eq/L)

Ratio Raziio de equivaléncia de analito / titulante (mol analito / eq titulante )
FWq  Massa molecular do analito (g/mol)

Vinge  Volume da amostra (mL)




5.2.3. PADRONIZAR TITULANTE POR MASSA
A padronizagdo do titulante é o segundo calculo mais importante em titulagdes. Um padrdo primdrio ¢ titulado para
deferminar a concentracto do fitulante. Esta é essencialmente uma titulagdo comum calculada no “reverso”, onde a

concentragdo da solugdo é conhecida e o titulante é desconhecido.
Mstondard < Ratio

CTiTrunT =
I:Wsmndurd X erum

G Concentracio do Titulante (N)

Myna  Massa do Padrdo (g)

Ratio Razdo de equivaléncia de analito / titulante (mol analito / eq titulante )
FWyoi0e  Massa molecular do padrio (g/mol)

Vi Volume do Titulante (L)

5.24. PADRONIZAR TITULANTE POR VOLUME
Voiandard < (1 L/1000 mL) X Cygngard

VTiTranT

Cmrom =

Civant Concentracdo do Titulante (N)

Vouwd  Volume do Padrdo (ml)

Goiod Concentracdo do Padrdo (eq/L)

Vit Volume do Titulante (L)

5.2.5. TITULACAO EM BRANCO

Em uma titulacGo em branco, uma pré-fitulacdo é realizada, muitas vezes no solvente a ser usado para a titulaggo da
amostra, e o volume de fitulante necessdrio para atingir o ponto final é anotado. Este valor em branco anula o erro
devido ao fitulante necessdrio para reagir com os componentes da matriz da solugdo de fitulacdo. A equacdo de titulagdo
bdsica pode ser usada para uma fitulagdo em branco, com a dnica modificacio de que o volume de titulante usado na
fitulaco em branco deve ser subtraido do volume de fitulante de titulagdo regular.

B CTiTmnT X (Vsumple'vblunk) X Ratio X FWunalyTe
Csumple -

x 100

msumple
Comge  Concentragio da Amostra (g/100 g)
(- Concentracdo do Titulante (eq/L)
Vimse  Volume de Titulante necessdrio para a amostra (L)
Viurk Volume de Titulante necessdrio para o branco (L)
Ratio Razdo de equivaléncia de analito / titulante (mol analito / eq titulante)
FWyaye  Massa molecular do Analito (g/mol)
Mgne  Massa da Amostra (g)
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5.2.6. TITULAQAO DE MULTIPLOS PONTOS FINAIS

Algumas titulagoes tém dois ou mais pontos finais, cada um correspondendo ao ponto de equivaléncia para uma reagdo
especifica. As titulagoes de mdltiplos pontos finais sGo semelhantes a uma fitulacGo em branco em que o volume de
fitulante necessdrio para atingir o primeiro ponto final é subtraido do volume de titulante usado para alcancar o proximo

ponfo final sequencial.

mem X C‘ri‘rmm X Ratio X FWonuIyTe] %100

Csumpleﬂ =
msumple

B (erun‘fZ 'menﬂ ) X (ﬂtrunt X Ratio < FWanuly‘reZ
CsampIeZ -

%100

Msomple

(erun‘f3 'memz) X (ﬂtrunt X Ratio < FWanuly‘reS %100

CsampIeB =
Msomple

Comgr~ Concentrac@io da Amostra 1 (g/100g)

Compez~ Concentraciio da Amostra 2 (g/100g)

Comges~ Concentraciio da Amostra 3 (g/100g)

Vi1 Volume de titulante necessdrio para atingir o primeiro ponto final (L)
Viura  Volume de titulante necessdrio para atingir o segundo ponto final (L)
Viuws  Volume de titulante necessdrio para atingir o terceiro ponto final (L)
Ciront Concentracdio do titulante (N)

Ratio Raziio de equivaléncia de analito / titulante (mol analito / eq titulante)
FWooe1 Massa molecular do Analito 1 (g/mol)

FWopge2 - Massa molecular do Analito 2 (g/mol)

FWope5  Massa molecular do Analito 3 (g/mol)

My, Massa da Amostra (g)

5217 TITULAQ[\O REVERSA

A equagdo usada nos cdlculos de titulacto reversa também ¢ semelhante @ equacdo para uma titulaco em branco.
Em vez de subtrair a quantidade inicial de titulante necessdria para reagir com o branco, a quantidade de segundo
fitulante necessdria para reagir com o excesso de fitulante adicionado na primeira titulago é subtraida da quantidade
do primeiro titulante adicionado. A diferenca entre as duas quantidades é a quantidade de titulante necessdria para
atingir o primeiro ponto de equivaléncia.

(Cmrunﬂ X Vﬂtrunﬂ 'CﬂtrunTZ X VTiTruntQ) X Ratio X |:Wonulyte %100

Csumple =
Vsumple

Conge  Concentractio da Amostra (g/100mL)

G Concentracdo do Titulante 1 (N)

Vi1 Volume do Titulante 1 (L)

Ciawz  Concentracdo do Titulante 2 (N)

Virrz  Volume do Titulante 2 (L)

Ratio Raziio de equivaléncia de analito / titulante (mol analito / eq titulante)
Wy Massa molecular do Analito (g/mol)

Vinge  Volume da Amostra (ml)



6. GLOSSARIO

Acido

Uma espécie quimica que pode doar um ou mais prétons (ions de hidrogénio).

Titulagio Acido-Base

Titulagdes de neutralizagdo estequiométrica, com base na reacdo que ocorre entre um dcido e uma base.

Atividade

Uma propriedade fisica correspondente a concentragdo de todos os fons em uma solugdo. Os eletrodos respondem a
atividade.

Titulagio Amperométrica

Titulagdes onde o fluxo de corrente entre dois eletrodos (geralmente um eletrodo de metal e um eletrodo de referéncia)
sio usados para monitorar o progresso da titulagdo.

Analito

A espécie quimica sendo medida em uma titulagdo.

Titulagdo Argentométrica

Titulagdes que usam prata (nitrato) como titulante. Essas fitulagdes sdo tipicamente fitulagdes de precipitado.
Titulador Automdtico

Um instrumento projetado para realizar uma titulagdo automaticamente. Ele adicionard a quantidade apropriada de
fitulante, determinard o ponto final e calculard os resultados.

Titulagdo Reversa
Um tipo de titulagdo em que uma quantidade excessiva de titulante é adicionada a uma amostra, forcando uma reagdo

~ U

lenta a ser concluida. O excesso de reagente é entdo “titulado de volta” com um segundo fitulante.

Base
Uma espécie quimica que pode aceitar um ou mais protons (ions de hidrogénio).

Indicagdo Biamperométrica

Usa um eletrodo de pino duplo de platina para medir o fluxo de corrente através de uma solugdo de fitulago.
Indicagdo Bivoltamétrica

Usa um eletrodo de pino duplo de platina para medir a tenso necessdria para manter um fluxo de corrente constante
em uma solucdo de fitulacdo enquanto fensdo constante é aplicada nos elementos de platina do eletrodo.

Bureta
Uma pega cilindrica graduada de vidraria de laboratorio usada para distribuir quantidades precisas de soluco.

lon Complexo
Uma espécie em que um ion de metal central é covalentemente ligado a um ou mais grupos doadores de elétrons
chamados ligantes.

Titulagio Complexométrica
0s fons metdlicos sdo fitulados usando um titulante que se liga fortemente a ele. Os titulantes geralmente contém dcido
etilenodiaminotetracético (EDTA) ou dcido ciclohexilenodinitrilotetraacético (CDTA).

Ponto Final

0 ponto em que uma fitulagdo foi interrompida porque uma mudanca fisica na solugdo indicou uma titulagdo completa.
Os pontos finais da titulagdo geralmente coincidem com o ponto de equivaléncia. Um ponto final de valor fixo (pH ou
mV) também pode ser usado. A fitulago ird parar no ponto desejado, independentemente de a titulagdo estar completa.
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Ponto de Equivaléncia
0 ponto em que a quantidade de titulante é estequiométricamente igual o quantidade de analito.

Formal
0 nimero tedrico de equivalentes por litro da solugdo. E usado em solugdes onde a concentracio exata de uma espécie
pode ser afetada pelos outros fons presentes, portanto a concentracdo indicada pode ndo ser exatamente correta.

Andlise Gravimétrica
Uma determinacdo quantitativa de um analito baseada na massa do solido.

Eletrodo Indicador
Um elefrodo que responde a espécie de interesse. O potencial do eletrodo é proporcional @ concentragdo ou atividade
daquele ion na solucio sendo medida.

Indicadores

Os indicadores quimicos sdo tipicamente corantes orgdnicos que mudam de forma sob diferentes condigdes fisicas,
causando uma mudanga de cor que pode ser vista por um analista. Normalmente usados em titulagdes

manuais, os indicadores quimicos foram substituidos por indicadores eletrométricos, que sdo usados com fituladores
automaticos.

Ponto de Inflexdo
0 ponto em uma curva de fitulac@o onde estdo os sinais das mudangas da segunda curva derivada.

Eletrodo de fon Seletivo (ISE)
Um eletrodo que responde a um fon especifico. O potencial do eletrodo é proporcional d concentragdo ou atividade
daquele ion na solucdo que estd sendo medida.

Titulagdo Karl Fischer
Titulagdo que usa uma reacdo quimica especifica para determinar a dgua.

Titulagdo Manual
Uma titulacdo feita manualmente. O analista deve adicionar a quantidade apropriada de titulante, deferminar o ponto
final e calcular os resultados.

Molar
A concentrado de um soluto em uma solugdo.

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

Monocromador

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

Titulagdo de Mdltipos Pontos Finais

Uma titulagdo que reage vdrias espécies em solucdo sequencialmente usando o mesmo ftitulante. A concentragdo de
cada analito pode ser determinada a partir de seus respectivos pontos finais.

Equacdo de Nernst

A equado fundamental que relaciona a tensdo da célula a concentragdo de uma solucdo.

Neutralizagio
Uma reagdo quimica onde um dcido e uma base reagemte para formar um sal neutro e dgua.



Ndo-Aquosa

Uma solugdo que ndo contém dgua.

Titulagdo Néo-Aquosa

Uma titulagdo que ¢ realizada em solugdes ndo aquosas, normalmente usada para titular dcidos e bases muito fracos
para eliminar o efeito de nivelamento que a dgua tem em todos os dcidos e bases nela dissolvidos.

Normal

A concentragdo de uma solucdo que representa qualquer diferenca estequiométrica entre as vdrias espécies em uma
solugdo.

Potencial de Oxidago/Reduciio (ORP)

Uma voltagem gerada em uma solugdo que é resultado da razdo entre as espécies oxidadas e reduzidas. Normalmente
medido potenciométrico com um sensor ORP.

Oxidante

A espécie que estd aceitando elétrons em uma reacdo redox.
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Pipeta

Equipamento cientifico usado para fornecer volumes precisos de liquidos.

Acido poliprético

dcidos que sdo capazes de doar mais de um proton por molécula de dcido.

Titulagdo Potenciométrica

Uma titulagdo em que o

ponto final & determinado pelo monitoramento da tensto da solugdo usando um eletrodo.

Titulagdo de Precipitagdo
Titulagdo na qual o analito reage com o titulante para formar um composto insoldvel. O ponto final é normalmente
detectado com um ISE sensivel ao analito ou ao titulante.

Reagente

0 produto quimico adicionado em uma titulacdo que causa a ocorréncia de determinada reagdo.

Reacdio de Redugtio-Oxidagdo (redox)

Uma reacio quimica na qual os dtomos envolvidos na reagdo tém seus nimeros de oxidagdo alterados. Reducdo € o
ganho de elétrons, o que diminui o nimero de oxidacdo. A oxidacdo é a perda de elétrons, o que aumenta o ndmero
de oxidagdo.

Redutores

0 doador de elétron em uma reagdo redox.

Reference Electrode

Um elefrodo que fornece um potencial de eletrodo consfante. E usado em combinagdo com um elefrodo “indicador”,
permitindo que o potencial do eletrodo “indicador” seja medido.

Desvio Padrdo Relativo (RSD)

Uma medida da quantidade

de voriaio relativa em um conjunto de dodos. £ calculado dividindo o desvio padido pela média:
RSD = (desvio padrdo de X) * 100 / (média de X)

Repetibilidade

A variagdo nas medicdes de amostra feitas por uma Gnica pessoa ou instrumento nas mesmas condigdes.
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Titulagdo Espectrofotométrica

Uma fitulacGio em que o ponto final & marcado por uma mudanga na cor e/ou intensidade da cor.

Estequiometria

A relacdo quantitativa dos reagentes e produtos em uma reagdo quimica.

Titulantet

0 produto quimico adicionado em uma fitulacio que causa a ocoréncia de determinada reagdo.

Titulagdo

Um procedimento quantitativo volumétrico usado em quimica analifica para deferminar a concentracio de um analito
em solugdo. A concentragdo do analito é deferminada adicionando lentamente um fitulante a solucgo. Conforme o
fitulante ¢ adicionado, ocorre uma reagdo quimica entre o fitulante e o analito..

Curva de Titulagdo

Um grdfico contendo os dados fisicos obtidos para uma fitulagdo. Os dados plotados geralmente sdo uma varidvel
independente (volume de titulante) vs. uma varidvel dependente (pH da solucdo). A partir da curva de titulagdo, o ponto
de equivaléncia ou ponto final pode ser determinado.
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Certificagdio
Todos os equipamentos da Hanna Instruments estdo em conformidade com as CE European Directives.
c € RoHS
compliant
Descarte de Equipamentos Elétricos e Eletronicos. O produto ndo deve ser tratado como lixo doméstico. Entregue-o
em um ponto de coleta de reciclagem de equipamentos elétricos e eletronicos.

Assequrar o descarte correto dos produtos e das pilhas evita possiveis consequéncias negativas para o meio ambiente e
para a sadde humana. Para mais informaces, contate sua cidade ou seu servico local de coleta de lixo.

h:¢

Recomendagdes aos Usudrios

Antes de utilizar o equipamento, verifique se ele é inteiramente adequado para a sua aplicacdo especifica e para o
ambiente em que serd utilizado. Qualquer alteracdo no equipamento fornecido feita pelo usudrio pode prejudicar o
desempenho eletromagnético do medidor. Para a sua sequranca e a do medidor, ndo o utilize ou o armazene em
ambientes perigosos.

Garantia

0 HI933 possui garantia de 90 dias para defeitos de fabricacdo, quando usado para a finalidade pretendida e mantido
de acordo com as instrucdes deste manual. Esta garantia é limitada ao conserfo ou troca, sem custo — desde que esfeja
dentro do prazo.

Caso seja necessdria Assisténcia Técnica, contacte a Hanna Instruments.
Se em garantia, indique o nimero do modelo, data de aquisicdo, nimero de série e a natureza do
problema. Se a reparado ndo se encontrar ao abrigo da garantia, serd notificado dos custos decorrentes.

Caso pretenda enviar o medidor a Hanna Instruments, obtenha primeiro uma autorizacio (RGA) junto do Departamento
de Apoio a Clientes. Proceda depois ao envio, com todos os portes pagos.

Quando expedir qualquer medidor, certifique-se que estd corretamente embalado e bem acondicionado e protegido.

A Hanna Instruments reserva o direito de modificar o design, constructio e aparéncia dos produtos sem aviso prévio.
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