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1 Einleitung

1 Einleitung

1.1

1.1.1

899 Coulometer

Geratebeschreibung

Das 899 Coulometer ist ein Titrator zur coulometrischen Wassergehaltsbe-
stimmung nach Karl Fischer. Es stehen Methodenvorlagen zur Verfigung,
die bis auf wenige Parameter bereits konfiguriert sind. Die Methoden kon-
nen geandert und unter einem neuen Namen abgespeichert werden.
Methoden konnen ausserdem auf einen angeschlossenen USB-Stick expor-
tiert werden. Diese Funktion ermoglicht es Ihnen, Methoden schnell und
einfach von einem Gerat auf ein anderes zu kopieren.

Das 899 Coulometer besitzt einen integrierten Magnetruhrer, der auf der
Gehauseoberseite sichtbar ist. Die Titrierzelle (Coulometrie) kann bequem
auf den Magnetrihrer aufgesetzt werden. Dank der kompakten Bauweise
konnen Sie das Gerat auf kleinem Raum als Stand-alone-Titrator einsetzen.
Die Remote-Schnittstelle erlaubt es Innen zudem, einen Probenwechsler
mit Ofenmodul anzuschliessen und Bestimmungen automatisiert durchzu-
fuhren.

Alternativ zur Stromversorgung mit dem mitgelieferten Netzteil, kann das
899 Coulometer Uber einen Akkumulator (eine sogenannte Power Box)
betrieben werden. Die Power Box ist optional erhaltlich. Sie eignet sich vor
allem fur den Einsatz in Umgebungen mit instabiler oder fehlender Strom-
versorgung.

Anschliisse

Das Gerat verfugt uber folgende AnschlUsse:

= Stromanschluss
Zum Anschliessen an das Stromnetz mit Hilfe des mitgelieferten Netz-
teiles oder zum Anschliessen an die Power Box 6.2164.500.
=  MSB-Anschluss (Metrohm Serial Bus)
Zum Anschliessen eines zusatzlichen Ruhrers.
= USB (OTG)-Anschluss
Uber den Adapter 6.2151.100 kann z. B. ein Drucker, ein USB-Stick
oder eine USB-Tastatur angeschlossen werden.
= Sensoranschliisse
Drei Anschltsse fur folgende Sensortypen:
— Doppel-Pt-Elektrode
— Generatorelektrode
— TemperaturfUhler (Pt1000)
= Erdungsbuchse
Zum Erden des Coulometers.



1.2 Angaben zur Dokumentation

= Remote-Anschluss
Zum Anschliessen von Gerdten mit Remote-Schnittstelle (z. B. 885
Compact Oven SC).

1.1.2 Bestimmungsgemasse Verwendung

Das 899 Coulometer ist flr den Einsatz als Titrator in analytischen Labora-
torien konzipiert. Sein Einsatzgebiet ist die coulometrische Wassergehalts-
bestimmung nach Karl Fischer.

Das vorliegende Gerat ist geeignet, Chemikalien und brennbare Proben zu
verarbeiten. Die Verwendung des 899 Coulometer erfordert deshalb vom
Anwender grundlegende Kenntnisse und Erfahrung im Umgang mit gifti-
gen und atzenden Substanzen. Ausserdem sind Kenntnisse in der Anwen-
dung von Brandschutzmassnahmen notwendig, die in Laboratorien vorge-
schrieben sind.

1.2 Angaben zur Dokumentation

VORSICHT

Lesen Sie bitte die vorliegende Dokumentation sorgfaltig durch, bevor
Sie das Gerat in Betrieb nehmen. Die Dokumentation enthalt Informati-
onen und Warnungen, welche vom Benutzer befolgt werden mussen,
um den sicheren Betrieb des Gerates zu gewahrleisten.

1.2.1 Darstellungskonventionen

In der vorliegenden Dokumentation kdnnen folgende Symbole und Forma-
tierungen vorkommen:

(5-12) Querverweis auf Abbildungslegende

Die erste Zahl entspricht der Abbildungsnummer, die
zweite dem Gerateelement in der Abbildung.

1 Anweisungsschritt

FlUhren Sie diese Schritte nacheinander aus.

Methode Dialogtext, Parameter in der Software
Datei » Neu MenU bzw. MenUpunkt
[Weiter] Schaltflache oder Taste

ﬁ WARNUNG
Dieses Zeichen weist auf eine allgemeine Lebens-

oder Verletzungsgefahr hin.

899 Coulometer



1 Einleitung

WARNUNG
Dieses Zeichen warnt vor elektrischer Gefahrdung.

WARNUNG

B B

Dieses Zeichen warnt vor Hitze oder heissen Gerate-
teilen.

WARNUNG
Dieses Zeichen warnt vor biologischer Gefahrdung.

VORSICHT

Dieses Zeichen weist auf eine mogliche Beschadi-
gung von Geraten oder Gerateteilen hin.

HINWEIS

~ -l

Dieses Zeichen markiert zusatzliche Informationen
und Ratschlage.

1.3 Sicherheitshinweise

1.3.1 Allgemeines zur Sicherheit

WARNUNG

Betreiben Sie dieses Gerat ausschliesslich gemass den Angaben in dieser
Dokumentation.

Dieses Gerat hat das Werk in sicherheitstechnisch einwandfreiem Zustand
verlassen. Zur Erhaltung dieses Zustandes und zum gefahrlosen Betrieb des
Gerates mussen die nachfolgenden Hinweise sorgfaltig beachtet werden.

1.3.2 Elektrische Sicherheit

Die elektrische Sicherheit beim Umgang mit dem Gerat ist im Rahmen der
internationalen Norm IEC 61010 gewahrleistet.

WARNUNG

Nur von Metrohm qualifiziertes Personal ist befugt, Servicearbeiten an
elektronischen Bauteilen auszufthren.

899 Coulometer



1.3 Sicherheitshinweise

.ﬁ WARNUNG

Offnen Sie niemals das Gehause des Gerates. Das Gerat konnte dabei
Schaden nehmen. Zudem besteht eine erhebliche Verletzungsgefahr,
falls dabei unter Strom stehende Bauteile berihrt werden.

Im Inneren des Gehauses befinden sich keine Teile, die durch den
Benutzer gewartet oder ausgetauscht werden konnen.

Netzspannung

Aﬁ WARNUNG

Eine falsche Netzspannung kann das Gerat beschadigen.

Betreiben Sie dieses Gerat nur mit einer dafur spezifizierten Netzspan-
nung (siehe Geratertckseite).

Schutz gegen elektrostatische Aufladungen

Aﬁ WARNUNG

Elektronische Bauteile sind empfindlich gegenuber elektrostatischer Auf-
ladung und kénnen durch Entladungen zerstort werden.

Ziehen Sie unbedingt das Netzkabel aus der Netzanschluss-Buchse,
bevor Sie elektrische Steckverbindungen an der Geraterlckseite herstel-
len oder trennen.

133 Schlauch- und Kapillarverbindungen

VORSICHT

Undichte Schlauch- und Kapillarverbindungen sind ein Sicherheitsrisiko.
Ziehen Sie alle Verbindungen von Hand gut fest. Vermeiden Sie zu
grosse Kraftanwendung bei Schlauchverbindungen. Beschadigte
Schlauchenden fuhren zu Undichtigkeiten. Beim Losen von Verbindun-
gen kénnen geeignete Werkzeuge verwendet werden.

Uberpriifen Sie regelmassig die Dichtigkeit der Verbindungen. Wird das
Gerat vorwiegend in unbeaufsichtigtem Betrieb eingesetzt, sind
wochentliche Kontrollen unerlasslich.

899 Coulometer



1 Einleitung

134 Brennbare Losungsmittel und Chemikalien

WARNUNG

Bei Arbeiten mit brennbaren Losungsmitteln und Chemikalien sind die
einschlagigen Sicherheitsmassnahmen zu beachten.

= Stellen Sie das Gerat an einem gut beltfteten Standort (z. B. Abzug)
auf.

= Halten Sie jegliche Zindquellen vom Arbeitsplatz fern.

= Beseitigen Sie verschlttete Flussigkeiten und Feststoffe unverziglich.

= Befolgen Sie die Sicherheitshinweise des Chemikalienherstellers.

135 Recycling und Entsorgung

Dieses Produkt fallt unter die Europaische Richtlinie 2012/19/EU, WEEE —
Waste Electrical and Electronic Equipment.

Die korrekte Entsorgung Ihres alten Gerates hilft, negative Folgen auf die
Umwelt und die Gesundheit zu verhindern.

s Genaueres zur Entsorgung lhres alten Gerates erfahren Sie von den loka-
len Behorden, von einem Entsorgungsdienst oder von lhrem Handler.

899 Coulometer



2.1 Vorderseite

2 Geratetubersicht

2.1 Vorderseite

899 Covfomegs,

[

Abbildung 1 Vorderseite 899 Coulometer

1 Magnetriihrer 2 Anzeige
Zum Aufstecken des Titriergefasshalters.

3 Tastenfeld

899 Coulometer



Riickseite

2 Geratelibersicht

—

1 23 4567 89

Abbildung 2 Rdckseite 899 Coulometer

Typenschild
Enthalt Seriennummer.

Elektrodenanschluss (Ind.)
Zum Anschliessen einer Metallelektrode
(Doppel-Pt-Drahtelektrode). Buchse F.

MSB-Anschluss (MSB 1)
Metrohm Serial Bus. Zum Anschliessen eines
externen Ruhrers. Mini-DIN, 8-polig.

Netzanschluss-Buchse (Power)
Zum Anschliessen des externen Netzteiles
oder einer Power Box (6.2164.500).

Erdungsbuchse
Zum Erden des Coulometers. Buchse B,
4 mm.

899 Coulometer

2

Remote-Anschluss
Zum Anschliessen von Geraten mit Remote-
Schnittstelle. D-Sub, 9-polig.

Temperaturfiihleranschluss (Temp.)
Zum Anschliessen eines Temperaturfihlers
des Typs Pt1000. Zweimal Buchse B, 2 mm.

USB (OTG)-Anschluss
Zum Anschliessen von Drucker, USB-Stick,
USB-Hub etc.

Elektrodenanschluss (Gen.)
Zum Anschliessen einer Generatorelektrode.



3.1 Gerat aufstellen

3 Installation

3.1 Gerat aufstellen

3.1.1 Verpackung

Das Gerat wird zusammen mit dem gesondert verpackten Zubehor in sehr
gut schutzenden Spezialverpackungen geliefert. Bewahren Sie diese Ver-
packungen auf, denn nur sie gewahren einen sicheren Transport des Gera-
tes.

3.1.2 Kontrolle

Kontrollieren Sie sofort nach Erhalt anhand des Lieferscheines, ob die Sen-
dung vollstandig und ohne Schaden angekommen ist.

3.1.3 Aufstellungsort
Das Gerat wurde fur den Betrieb in Innenraumen entwickelt und darf nicht
in explosionsgefahrdeter Umgebung verwendet werden.

Stellen Sie das Gerat an einem fur die Bedienung gunstigen, erschutte-
rungsfreien Laborplatz auf, geschutzt vor korrosiver Atmosphare und Ver-
schmutzung durch Chemikalien.

Das Gerat sollte vor Ubermassigen Temperaturschwankungen und direkter
Sonneneinstrahlung geschutzt sein.

899 Coulometer



3 Installation

3.2 Titrierzelle fiir Coulometrie einrichten
3.2.1 Titrierzelle einsetzen

———6.1464.320

——6.2047.030

Abbildung 3 Titrierzelle (Coulometrie) einsetzen

Setzen Sie die Titrierzelle wie folgt auf den Magnetruhrer auf:

1 Den Titriergefasshalter 6.2047.030 auf den MagnetrUhrer aufste-
cken.

2 Die Titrierzelle 6.1464.320 in den Titriergefasshalter einsetzen.

3.2.2 Titrierzelle vorbereiten

Adsorberrohr fiillen

Vor dem Einrichten der Titrierzelle muss das Adsorberrohr 6.1403.030 mit
Molekularsieb 6.2811.000 gefullt werden. Gehen Sie folgendermassen
Vor:

899 Coulometer
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3.2 Titrierzelle fiir Coulometrie einrichten

4
6.1403.030
—_—
3
6.2811.000 —| 2
1

Abbildung 4  Adsorberrohr fiillen

1 Einen kleinen Wattepfropfen unten in das Adsorberrohr einlegen. Die
Watte nicht zu fest stopfen.

2 Bis zu % der Hohe Molekularsieb einfullen.

3 Einen kleinen Wattepfropfen auf das Molekularsieb legen. Die Watte
nicht zu fest stopfen.

4 Das Adsorberrohr mit dem zugehorigen Deckel verschliessen.

H HINWEIS

Beachten Sie, dass das Molekularsieb in regelmassigen Abstanden aus-
gewechselt werden muss. Jedes Mal, wenn Sie das Adsorberrohr neu
mit Molekularsieb fullen, kdnnen Sie z. B. das Datum direkt auf das
Adsorberrohr schreiben.

899 Coulometer



899 Coulometer

3 Installation

Titrierzelle bestiicken

6.1403.030

5
m 6.2713.020

6.0341.100 6.0345.100

6.0344.100

6.2713.000 6.1437.000

6.2713.010

6.1464.320

6.1903.030
Abbildung 5 Titrierzelle (Coulometrie) bestticken

Bestlcken Sie die Titrierzelle wie folgt:
1 Das Ruhrstabchen 6.1903.030 in die Titrierzelle legen.

2 Die Schliffmanschetten 6.2713.0x0 auf die richtige Lange zuschnei-
den und auf die Schliffe der Einsatze (Elektroden, Adsorberrohr etc.)
aufsetzen.

Darauf achten, dass die Kanten der Schliffmanschetten sauber zuge-
schnitten werden und dass keine Fransen entstehen. Die Schliffman-
schetten durfen am unteren Rand der Schlifféffnung nicht vorstehen.

3 Das Adsorberrohr 6.1403.030 in die Generatorelektrode einsetzen.

11
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3.2 Titrierzelle fiir Coulometrie einrichten

4 Die Generatorelektrode ohne Diaphragma 6.0345.100 oder Genera-
torelektrode mit Diaphragma 6.0344.100 zusammen mit dem Adsor-
berrohr in die hintere grosse Schlifféffnung einsetzen.

5 Die Indikatorelektrode 6.0341.100 in die linke Schliff6ffnung einset-
zen.

6 Das Septum 6.1448.020 auf die vordere Offnung der Titrierzelle
legen und mit der Schraubkappe 6.2701.040 zuschrauben.

Die Schraubkappe nur so stark anziehen, dass es dicht ist. Das Sep-
tum darf sich nicht durchbiegen.

Titrierzelle fiillen (Generatorelektrode mit Diaphragma)
Wenn Sie eine Generatorelektrode mit Diaphragma verwenden, gehen Sie
folgendermassen vor:

1 Ca. 5 mL Katholyt in die Generatorelektrode einfullen.

2 Ca. 100 mL Anolyt mit Hilfe des Trichters 6.2738.000 in die Titrier-
zelle einfullen. Das Niveau des Anolyten sollte etwa 1 bis 2 mm Uber
dem Niveau des Katholyten sein.

3 Die letzte Schlifféffnung rechts mit dem Schliffstopfen 6.1437.000
(mit aufgesetzter Schliffmanschette) schliessen.

Titrierzelle fiillen (Generatorelektrode ohne Diaphragma)

Wenn Sie eine Generatorelektrode ohne Diaphragma verwenden, gehen
Sie folgendermassen vor:

1 Ca. 100 mL Reagenz mit Hilfe des Trichters 6.2738.000 in die Titrier-
zelle einfullen.

2 Die letzte Schlifféffnung rechts mit dem Schliffstopfen 6.1437.000
(mit aufgesetzter Schliffmanschette) schliessen.

899 Coulometer
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3.23 Zugabe- und Absaugrohr montieren (Verwendung mit Ti Stand)

%Le.mamoo
2
1

6.2713.000

A

Abbildung 6  Zugabe- und Absaugrohr montieren

Setzen Sie das Zugabe- und Absaugrohr wie folgt in die Titrierzelle ein:

1 Die zugeschnittene Schliffmanschette 6.2713.000 auf den Schliff des
Stopfens 6.1437.000 aufsetzen.

2 Den Stopfen in das Zugabe- und Absaugrohr 6.1439.010 einsetzen.

3 Die zugeschnittene Schliffmanschette 6.2713.000 auf den Schliff des
Zugabe- und Absaugrohres aufsetzen.

4 Alles zusammen in die Schlifféffnung einsetzen.

5 Am oberen Anschluss des Zugabe- und Absaugrohres (5) den
Schlauch fur die Reagenzzugabe anschliessen.

6 Am unteren Anschluss des Zugabe- und Absaugrohres (6) den
Schlauch fur das Absaugen der Titrierzelle anschliessen.

899 Coulometer 13



3.3 Coulometer an Stromversorgung anschliessen

Details dazu, wie Sie den Zugabeschlauch und den Absaugschlauch
anschliessen, finden Sie im Handbuch zum 803 Ti Stand.

3.2.4 Titrierzelle mit Karl-Fischer-Ofen verwenden

Wenn Proben ihr Wasser nur langsam oder erst bei hoheren Temperaturen
abgeben, wird die Ofenmethode angewandt. Die Probe wird in einem KF-
Ofen (z. B. 860 KF Thermoprep) erhitzt und das freigesetzte Wasser mit
einem Tragergas in die Titrierzelle geleitet. Im Kapitel 9.5, Seite 99 finden
Sie empfohlene Parametereinstellungen fir Bestimmungen mit einem Karl-
Fischer-Ofen.

Eine ausfuhrliche Beschreibung des Aufbaus der Titrierzelle mit KF-Ofen
finden Sie im entsprechenden Handbuch.

3.2.5 Titrierzelle mit Probenwechsler verwenden

Bei einer grossen Probenanzahl kann die Bestimmung des \Wassergehaltes
mit Hilfe eines Probenwechslers mit Ofenmodul (z. B. 885 Compact Oven
SC) automatisiert werden. Im Kapitel 9.5, Seite 99 finden Sie empfohlene
Parametereinstellungen fir Bestimmungen mit einem Karl-Fischer-Ofen.

Eine ausfuhrliche Beschreibung des Aufbaus der Titrierzelle mit dem Pro-
benwechsler finden Sie im entsprechenden Handbuch.

3.3 Coulometer an Stromversorgung anschliessen

Sie kdnnen das 899 Coulometer auf zwei Arten mit Strom versorgen:

» Coulometer mit Hilfe des mitgelieferten Netzteiles direkt an das Strom-
netz anschliessen.

= Coulometer an Power Box 6.2164.500 anschliessen, wenn kein stabiles
Stromnetz zur Verfugung steht.

3.3.1 Netzteil anschliessen

Das 899 Coulometer besitzt ein externes Netzteil zur 24-V-Spannungsver-
sorgung (DCQ). Dieses wird mit der Netzanschluss-Buchse des Coulometers
verbunden.

.ﬁ WARNUNG

Eine falsche Netzspannung kann das Gerat beschadigen.

Betreiben Sie das Gerat nur mit der daflr spezifizierten Netzspannung.
Verwenden Sie dazu ausschliesslich das mitgelieferte Netzteil.

899 Coulometer
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Abbildung 7 Netzteil anschliessen

Gehen Sie folgendermassen vor:

1 Den Stecker des externen Netzteiles mit der Netzanschluss-Buchse
(2-7) des Coulometers verbinden.

H HINWEIS

Der Stecker des Netzteiles ist mit einer Zugsicherung vor dem ver-
sehentlichen Ausziehen des Kabels geschitzt. Wenn Sie den Ste-
cker ausziehen, mussen Sie die aussere Steckerhulse zuerst zurtick-
ziehen.

2 Das Netzkabel mit dem externen Netzteil des Coulometers und dem
Stromnetz verbinden.

VORSICHT

Schalten Sie das 899 Coulometer durch Driicken der roten Taste [STOP]
ordnungsgemass aus, bevor Sie die Stromzufuhr unterbrechen. Sonst
besteht die Gefahr, dass Daten verloren gehen.

Power Box anschliessen

Alternativ zur Stromversorgung via Stromnetz besteht die Moglichkeit, das
899 Coulometer Uber die Power Box 6.2164.500 mit Strom zu versorgen.
Damit konnen Sie das Gerat auch in Umgebungen verwenden, in welchen
kein stabiles Stromnetz zur Verflgung steht. Details zur Power Box finden
Sie im entsprechenden Handbuch.
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3.3 Coulometer an Stromversorgung anschliessen
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Abbildung 8  Power Box anschliessen

Gehen Sie folgendermassen vor:

1 Den Stecker der Power Box mit der Netzanschluss-Buchse (2-7) des
Coulometers verbinden.

E HINWEIS

Der Stecker der Power Box ist mit einer Zugsicherung vor dem ver-
sehentlichen Ausziehen des Kabels geschutzt. Wenn Sie den Ste-

cker ausziehen, mussen Sie die aussere Steckerhulse zuerst zurtick-
ziehen.

VORSICHT

Schalten Sie das 899 Coulometer durch Drucken der roten Taste [STOP]
ordnungsgemass aus, bevor Sie die Verbindung mit der Power Box
unterbrechen. Sonst besteht die Gefahr, dass Daten verloren gehen.

16
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3.4 Sensoren anschliessen

Das Messinterface umfasst folgende Messeingange:

= Gen. fUr eine Generatorelektrode
= Ind. fur eine Doppel-Pt-Elektrode
=  Temp. fur einen Temperaturfuhler des Typs Pt1000

@ VORSICHT

Vermeiden Sie unbedingt eine Verwechslung der Elektrodenkabel von
Indikatorelektrode und Generatorelektrode. Bringen Sie an den
Schraubkopfen der Kabel entsprechende Markierungen an.

3.4.1 Generatorelektrode anschliessen

Elektrodenkabel an Generatorelektrode anschrauben

1 Den Deckel der Generatorelektrode abschrauben.

Abbildung 9  Deckel von Generatorelektrode abschrauben

2 Das Elektrodenkabel 6.2104.120 auf der Generatorelektrode fest-
schrauben.

899 Coulometer
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3.4 Sensoren anschliessen

6.2104.120

Abbildung 10  Elektrodenkabel an Generatorelektrode anschrau-
ben

Elektrodenkabel an Coulometer anschliessen

1 Den Stecker der Elektrode in die Buchse Gen. des Coulometers ste-
cken.

Abbildung 11 Generatorelektrode anschliessen

E HINWEIS

Das Elektrodenkabel ist mit einer Zugsicherung vor dem versehent-
lichen Ausziehen des Kabels geschutzt. Wenn Sie den Stecker wie-
der ausziehen, mussen Sie die dussere Steckerhulse zurtckziehen.

3.4.2 Indikatorelektrode anschliessen

Elektrodenkabel an Indikatorelektrode anschrauben

1 Den Deckel der Indikatorelektrode abschrauben.

899 Coulometer
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Abbildung 12 Deckel von Indikatorelektrode abschrauben

2 Das Elektrodenkabel 6.2104.020 auf der Indikatorelektrode fest-
schrauben.

D

6.2104.020—

Abbildung 13 Elektrodenkabel an Indikatorelektrode anschrauben

Elektrodenkabel an Coulometer anschliessen

1 Den Stecker der Elektrode in die Buchse Ind. des Coulometers ste-
cken.

L
@ Ind,

Abbildung 14 Indikatorelektrode anschliessen
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3.4 Sensoren anschliessen

E HINWEIS

Das Elektrodenkabel ist mit einer Zugsicherung vor dem versehent-
lichen Ausziehen des Kabels geschutzt. Wenn Sie den Stecker wie-
der ausziehen, mussen Sie die aussere Steckerhulse zurlickziehen.

3.4.3 Temperaturfiihler anschliessen
Am Anschluss Temp. kann ein Temperaturfuhler des Typs Pt1000 ange-

schlossen werden.

Schliessen Sie den Temperaturfuhler wie folgt an:

1 Die Stecker des Temperaturfihlers in die Buchsen Temp. des Coulo-
meters stecken.

L
@ Ind,
© ™

U ole

Abbildung 15 Temperaturfihler anschliessen

ﬂ HINWEIS

Stecken Sie den roten Stecker immer in die rote Buchse. Nur so ist
die Abschirmung gegen elektrische Storeinflisse gewahrleistet.

899 Coulometer
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3.5 Zusatzlichen Riihrer anschliessen

Anstelle des eingebauten Magnetruhrers konnen Sie die Magnetrihrer
801 Stirrer oder 803 Ti Stand verwenden.

Gehen Sie folgendermassen vor:
1 Das Coulometer ausschalten.

2 Das Anschlusskabel des Magnetrthrers an MSB 1 an der Ruckseite
des Coulometers anschliessen.

E”B@m@ﬁ@ M§ ﬂ

Abbildung 16 Ruhrer anschliessen

H HINWEIS

Stellen Sie sicher, dass die flache Seite des Steckers mit der Markie-
rung an der Buchse uUbereinstimmt.

3 Das Coulometer einschalten.

899 Coulometer
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3.6 Waage anschliessen

3.6 Waage anschliessen

Waagen verfligen in der Regel Uber eine serielle RS-232-Schnittstelle. Um
eine Waage anzuschliessen, bendtigen Sie eine RS-232/USB Box
6.2148.030.

Abbildung 17 Waage anschliessen ber RS-232/USB Box

Gehen Sie folgendermassen vor:

1 Die RS-232/USB Box mit Verbindungskabel (USB A - USB B)
6.2151.020 am USB (OTG)-Anschluss des Coulometers anschliessen.

Sie kdnnen die RS-232/USB Box entweder Uber einen USB-Hub oder
uber einen Adapter USB MINI (OTG) - USB A 6.2151.100 (siehe Kapi-
tel 3.7, Seite 24) am Coulometer anschliessen.

2 Am Anschluss RS-232/1 den 9-poligen Stecker des jeweiligen Waa-
genverbindungskabels anschliessen. Konsultieren Sie die nachfol-
gende Liste oder kontaktieren Sie den Waagenhersteller, um das rich-
tige Waagenverbindungskabel zu finden.

ﬂ HINWEIS

Die Parameter der RS-232-Schnittstellen mussen am 899 Coulometer
und an der Waage ubereinstimmen (siehe "COM1-Einstellungen bear-
beiten", Seite 71). Konsultieren Sie zusatzlich das Handbuch der
Waage.

Folgende Tabelle gibt Ihnen eine Ubersicht Gber die Waagen, die Sie mit
dem 899 Coulometer zusammen verwenden konnen und welche Kabel
Sie fUr den Anschluss an die RS-232-Schnittstelle bendtigen:

899 Coulometer
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Waage

Kabel

AND ER, FR, FX mit RS-232-
Schnittstelle (OP-03)

6.2125.020 + 6.2125.010

Mettler AB, AG, PR (LC-RS9)

Im Lieferumfang der Waage

Mettler AM, PM, PE mit Schnitt-
stelle Option 016

oder

Mettler AJ, PJ mit Schnittstelle
Option 018

6.2146.020 + 6.2125.010

zusatzlich von Mettler: ME 47473
Adapter und entweder ME 42500
Handschalter oder ME 46278
Fussschalter

Mettler AT

6.2146.020 + 6.2125.010

zusatzlich von Mettler; ME 42500
Handschalter oder ME 46278
Fussschalter

Mettler AX, MX, UMX, PG, AB-S,
PB-S, XP, XS

6.2134.120

Mettler AE mit Schnittstelle
Option 011 oder 012

6.2125.020 + 6.2125.010

zusatzlich von Mettler: ME 42500
Handschalter oder ME 46278
Fussschalter

Ohaus Voyager, Explorer, Analyti-
cal Plus

Kabel ASO17-09 von Ohaus

Precisa Waagen mit RS-232-C
Schnittstelle

6.2125.080 + 6.2125.010

Sartorius MP8, MC, LA, Genius,
Cubis

6.2134.060

Shimadzu BX, BW

6.2125.080 + 6.2125.010

23
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3.7 Tastatur, Drucker oder andere USB-Gerate anschliessen

3.7

Tastatur, Drucker oder andere USB-Gerate anschlies-

sen

Das 899 Coulometer verflgt Uber einen USB (OTG)-Anschluss. Verwenden
Sie den mitgelieferten Adapter USB MINI (OTG) - USB A 6.2151.100 zum
Anschliessen von USB-Geraten.

Abbildung 18  USB-Gerdte anschliessen

VORSICHT

Schalten Sie das Gerat aus, bevor Sie ein USB-Gerat oder einen USB-
Stick einstecken oder ausstecken.

Das 899 Coulometer kann das USB-Gerat nur unmittelbar nach dem
Einschalten erkennen.

899 Coulometer
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E HINWEIS

Viele USB-Gerate bendtigen einen sogenannten USB-Hub, damit sie ein-
wandfrei funktionieren.

Ein USB-Hub ist ein Verteiler, an den mehrere USB-Gerate angeschlossen
werden konnen. USB-Hubs sind im Fachhandel in verschiedenen Variati-
onen erhaltlich.

Die numerische USB-Tastatur 6.2147.000 kann neben der Funktion als
Tastatur auch als USB-Hub eingesetzt werden. Sie besitzt zwei USB-
Anschlusse. An diese beiden USB-AnschlUsse konnen Sie jedoch keine
PC-Tastatur, keinen Barcodeleser und kein weiteres Keypad mit Zahlen-
block anschliessen. Diese Gerate werden als Eingabegerate erkannt (wie
die numerische USB-Tastatur) und diese kénnen nicht in Serie geschaltet
werden.

Die nachfolgende Auflistung gibt Ihnen einen Uberblick Gber die verschie-
denen USB-Gerate und wie Sie diese am Coulometer anschliessen kdnnen.

USB-Gerat Anschlussmoglichkeiten
USB-Sticks (fur die Sicherungsko- =  Mit Adapter USB MINI (OTG) -
pie oder zum Speichern von USB A 6.2151.100
Methoden) = Mit USB-Hub

= Mit numerischer USB-Tastatur

6.2147.000

Numerische USB-Tastatur = Mit Adapter USB MINI (OTG) -
6.2147.000 (zur komfortablen USB A 6.2151.100

Zahleneingabe und zum Navigie- = Mit USB-Hub
ren im Dialog)

RS-232/USB Box 6.2148.030 (zum | = Mit Adapter USB MINI (OTG) -

Anschliessen einer Waage, eines USBA6.2151.100

PCs oder zur RS-232-Fernbedie- = Mit USB-Hub

nung) = Mit numerischer USB-Tastatur
6.2147.000

USB-Hub (mit oder ohne eigener =  Mit Adapter USB MINI (OTG) -
Stromversorgung) USBA6.2151.100

Drucker "Custom Neo's" mit Kabel | = Direkt am USB (OTG)-Anschluss
6.2151.120 des 899 Coulometer

25



3.7 Tastatur, Drucker oder andere USB-Gerate anschliessen

USB-Gerat Anschlussmoglichkeiten
Drucker "Custom Neo's" mit Kabel [ = Mit Adapter USB MINI (OTG) -
6.2151.020 USB A6.2151.100
= Mit USB-Hub
= Mit numerischer USB-Tastatur
6.2147.000

USB-Drucker mit Verbindungska- abhangig vom Druckermodell:

bel 6.2151.020 = Mit Adapter USB MINI (OTG) -
USB A 6.2151.100

oder
= Mit USB-Hub
= Mit numerischer USB-Tastatur
6.2147.000
PC-Maus mit USB-Kabel (zum = Mit USB-Hub
Navigieren im Dialog) = Mit numerischer USB-Tastatur
6.2147.000
PC-Tastatur mit USB-Kabel (zur = Mit USB-Hub
komfortablen Eingabe von Buch-
staben und Zahlen)
Barcodeleser mit USB-Kabel = Mit USB-Hub

Keypad mit Zahlenblock mit USB- [ = Mit USB-Hub
Kabel

Wenn Sie mehrere unterschiedliche Gerate ohne eigene Stromver-
sorgung anschliessen wollen, mussen Sie evtl. einen USB-Hub mit eigener
Stromversorgung (self powered) verwenden. Der USB (OTG)-Anschluss des
899 Coulometer ist nicht fur die Speisung mehrerer Gerate mit erhdhtem
Strombedarf ausgelegt.

Beachten Sie auch die Hinweise in Kapitel 9.3, Seite 95.

Beispiele:

USB MINI (OTG)-USB

Ull E-

~  6.2151.100

Abbildung 19  USB-Stick anschliessen
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USB MINI (OTG)-USB

,,,, < 1= Printer
6.2151.100 | Keypad B
T 1| 6-2147.000 h (
L] ’/
L] '
LI
Abbildung 20 USB-Tastatur 6.2147.000 mit USB-Stick und Drucker
anschliessen
'USB MINI (OTG)-USB RS-232/USB Box
] @ useHub C L J O
6.2151.100 = 6.2148.030

Printer

Abbildung 21 USB-Hub mit USB-Stick, Drucker und RS-232/USB Box
6.2148.030 anschliessen

3.8 Probenwechsler an Remote-Anschluss anschliessen
Das 899 Coulometer kann mit Hilfe des Remote-Kabels 6.2141.390 an

einen Probenwechsler mit Ofenmodul angeschlossen werden. Damit ist es
moglich, das Coulometer in ein Automationssystem zu integrieren.
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3.8 Probenwechsler an Remote-Anschluss anschliessen

Abbildung 22 Remote-Kabel anschliessen

Details zur Verwendung des Probenwechslers (z. B. 885 Compact Oven
SO) finden Sie im entsprechenden Handbuch.

899 Coulometer



4 Coulometrische Titration

4 Coulometrische Titration

41

899 Coulometer

Prinzip der Coulometrie nach Karl Fischer

Die coulometrische Karl-Fischer-Titration ist eine Variante der klassi-
schen Wassergehaltsbestimmungsmethode nach Karl Fischer. Die her-
kommliche Methode arbeitet mit einer methanolischen Losung von lod,
Schwefeldioxid und einer Base als Puffersubstanz. Wenn eine wasserhal-
tige Probe titriert wird, laufen mehrere Reaktionen ab, die sich in der fol-
genden Summengleichung zusammenfassen lassen:

H,0 + I, + [RNH]SO5CH; + 2 RN 2 [RNH]SO,CH; + 2 [RNH]I

I, reagiert nach obiger Gleichung quantitativ mit H,O. Diese chemische
Gleichung bildet die Grundlage fir die Wassergehaltsbestimmung.

Bei der coulometrischen Karl-Fischer-Titration wird das bendtigte lod
direkt im iodidhaltigen Elektrolyten auf elektrochemischem Weg erzeugt
("elektronische Burette"). Zwischen der elektrischen Ladungsmenge und
der Menge des erzeugten lods besteht eine streng quantitative Beziehung,
die fur die hochprazise Dosierung des lods verwendet wird. Da die coulo-
metrische Karl-Fischer-Methode eine Absolutbestimmung ist, muss kein
Titer bestimmt werden. Es muss nur sichergestellt sein, dass die Reaktion,
welche das lod erzeugt, mit 100 % Stromausbeute ablauft. Alle heute
erhaltlichen Reagenzien stellen dies sicher.

Die Endpunktindikation erfolgt voltametrisch, indem einer Doppel-Pt-Elekt-
rode ein Wechselstrom konstanter Starke aufgepragt wird. Dadurch ent-
steht zwischen den Pt-Drahten eine Spannungsdifferenz. Diese nimmt
drastisch ab, sobald geringste Mengen freien lods vorhanden sind. Dieser
Umstand wird zur Ermittlung des Endpunktes der Titration verwendet.
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4.2 Arbeiten mit Wasserstandards

4.2 Arbeiten mit Wasserstandards

4.2.1 Zertifizierte Wasserstandards

Zur Validierung des Gerates, als ganzes integriertes System, sollten han-
delsubliche, zertifizierte Wasserstandards mit den Wassergehalten 1.00
+ 0.003 mg/g und/oder 0.10 + 0.005 mg/g verwendet werden.

H HINWEIS

Der 1.0 mg/g-Wasserstandard ist einfacher in der Handhabung und
deshalb vorzuziehen.

Tabelle 1 Empfohlene Einwdgebereiche

Wasserstandard 1.0 mg/g 0.2..2.0g¢

Wasserstandard 0.1 mg/g 0.5...5.0¢9

4.2.2 Praktische Empfehlungen

Fur die Validierung muss sehr exakt gearbeitet werden. Um allfallige Mess-
ungenauigkeiten zu minimieren, sollten die Probenvorbereitung und die
Probenverarbeitung nach einem definierten Schema ablaufen:

1 Handschuhe anziehen (immer bei Karl-Fischer-Titration).

2 Eine saubere Spritze nehmen.

E HINWEIS

Wenn Sie mit dem 0.1 mg/g-Wasserstandard arbeiten, mussen Sie
eine Glasspritze verwenden. Wenn Sie mit dem 1.0 mg/g-Wasser-
standard arbeiten, konnen Sie eine Plastikspritze oder eine Glas-
spritze verwenden.

3 Eine neue Ampulle Wasserstandard nehmen und kurz schitteln.

4 Mit einem gefalteten Papiertuch zwischen Daumen und Zeigefinger
die Ampulle an der Markierung aufbrechen.

5 Ca. 1 mL des Wasserstandards in die Spritze aufziehen.

899 Coulometer
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Den Kolben der Spritze bis zum Ende hochziehen und die Spritze
etwas schwenken.

Das Innere der Spritze wird mit dem Wasserstandard gespult und von
Wasserkontamination befreit.

Den gebrauchten Wasserstandard in eine Abfallflasche verwerfen.

Den Rest des Wasserstandards in die Spritze aufziehen, méglichst
ohne Luft anzusaugen.

Eventuell in der Spritze vorhandene Luftblasen ausstossen.

Die Nadel mit einem fusselfreien Papiertuch abwischen und mit der
dazugehdrigen Kappe abdecken.

Die Spritze auf die Waage stellen und [TARA] drucken.

Sobald die Drift am 899 Coulometer stabil ist, die Spritze in die Hand
nehmen, [START] drlcken und ca. 1 mL des Wasserstandards durch
das Septum injizieren.

Hier bestehen zwei Maéglichkeiten:

= Variante 1:
Den Wasserstandard injizieren, ohne die Nadel in die Reagenzflus-
sigkeit einzutauchen. Wenn noch ein kleiner Tropfen am Ende der
Nadel hangt, muss er zuruckgesaugt werden, bevor man die
Nadel aus dem Septum herauszieht.
Der Wasserstandard sollte nicht auf die Elektrode oder an die
Wand der Titrierzelle gespritzt werden.

= Variante 2:
Den Wasserstandard direkt unter die Oberflache der Reagenzflis-
sigkeit injizieren.
Achten Sie darauf, dass Sie keine Flussigkeit ansaugen, wenn Sie
die Spritze aus der Reagenzflussigkeit zurlickziehen.

Die Spritze mit der gleichen Kappe schliessen und zurlck auf die
Waage stellen.

Den angezeigten Wert von der Waage ablesen und am Coulometer
als Probeneinmass eingeben.

Wenn Sie eine Waage am Coulometer angeschlossen haben, kénnen
Sie das Probeneinmass direkt von der Waage senden.
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4.3 Probenzugabe

15 Sobald die Bestimmung beendet und die Titrierzelle wieder konditio-
niert (Drift stabil) ist, kann die nachste Bestimmung gestartet werden.

4.3 Probenzugabe
Dieses Kapitel enthalt einige Hinweise flr die Probenzugabe. Eine vollstan-
dige Behandlung dieses Themas ist hier nicht moglich. In der Literatur der
Reagenzhersteller und in folgenden Metrohm Application Bulletins fin-
den Sie weitere Hinweise:

Bulletin Nr. Titel

Nr. 142 Wassergehaltsbestimmung nach Karl Fischer in nicht explosiven Gasen

Nr. 145 Bestimmung kleiner Wassergehalte in Kunststoffen nach der KF-Ofenme-
thode

Nr. 209 Coulometrische Wassergehaltsbestimmungen nach Karl Fischer in Isolier-
Olen, Kohlenwasserstoffen und deren Produkten

4.3.1 Grosse der Probeneinmasse

Die Probeneinwaage sollte klein sein, damit man moglichst viele Proben in
der gleichen Elektrolytlésung titrieren kann und damit die Titrationszeit
kurz ist. Achten Sie aber darauf, dass die Probe mindestens 50 ug H,O ent-
halt. Einen Anhaltspunkt fur das Probeneinmass gibt die folgende Tabelle.

Tabelle 2 Empfohlene Probeneinmasse

Wassergehalt der Probe Probeneinmass Resultierender Wasserge-
halt

10000 ppm =1 % 10 mg...100 mg 100 pg...1000 ug

1000 ppm =0.1 % 100 mg...1g 100 pg...1000 ug

100 ppm = 0.01 % 19 100 ug

10 ppm =0.001 % 5¢ 50 ug

4.3.2 Arbeiten mit fliissigen Proben

Fliissige Proben werden mit einer Spritze zugegeben. Die Proben kén-

nen auf zwei Arten eingespritzt werden:

=  Man nimmt eine Spritze mit langer Nadel, die man wahrend des Injizie-
rens in das Reagenz eintaucht.

= Man nimmt eine Spritze mit kurzer Nadel und saugt den letzten Trop-
fen wieder in die Nadel zurtck.
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4.3.3

899 Coulometer

4 Coulometrische Titration

Die eingespritzte Probenmenge bestimmen Sie am besten, indem Sie die
Probe rlckwagen.

FUr Spurenbestimmungen und Validierungen sollten Sie Glasspritzen
verwenden. Wir empfehlen, diese von einem speziellen Spritzenhersteller
zu beziehen.

Leicht fliichtige oder niedrigviskose Proben sollten vor der Proben-
nahme gekuhlt werden. Dadurch werden Verluste wahrend des Arbeitens
vermieden. Die Spritze darf jedoch nicht direkt gekthlt werden, da sich
dabei Kondenswasser bilden kann. Aus dem gleichen Grund darf keine
Luft in eine Spritze aufgesogen werden, in die zuvor eine gekuhlte Probe
aufgezogen wurde.

Hochviskose Proben konnen durch Erwarmen dunnflissiger gemacht
werden. Die Spritze muss dabei ebenfalls erwarmt werden. Das gleiche
Ziel kann auch durch Verdunnen mit einem geeigneten Lésungsmittel
erreicht werden. In diesem Fall muss der Wassergehalt des Losungsmittels
bestimmt und als Blindwert abgezogen werden.

Pasten und Fette konnen mit einer Spritze ohne Nadel in die Titrierzelle
gebracht werden. Sie kénnen dazu die Schlifféffnung benutzen. Wenn Sie
zusatzlich noch absaugen wollen, kénnen Sie die Offnung mit dem Sep-
tumstopfen benutzen. Die Probenmenge bestimmen Sie am besten, indem
Sie die Probe ruckwagen.

Wenn Proben nur Spuren von Wasser enthalten, muss die Spritze gut
vorgetrocknet werden. Nach Moglichkeit soll die Spritze mit der Probenlo-
sung gespult werden, indem man mehrere Male Lésung aufzieht und ver-
wirft.

Arbeiten mit festen Proben

Wenn maoglich werden feste Proben in einem geeigneten Losungsmittel
extrahiert oder geldst. Die resultierende Losung wird eingespritzt, wobei
eine Blindwertkorrektur fur das Lésungsmittel vorgenommen werden
Muss.

Wenn fur eine feste Probe kein geeignetes Losungsmittel gefunden wer-
den kann, oder wenn die Probe mit dem Karl-Fischer-Reagenz reagiert,
sollte ein Karl-Fischer-Ofen verwendet werden.

Wenn feste Proben direkt in die Titrierzelle gegeben werden, soll die
Generatorelektrode ohne Diaphragma verwendet werden. Die Proben
kénnen durch die Schlifféffnung oder durch die seitliche Offnung zugege-
ben werden. Dabei sollten Sie darauf achten, dass

= die Probe ihre Feuchtigkeit komplett abgibt.

= keine Nebenreaktion mit dem Karl-Fischer-Reagenz stattfindet.

= die Oberflachen der Elektroden nicht von der Probensubstanz bedeckt
werden (unvollstandige KF-Reaktion).

= das Pt-Netz der Generatorelektrode nicht beschadigt wird.
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4.4 Optimale Arbeitshedingungen

4.4

441

4.4.2

= die Pt-Drahte der Indikatorelektrode nicht beschadigt werden.

Optimale Arbeitsbedingungen

Allgemeines

Drift

Wenn eine gut vorgetrocknete Titrierzelle mit einer Generatorelektrode
ohne Diaphragma in Betrieb genommen wird, ist die Grunddrift innerhalb
von ca. 30 Minuten erreicht. Es empfiehlt sich, die Titrierzelle in dieser Zeit
mehrmals vorsichtig zu schutteln.

Bei Generatorelektroden mit Diaphragma sollten Sie mit einer Vorberei-
tungszeit von ca. 2 Stunden rechnen.

Fur prazise Bestimmungen von Wassermengen unter 100 g kann es
ebenfalls vorteilhaft sein, die Titrierzelle vor dem Einsatz Uber Nacht zu
konditionieren.

Wenn das Coulometer bei eingefullter Titrierzelle langere Zeit ausgeschal-
tet wird, vergeht nach dem Wiedereinschalten einige Zeit, bis sie wieder
konditioniert ist.

Bei Dauerbetrieb sollte das Coulometer Uber Nacht nicht abgestellt wer-
den.

Eine konstante Drift im Bereich von < 4 pyg/min ist in Ordnung. Tiefere
Werte sind jedoch durchaus maglich. Wenn hohere, stabile Werte auftre-
ten, sind die Resultate in der Regel immer noch gut, da die Drift kompen-
siert werden kann.

Eine hoch bleibende Drift kann durch wasserhaltige Depots an unzugangli-
chen Stellen der Titrierzelle verursacht werden. In diesen Fallen wird durch
Schutteln der Zelle ein Absinken des Wertes erzielt. Achten Sie darauf,

dass sich in der Titrierzelle keine Tropfen oberhalb des Flussigkeitsniveaus
bilden.

Wenn Sie mit einer Generatorelektrode mit Diaphragma arbeiten, schit-
teln Sie die Zelle nur so stark, dass sich Katholyt und Anolyt nicht mitei-
nander vermischen. Wenn auch nach dem Schutteln der Zelle die Drift
uber langere Zeit zu hoch bleibt, sollten die Elektrolytldsungen ersetzt wer-
den. Der Katholyt sollte einmal pro Woche ersetzt werden.

Ein nasser Katholyt kann ein anderer Grund fur die zu hohe Drift sein. Der
nasse Katholyt kann mit einem KF-Einkomponentenreagenz getrocknet
werden.

Wenn Sie mit einem Karl-Fischer-Ofen arbeiten, ist eine Drift < 10 pg/min
in Ordnung. Die Drift ist abhangig vom Gasfluss (je kleiner der Gasfluss,
desto tiefer die Drift) und von der Luftfeuchtigkeit der Umgebung.

899 Coulometer



4.4.3

44.4

899 Coulometer

4 Coulometrische Titration

Reagenzwechsel

Die Elektrolytldsungen mussen in den folgenden Fallen ausgewechselt
werden:

= Die Titrierzelle ist zu voll.

= Die Kapazitat des KF-Reagenzes ist erschopft.

= Die Drift ist zu hoch, und durch Schutteln der Titrierzelle kann keine
Verbesserung erreicht werden.

= In der Titrierzelle bildet sich ein Zweiphasengemisch; in diesem Fall
kann auch nur die Probenphase abgesaugt werden.

Verbrauchte Elektrolytlosung entfernen Sie am besten durch Absaugen.
Dazu konnen Sie z. B. einen 803 Ti Stand mit eingebauter Membran-
pumpe verwenden. Der Vorteil ist, dass die Titrierzelle nicht auseinander-
genommen werden muss.

Bei starker Kontamination kann die Titrierzelle mit einem geeigneten
Loésungsmittel gespult werden, das ebenfalls abgesaugt wird.

Bei der Generatorelektrode mit Diaphragma sollte der Katholyt einmal pro
Woche ersetzt werden. Langerer Gebrauch kann Schwarzfarbungen und
gelbe Niederschlage im Kathodenraum verursachen. Ein unangenehmer
Geruch ist ebenfalls ein Zeichen von zu langem Gebrauch des Katholyten.

Indikatorelektrode

Eine neue Indikatorelektrode kann eine gewisse Einlaufzeit zur Formierung
der Oberflache bendtigen. Dabei kdnnen ungewdohnlich lange Titrations-
zeiten und zu hohe Messergebnisse auftreten. Diese Phanomene ver-
schwinden aber nach kurzer Gebrauchszeit. Um die Einstellung einer
neuen Indikatorelektrode zu fordern, kann das 899 Coulometer z. B. Uber
Nacht konditionieren.

Eine verschmutzte Indikatorelektrode kann mit einem Scheuermittel
(Poliersatz 6.2802.000 oder Zahnpasta) sorgfaltig gereinigt werden. Nach
der Reinigung mit Ethanol spulen.

Die beiden Pt-Drahte der Indikatorelektrode sollten maglichst parallel zuei-
nander verlaufen. Priifen Sie die Pt-Drahte, bevor Sie die Elektrode einset-
zen.
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5.1 Gerat einschalten und ausschalten

5 Bedienung

5.1 Gerat einschalten und ausschalten

Gerat einschalten
Gehen Sie dazu wie folgt vor:
1 = Die rote Taste [STOP] dricken.

Das Gerat wird initialisiert und ein Systemtest wird durchgefuhrt.
Dieser Prozess dauert einige Zeit.

Der Hauptdialog wird angezeigt:

sMeni

Met hode KFC
111

10z

Frobeneinmass 1.8
Einheit 3

Gerat ausschalten

Das Gerat wird mit der Taste [STOP] ausgeschaltet. Ein versehentliches
Ausschalten wird verhindert, indem die Taste langere Zeit gedruckt wer-
den muss.

Gehen Sie dazu wie folgt vor:

1 = Dierote Taste [STOP] mindestens 3 s gedrickt halten.

Ein Fortschrittsbalken wird angezeigt. Wenn man die Taste wahrend
dieser Zeit loslasst, wird das Gerat nicht ausgeschaltet.
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5.2

5.2.1

5.2.2

899 Coulometer

5 Bedienung

Grundlagen der Bedienung

Das Tastenfeld

(

Abbildung 23 Tastenfeld 899 Coulometer

BACK Die Eingabe Ubernehmen und den Dialog verlas-
sen.
T Den Auswahlbalken um eine Zeile nach oben

oder nach unten bewegen. Im Texteditor das
einzugebende Zeichen auswahlen.

@ Im Text- und Zahleneditor das einzugebende Zei-
chen auswahlen. In der Funktionsleiste die ein-
zelnen Funktionen auswahlen.

OK Die Auswahl bestatigen.

STOP Laufende Methodenablaufe und manuelle Funk-
tionen stoppen. Gerat einschalten oder ausschal-
ten.

START Methodenablaufe oder manuelle Funktionen
starten.

Aufbau der Dialogfenster

System ey

*Einstel lungen
*Common Wariablen
*Dateiverwaltung
*Externe Gerite
*Diagnose

In der Titelleiste wird auf der linken Seite der Titel des aktuellen Dialoges
angezeigt. In der rechten oberen Ecke wird der aktuelle Status des Systems
angezeigt:

ready Das Gerat ist im Grundzustand.
cond.busy Das Arbeitsmedium wird konditioniert.
cond.ok Das Arbeitsmedium ist konditioniert.
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5.2 Grundlagen der Bedienung

busy Eine Methode wurde gestartet.
hold Eine Methode wurde angehalten.

Einzelne Dialoge besitzen auf der untersten Zeile eine sogenannte Funkti-
onsleiste. Die darin enthaltenen Funktionen kénnen Sie mit den Pfeiltasten
[«] oder [=] auswahlen und mit [OK] ausfihren.

Methodent abelle
Me39E81
Med 155
Medblz

+ Speichern Lischen [SRanmSlae-s

5.23 Navigieren im Dialog

Der Auswahlbalken wird invers dargestellt. Mit den Pfeiltasten [] und [8]
bewegen Sie den Auswahlbalken zeilenweise nach oben oder unten.
Wenn ein Dialogtext mit " > " markiert ist, sind weitere Einstellungen in
einem untergeordneten Dialog vorhanden. Mit [OK] gelangen Sie in die-
sen Dialog.

Beispiel: Systemeinstellungen

Sustem readdy

*Einstellungen
*Common Wariablen
HNateiverwaltung
rExterne Gerite
*Iiaghose

Mit der Taste [BACK] gelangen Sie wieder auf die nachsthohere Ebene.

5.24 Eingabe von Text und Zahlen

Hame

EECOEFGHIJELMNOFRRSTUULKEY Z
abcdefghijklmnopygrstauwxyz
A1234567TE89,—p* ! HFE COx+. -
AAARETNOAIUEAAEcEEE L IRAGALN
HkTeFt. Abbrech. Ldschen [+-1]
=] |-+

Im Editierdialog fur Texteingabe oder Zahleneingabe wahlen Sie die einzel-
nen Zeichen mit den Pfeiltasten aus. Mit [OK] Ubernehmen Sie das Zei-
chen in das Eingabefeld. Folgende Funktionen stehen Ihnen dabei zur Ver-
flgung:
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5 Bedienung

Editierfunktion Beschreibung

Akzept. Die Anderung wird Gbernommen und der Editier-
dialog wird verlassen.

Abbrech. Der Editierdialog wird verlassen, ohne die Ande-
rung zu Ubernehmen.

Loschen Der Inhalt des Eingabefeldes wird komplett
geldscht.

[+-] Das Zeichen vor dem Cursor wird geldscht (Ruck-
taste).

+—| nur Texteditor

Der Cursor innerhalb des Eingabefeldes wird
durch Driicken von [OK] jeweils um ein Zeichen
nach links verschoben.

-+ nur Texteditor

Der Cursor innerhalb des Eingabefeldes wird
durch Drucken von [OK] jeweils um ein Zeichen
nach rechts verschoben.

[BACK] Die Anderung wird Gbernommen und der Editier-
dialog wird verlassen.

Die Taste [BACK] besitzt dieselbe Funktion wie Akzept..

Zur Erleichterung der Texteingabe und Zahleneingabe kann eine handels-
ubliche USB-Tastatur angeschlossen werden. Die Tastenbelegung auf der
PC-Tastatur ist in Kapitel 9.3.2, Seite 96 beschrieben.

5.2.5 Auswahl aus einer Auswalhlliste

Einheit
m3
(A}=]
mb
plL
Stick
*Bertzerdefiniert

Bei Auswahllisten wahlen Sie die einzelnen Eintrage mit den Pfeiltasten [{]
und [8] aus. Mit [OK] oder [BACK] Ubernehmen Sie den Eintrag.
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5.3 Formeleditor

5.3 Formeleditor

Mit dem Formeleditor werden die Formeln fir die Berechnungen eingege-
ben. Der Formeleditor verfugt Uber einen automatischen Syntaxcheck. Die-
ser wird ausgelést, sobald eine Formel tbernommen wird. Fur die Rechen-
operationen gelten die allgemein gultigen Prioritatsregeln.

Rz2=
|
E123456T729
L H—FD
CEHE EP# CI# R# CUGH# SHM#
E;%EFJ: Abbrech. Loschen [+-1
Variable Beschreibung
C00 Probeneinmass
EP# Wassermenge am Endpunkt EP# (#=1...9)
Cl# Probenidentifikation (#=1...2)
R# Resultat (#=1...5)
CVOo# Common Variable (#=1...5)
SMN# Mittelwert von Resultat R# (#=1...5)
Var Liste mit weiteren Variablen (siehe "Variablen", Seite
40)

"#" steht fur eine Laufnummer, die Sie manuell eingeben mussen. Beispiel:
Wenn Sie die Variable EP# in die Formel Ubernehmen, wird nur EP einge-
tragen. Die Zahl mussen Sie noch hinzufligen.

Die Bedeutungen der Editierfunktionen sind in Kapitel 5.2.4, Seite 38
erklart.

Variablen

Durch Drucken von Var wird eine Liste mit weiteren Variablen angezeigt.
Diese Variablen konnen Sie entweder direkt in der Formel eingeben oder
aus dieser Liste auswahlen und mit [OK] Ubernehmen.

Variable Beschreibung

MCQ Endmenge, d. h. totale Menge an entferntem Wasser
am Ende der Titration (in pg)

MCD Dauer der gesamten Titration

MDC Drift fur Driftkorrektur
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5.4.1

5.4.2

899 Coulometer

5 Bedienung

Variable Beschreibung
DDC Zeit fur Driftkorrektur
MIM Initialmesswert, d. h. Messwert vor dem Abarbeiten der
Startbedingungen
MIT Initialtemperatur, d. h. Temperatur vor dem Abarbeiten
der Startbedingungen
MCM Endmesswert
MCT Endtemperatur
DD Dauer der gesamten Bestimmung
Methoden
Methodenvorlagen

Das 899 Coulometer enthalt Methodenvorlagen, die bis auf wenige Para-
meter bereits konfiguriert sind.

Folgende Methodenvorlagen stehen zur Auswabhl:

KFC

KFC-Blank

Blank

Coulometrische Karl-Fischer-Titration.

Bei der Berechnung wird der Blindwert nicht
berucksichtigt.

Coulometrische Karl-Fischer-Titration mit Abzug
des Blindwertes.

Coulometrische Blindwertbestimmung.

Die Methodenvorlagen unterscheiden sich nur in den Berechnungsfor-

meln.

Methodenvorlage laden
Gehen Sie wie folgt vor, um eine Methodenvorlage zu laden:

1 Methodenvorlagen 6ffnen

» Im Hauptdialog Methode auswahlen und [OK] drucken.

Die Methodentabelle mit den gespeicherten Methoden wird ge6ff-

net:

2 In der Funktionsleiste Neu auswahlen und [OK] drUcken.

Die Liste mit den Methodenvorlagen wird gedffnet:
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5.4 Methoden

Meue Methode
KFC-Elank
Elank

3 Methodenvorlage laden
= Die gewlnschte Methodenvorlage auswahlen und [OK] dricken.

Die Methode ist nun geladen und wird im Hauptdialog unter
Methode angezeigt.

54.3 Methode speichern

Wenn Sie Methodenparameter andern, kdnnen Sie diese als eigene
Methode speichern. Es kdnnen maximal 100 Methoden gespeichert wer-
den.

Gehen Sie wie folgt vor, um eine Methode zu speichern:

1 Methodentabelle 6ffnen
= Im Hauptdialog Methode auswahlen und [OK] dricken.

Die Methodentabelle wird gedffnet:

Methodent akbelle

Laden Heu EEElnaaay Loschen +

899 Coulometer



544

899 Coulometer

5 Bedienung

2 Methodenname andern/iibernehmen

= In der Funktionsleiste Speichern auswahlen und [OK] dricken.
Als Methodenname wird der Name der Methodenvorlage vorge-
schlagen (z. B. KFC-Blank). \Wenn die Methode schon einmal
gespeichert wurde, wird der bereits verwendete Methodenname
angezeigt:

Methode speichern

MHanme

Name Uibernehmen:

= [BACK] dricken.

Die Methode wird gespeichert und die Methodentabelle angezeigt.
Neuen Namen eingeben:

= [OK] drucken.
Der Texteditor wird gedffnet.

= Einen Methodennamen eingeben (max. 12 Zeichen) und mit
Akzept. oder [BACK] Ubernehmen.

» [BACK] drucken.

Die Methode wird gespeichert und die Methodentabelle angezeigt.

Methode exportieren

Methoden konnen auf einen angeschlossenen USB-Stick exportiert wer-
den.

ﬂ HINWEIS

Diese Funktion ist nur moglich, wenn ein USB-Stick als externes Spei-
chermedium angeschlossen ist.

Gehen Sie wie folgt vor, um eine Methode zu exportieren:

1 Methodentabelle 6ffnen
= Im Hauptdialog Methode auswahlen und [OK] drucken.

Die Methodentabelle mit den gespeicherten Methoden wird ge6ff-
net:
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5.5 Steuerung

Methodent abelle
Me2115
Mez981
Me4155
MedEl2

+ Speoichern Lischen [SE{ia]sial=] =1yl

2 Methode auswahlen
= Die gewlnschte Methode auswahlen.

3 Methode exportieren
= In der Funktionsleiste Exportieren auswahlen und [OK] dricken.

Die Methode wird exportiert. Die Verzeichnisstruktur auf dem USB-
Stick ist in Kapitel 6.3, Seite 68 aufgefuhrt.

5.5 Steuerung

Probentabelle

Autostart

Menii > Steuerung

Im Dialog Steuerung werden die Einstellungen fur das Ausfihren einer
einzelnen Bestimmung bzw. einer Probenserie definiert.

Wenn dieser Parameter aktiviert ist, kdnnen die Probendaten fir eine Pro-
benserie in einer Tabelle eingegeben werden (siehe Kapitel 5.7, Seite 47).

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Wenn dieser Parameter aktiviert ist, wird am Ende einer Bestimmung auto-
matisch eine neue Bestimmung gestartet. Dies geschieht so oft, bis die
vorgegebene Anzahl erreicht ist (siehe Anzahl Autostarts).

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

E HINWEIS

Wenn Sie mit einem Probenwechsler mit Ofenmodul (z. B. 885 Com-
pact Oven SC) arbeiten, muss der Parameter Autostart auf aus stehen,
da der Probenwechsler die Titration startet.

899 Coulometer



5 Bedienung

Anzahl Autostarts

5.6

5.6.1

ID1

899 Coulometer

Dieser Parameter ist nur bei Autostart = ein sichtbar.

Anzahl automatischer Starts.

Eingabebereich 1...50

Auswabhl Tabelle

Standardwert Tabelle
Tabelle

Die Anzahl der automatischen Starts entspricht der Anzahl Proben in
der Probentabelle.

Probendaten

Die Probendaten (Identifikation, Probeneinmass etc.) konnen Sie auf unter-
schiedliche Art und Weise eingeben:

= Direkt im Hauptdialog.

= Verwenden der Probentabelle. Dies ist insbesondere bei Probenserien
sinnvoll. Die Probentabelle ist eine Tabelle, in der die Probendaten flr
bis zu 99 Proben eingegeben werden konnen (siehe Kapitel 5.7, Seite
47).

= Automatische Abfrage unmittelbar nach dem Start der Bestimmung
(siehe Kapitel 5.6.2, Seite 46).

Das Probeneinmass und die Einheit kénnen Sie in allen Fallen auch von
einer angeschlossenen Waage aus senden. Bei einigen Waagen kdnnen
zusatzlich die Probenidentifikationen und die Methode gesendet werden
(siehe Kapitel 9.2, Seite 94).

Probendaten im Hauptdialog eingeben

FUr eine Probe koénnen Sie die Probendaten direkt im Hauptdialog einge-
ben, auch wahrend die Bestimmung lauft (siehe Kapitel 5.9, Seite 54).

Met hiode kFC
I
102
Frobereinmass 1.8
Einheit =

Probenidentifikation. Die Probenidentifikation kann als Variable CI1 in
Berechnungen verwendet werden.
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5.6 Probendaten

ID2

Probeneinmass

Einheit

Eingabe max. 10 Zeichen
Standardwert leer

Probenidentifikation. Die Probenidentifikation kann als Variable CI2 in
Berechnungen verwendet werden.

Eingabe max. 10 Zeichen
Standardwert leer

Probeneinmass. Der Wert des Probeneinmasses kann als Variable COO in
Berechnungen verwendet werden.

Eingabebereich —999999999...9999999999
Standardwert 1.0

Einheit des Probeneinmasses.

Auswahl g | mg | pg | mL | pL | Stiick | Benutzerdefiniert
Standardwert g

Benutzerdefiniert

Es kann eine benutzerdefinierte Einheit erstellt werden. Diese wird in
die Auswabhlliste Ubernommen. Der bisherige Eintrag wird Uberschrie-
ben, sobald eine neue Einheit definiert wird.

5.6.2 Probendaten bei Bestimmungsstart abfragen

Damit die Probendateneingabe nicht vergessen wird, kénnen die Proben-
daten unmittelbar nach dem Start der Bestimmung automatisch abgefragt
werden. Wenn Sie Ihre Proben rlickwagen, ist diese automatische Abfrage
unerlasslich.

KFC

1.6

Fortsetzen mit [STRARTI-Taste

Zu diesem Zweck mussen die entsprechenden Parameter unter Startbe-
dingungen aktiviert werden. Wenn der Parameter Pause bei Abfrage
aktiviert ist, wird der Ablauf angehalten und muss nach der Eingabe der
Probendaten mit [START] fortgesetzt werden. Wenn Pause bei Abfrage
deaktiviert ist, wird im Hintergrund die Titration gestartet. Dieser Dialog
wird so lange angezeigt, bis die Eingabe der Probendaten mit [START]
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5.7.1

899 Coulometer

5 Bedienung

bestatigt wird, selbst wenn die Titration schon beendet ist. So ist sicherge-
stellt, dass die Probendaten flr Berechnungen zur Verfugung stehen.

Probentabelle

Allgemeines

Die Probentabelle ist eine Tabelle, in der die Probendaten fur bis zu 99 Pro-
ben eingegeben werden kdnnen. Die Probendaten kénnen auch eingege-
ben werden, wahrend eine Bestimmung lauft (siehe Kapitel 5.9.2, Seite
55).

Probentabelle aktivieren
Gehen Sie wie folgt vor, um die Probentabelle zu aktivieren (Parameter

Probentabelle = ein).

1 Hauptmenii 6ffnen
= Im Hauptdialog Menii auswahlen und [OK] dricken.

Memrid
*Marmwelle Bedienung
*Eesultate
*Paramet er
System

»Steuerung
*Eeporte drucken

2 Steuerungsdialog 6ffnen
= Den Menupunkt Steuerung auswahlen und [OK] drucken.

Steusrung

Frobent abel 1e
Aut o=t art aus

3 Probentabelle aktivieren
=  Probentabelle auswahlen und [OK] dricken.
= In der Auswahlliste den Eintrag ein auswahlen und mit [OK] Uber-
nehmen.
= [BACK] driicken.

Im Hauptmenu wird der Mentpunkt Probentabelle angezeigt:
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5.7 Probentabelle

Bearbeiten

Loschen

Einfligen

Neu

Speichern

Laden

48

Merid
*Marwelle Bedienung
*Resultate
*Paramet er
sProbent akbelle

*System
*Steuerung
*Reporte drucken

Die Probentabelle enthalt nummerierte Zeilen. Von jeder Probe werden die
Identifikation (ID1) und das Probeneinmass angezeigt

Frobent abelle Feady
1. i
2 #3865524 1.8 g
2 #3885326 1.8 g
4 #S2E592T 1.8 g

5 ..

e A Loschen Einflgen +

Die Daten der ausgewahlten Zeile bearbeiten, siehe nachfolgendes Kapi-
tel.

Die ausgewahlte Zeile aus der Probentabelle I6schen.
Eine neue Zeile vor der ausgewahlten Zeile einflgen.

Die Probentabelle komplett I6schen. Diese Funktion ist nur sichtbar, wenn
sich das Gerat im Status ready befindet.

Die Probentabelle speichern. Die Probentabelle wird im internen Gerate-
speicher gespeichert.

H HINWEIS

Sie kédnnen nur eine Probentabelle speichern. Wenn Sie eine Probenta-
belle speichern, wird eine vorher gespeicherte Probentabelle automa-
tisch Uberschrieben.

Die Probentabelle aus dem internen Geratespeicher laden.
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5.7.2 Probendaten bearbeiten

Methode

ID1

ID2

Probeneinmass

899 Coulometer

Probendat en
I #2SEETZD
InZ
Frobereinmass 1.8
Einheit =]

+— ceile 1 wvon 4 —+

Zuunterst sehen Sie die Zeilennummer der ausgewahlten Zeile und die Zei-
lennummer der letzten datenenthaltenden Zeile. In diesem Beispiel ist die
erste Zeile gedffnet und die Probentabelle enthalt vier Zeilen.

Mit den Tasten [«] und [=] kann zwischen den einzelnen Datensatzen
geblattert werden.

Neue Zeile einfiigen

Wenn Sie sich auf der letzten Zeile befinden (in obigem Beispiel also Zeile
4 von 4), kénnen Sie durch erneutes Drucken von [=] eine neue Zeile zur
Probentabelle hinzufugen. Dabei werden die Probendaten der vorherigen
Probe Ubernommen.

Methode, die fUr die Bearbeitung der Probe verwendet wird.

Auswahl Auswahl der gespeicherten Methoden | leer
Standardwert leer
leer

Die momentan geladene Methode wird verwendet.

Probenidentifikation. Die Probenidentifikation kann als Variable CI1 in
Berechnungen verwendet werden.

Eingabe max. 10 Zeichen
Standardwert leer

Probenidentifikation. Die Probenidentifikation kann als Variable CI2 in
Berechnungen verwendet werden.

Eingabe max. 10 Zeichen
Standardwert leer

Probeneinmass. Der Wert des Probeneinmasses kann als Variable COO in
Berechnungen verwendet werden.
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5.7 Probentabelle

Einheit

Eingabebereich —999999999...9999999999
Standardwert 1.0

Einheit des Probeneinmasses.

Auswahl g | mg | pg | mL | pL | Stiick | Benutzerdefiniert
Standardwert g

Benutzerdefiniert

Es kann eine benutzerdefinierte Einheit erstellt werden. Diese wird in
die Auswabhlliste Ubernommen. Der bisherige Eintrag wird Uberschrie-
ben, sobald eine neue Einheit definiert wird.

5.7.3 Probeneinmass von Waage senden

Frobent abelle

2 #3805824

g g I

1.
1.8
3 #5885926 1.8
4 #228592T 1.8
£ ...

ey Loschen Einflgen +

Wenn das Probeneinmass direkt von der Waage gesendet wird, wird es
immer in eine neue Zeile am Ende der Probentabelle eingetragen. Es spielt
keine Rolle, welche Zeile ausgewahlt ist oder ob die Probentabelle tber-
haupt gedffnet ist. Im obigen Beispiel wird das Probeneinmass in Zeile 5
eingetragen.

E HINWEIS

Wenn Sie das Probeneinmass in eine bestimmte Zeile eintragen méch-
ten, mussen Sie den entsprechenden Editierdialog 6ffnen (d. h. der Dia-
log Probendaten wird angezeigt).

Wenn der Editierdialog fur das Probeneinmass gedffnet ist, wird der
gesendete Wert ignoriert.

899 Coulometer



5.8

899 Coulometer

5 Bedienung

Bestimmung durchfiihren

Wenn Sie eine Bestimmung durchfuhren, konnen Sie das Probeneinmass
auf folgende Arten eingeben:

=  Manuell am Gerat eingeben.
= Automatisch von einer angeschlossenen Waage senden. Konsultieren
Sie dazu das Handbuch Ihrer Waage.

Gehen Sie wie folgt vor, um eine Bestimmung durchzufihren:

1 Methode laden
= Siehe Kapitel "Methoden", Seite 41.

2 Konditionieren starten
= [START] drlcken.

Das Konditionieren beginnt. Konditionieren nicht OK wird so
lange angezeigt, bis der Endpunkt erreicht ist. Das Arbeitsmedium
wird bis zum Endpunkt titriert. Dies wird durch Konditionieren OK
angezeigt. Dieser Zustand wird stabil gehalten.

KFC cond. ok
Fonditionieren QK

++Ir-1i ft 1.6 pa<smin

Mit der Funktion Riihrer kann die Ruhrgeschwindigkeit geandert
werden. Durch Dricken von [OK] wird folgender Dialog ge6ffnet:

Eikrer cond. ok

Flhrer

e Rihren— Rakren+

Mit Riihren- kann die Ruhrgeschwindigkeit verringert, mit Riihren+
erhoht werden. Aus schaltet den Ruhrer aus. Stattdessen wird nun
Ein angezeigt. Damit kann der Ruhrer wieder eingeschaltet werden.
Mit [BACK] wird dieser Dialog geschlossen.

51



52

5.8 Bestimmung durchfiihren

3 Probe zugeben

= Wenn Konditionieren OK angezeigt wird, [START] drucken.
Das Konditionieren wird gestoppt. Die Aufforderung zur Zugabe
der Probe wird wahrend 8 s angezeigt.
Wahrend dieser Zeit muss die Probe zugefligt werden.

KFC

Frobe zugaeben E =

Flhrer

= Probe zugeben.

Danach erfolgt die Abfrage des Probeneinmasses:

KFC

Frobeneinmass 1.8

Fort=etzern mit [STARTI-Taste

4 Probeneinmass eingeben

= [OK] dricken.
Der Editierdialog wird gedffnet.

= Das Probeneinmass eingeben und mit Akzept. oder [BACK]
Ubernehmen.

5 Titration starten

» [START] drucken.
Die Titration wird gestartet und die Kurve wird angezeigt:

KFC

14.5 pg
26 p3<smin
2T =

HZ@.-1,

Die Achsen werden automatisch skaliert.

899 Coulometer
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5 Bedienung

Wahrend der Titration kann mit der Funktion Riihrer die Ruhrge-
schwindigkeit geandert werden. Durch Dricken von [OK] wird folg-
ender Dialog geoffnet:

Elikrer

Eiker

EIE Rlhren— Rlkrent

Mit Riihren- kann die Ruhrgeschwindigkeit verringert, mit Rithren+
erhoht werden. Aus schaltet den Ruhrer aus. Stattdessen wird nun
Ein angezeigt. Damit kann der Ruhrer wieder eingeschaltet werden.
Mit [BACK] wird dieser Dialog geschlossen.

Nach beendeter Titration wird der Resultatdialog angezeigt:

Fesultate

lat et A

Drift Cautom.? 2.5 pa<min
Irift korrekturzeit 146.9 =
EF1 1829.1 pa

Fegqul drer Abbruch

M Hachberechn. Statistik

Im Hintergrund wird das Konditionieren automatisch neu gestartet.
Den aktuellen Status des Konditionierens sehen Sie in der Statusan-
zeige oben rechts im Dialogfenster (cond.busy oder cond.ok).

In den Dialog des Konditionierens zuriickkehren

» [BACK] drlcken.
Der Hauptdialog mit den Probendaten der vorher beendeten Titra-
tion wird angezeigt.

= Menii auswahlen und [OK] dricken.

= Den Menupunkt Live-Dialog auswahlen und [OK] dricken.

Meri cond. busy
Eesultate

*Live-Tialog
*Par-amet er
rReporte drucken

Der aktuelle Status des Konditionierens wird angezeigt (siehe Anwei-
sungsschritt 2).
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5.9 Live-Anderungen

Wenn Sie die nachste Titration starten wollen, wiederholen Sie die

Handlungen ab Anweisungsschritt 3.

Bestimmung manuell abbrechen
Sie kénnen eine Bestimmung jederzeit mit der Taste [STOP] abbrechen.

5.9 Live-Anderungen
5.9.1 Probendaten der laufenden Bestimmung bearbeiten

Die Probendaten kénnen im Hauptdialog eingegeben oder geandert wer-
den, wahrend eine Bestimmung lauft. In Berechnungen werden immer die
Probendaten verwendet, die am Ende der Titration im Hauptdialog einge-
geben sind.

Gehen Sie wie folgt vor, um die Probendaten zu bearbeiten:

1 Hauptdialog anzeigen

= [BACK] dricken.

Der Hauptdialog wird angezeigt. Die Bestimmung lauft im Hinter-
grund weiter.

Probendaten bearbeiten

= Die Probendaten bearbeiten und mit Akzept. oder [BACK] Uber-
nehmen.

Live-Dialog anzeigen
= [BACK] driicken.
oder

=  Menii auswahlen und [OK] dricken.

Merid
*Resultate

*Live-Tlialog
*Paramet er

= Den MenuUpunkt Live-Dialog auswahlen und [OK] dricken.

Der Live-Dialog wird wieder angezeigt.
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5 Bedienung

E HINWEIS

Wenn die Bestimmung beendet wird, wahrenddem ein Editierdialog
geoffnet ist (z. B. vom Probeneinmass), wird dieser automatisch
geschlossen und der Resultatdialog wird angezeigt. Der eingegebene
Wert muss erneut eingegeben und die Bestimmung nachberechnet
werden.

Stellen Sie sicher, dass die Editierdialoge geschlossen sind, bevor die
Bestimmung beendet wird.

Probentabelle wihrend laufender Bestimmung bearbeiten

Wahrend eine Bestimmung lauft, kdnnen Sie neue Zeilen einfligen oder
bestehende I0schen sowie die Probendaten bearbeiten.

E HINWEIS

Damit im Ablauf keine Probleme auftreten und fur die Berechnung
immer die aktuellen Daten zur Verflgung stehen, empfehlen wir, die
Editierdialoge immer zu schliessen.

Probentabelle bearbeiten
Gehen Sie wie folgt vor, um die Probentabelle zu bearbeiten:

1 Hauptdialog anzeigen
= [BACK] dricken.

Der Hauptdialog wird angezeigt. Die Bestimmung lauft im Hinter-
grund weiter.

2 Hauptmenii 6ffnen
= Menii auswahlen und [OK] drlcken.

Meni
*Eesultate
*Live-TNialog
*Parameter

Probentabelle

3 Probendaten auswahlen
= Den Menupunkt Probentabelle auswahlen und [OK] drucken.
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5.9.3

5.9 Live-Anderungen

= Die gewulnschte Zeile auswahlen.
= |n der Funktionsleiste Bearbeiten auswahlen und [OK] drlcken.

4 Probendaten bearbeiten

= Die Probendaten bearbeiten und mit Akzept. oder [BACK] Uber-
nehmen.

E HINWEIS

Zusatzlich zu den Probendaten kann auch die Methode geandert
werden, ausser bei der laufenden Bestimmung.

5 Live-Dialog anzeigen
= Im Hauptmenu den MenuUpunkt Live-Dialog auswahlen und
[OK] drucken.
oder

= Im Hauptdialog [BACK] drucken.

Der Live-Dialog wird wieder angezeigt.

Probendaten der laufenden Bestimmung bearbeiten

Wenn Sie die Probentabelle verwenden, funktioniert das Bearbeiten der
Probendaten der laufenden Bestimmung wie in Kapitel 5.9.1, Seite 54
beschrieben. Zusatzlich haben Sie die Moglichkeit, diese in der Probenta-
belle zu bearbeiten. Die erste Zeile enthalt immer die Probendaten der lau-
fenden Bestimmung. Wahlen Sie dazu im Hauptmenu einfach den Menu-
punkt Probentabelle (siche "Probentabelle bearbeiten”, Seite 55).

Live-Parameter bearbeiten

Wahrend eine Bestimmung lauft, konnen gewisse Methodenparameter
geandert werden. Es kédnnen nur diejenigen Parameter geandert werden,
die auswahlbar sind. Sichtbar sind aber alle Parameter. Die geanderten
Parameter werden sofort bertcksichtigt. Wenn Sie z. B. den Parameter
Extraktionszeit erhohen, wahrend die Extraktionszeit noch lauft, wird
der neue Wert sofort bertcksichtigt. Wenn Sie jedoch diesen Parameter
andern, nachdem die Extraktionszeit bereits abgelaufen ist, wird der gean-
derte Wert erst bei der nachsten Bestimmung berucksichtigt.

Gehen Sie wie folgt vor, um die Parameter zu bearbeiten:

1 Hauptdialog anzeigen
= [BACK] driicken.
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Kurve

899 Coulometer

5 Bedienung

Der Hauptdialog wird angezeigt. Die Bestimmung lauft im Hinter-
grund weiter.

2 Hauptmenii 6ffnen
= Menii auswahlen und [OK] drlcken.

Merid
*Eesultate
*Live-TNialog

*Paramet er

3 Methodenparameter bearbeiten

= Den Menupunkt Parameter auswahlen und [OK] drucken.
= Die gewUlnschten Parameter entsprechend andern.

4 Live-Dialog anzeigen

= Im Hauptmenu den Menupunkt Live-Dialog auswahlen und
[OK] drucken.

oder
» Im Hauptdialog [BACK] drucken.

Der Live-Dialog wird wieder angezeigt.

Resultate

Menii > Resultate

Nach beendeter Titration wird der Resultatdialog angezeigt:

Eesultate cond . busy

H.993 mg3-9
Drift Cautom.? 2.5 pasmin
Irift korrekturzeit 145.9 =
EF1 1829.1 pg

Eegqul arer Abbruch

[ Nachberechn. Statistik

In der Ubersicht werden das berechnete Resultat, Details zur Drift und zum
Endpunkt angegeben.

Die Kurve der aktuellen Bestimmung anzeigen.
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5.10 Resultate

Nachberechn.

Statistik

Die aktuelle Bestimmung nachberechnen. Der Vorgang wird direkt ausge-
16st.

Die StatistikUbersicht einer Bestimmungsserie anzeigen (siehe Kapitel 5.11,
Seite 59).

Kurve anzeigen

Mit der Funktion Kurve kann die Kurve der aktuellen Bestimmung ange-
zeigt werden.

KFC cond. ok

I 12.3 g

- E1.5 ml
14 =
: EA@ pa<min

HZ28.1.

Mit den Pfeiltasten [¢] und [=] kénnen Sie die einzelnen Messpunkte
anfahren. Die momentane Position wird auf der Kurve durch ein Faden-
kreuz angezeigt. Auf der rechten Seite werden zum jeweiligen Messpunkt
die Daten (Wassermenge, Messwert, Zeit etc.) angegeben.

Nachberechnen

E HINWEIS

Das Nachberechnen kann nicht rickgangig gemacht werden.

Mit der Funktion Nachberechn. werden alle Resultate nachberechnet.
Dies ist notwendig, wenn Sie z. B. die Berechnung oder das Probenein-
mass geandert haben.
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5 Bedienung

5.11 Statistik

Details

Zuriicksetzen

Erhohen

899 Coulometer

Menii » Resultate » Statistik

Im Dialog Resultate konnen Sie mit der Funktion Statistik die Statistik-
Ubersicht einer Bestimmungsserie anzeigen.

E HINWEIS

Diese Funktion ist nur sichtbar, wenn die Statistik aktiviert ist.

Statistik cond. ok
kat er

MWC3> B.992 ma~g

= abs B.86818 mg~g

= el A.18 %
Statistik 33

= curickset zen Erhidlhen

In der Ubersicht werden der Mittelwert (MW), die absolute und die rela-
tive Standardabweichung (s abs und s rel) angezeigt. Beim Mittelwert
wird in Klammern die Anzahl der Einzelresultate angezeigt, aus denen die-
ser berechnet wurde. In diesem Beispiel sind es 3. Die Zeile Statistik
zeigt, wie viele Bestimmungen bereits durchgefuhrt wurden und wie viele
Bestimmungen insgesamt durchgefuhrt werden sollen. In diesem Beispiel
wurden alle drei Bestimmungen durchgefihrt.

Weitere Daten anzeigen.

Alle Statistikdaten l0schen.

Eine weitere Bestimmung zur Bestimmungsserie hinzufugen.

Statistikdetails anzeigen

Mit der Funktion Details kdnnen weitere Daten der Bestimmungsserie
angezeigt werden.

D=t ails cond. ok
Fe=ult at Frobeneinmass
1 a3
2 8.991 ma-g H.77rr9 9
3 A.992 m3a- g 1.84385 3
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5.12 Report manuell drucken

Ein/Aus

Von jeder Bestimmung wird das Resultat und das Probeneinmass ange-
zeigt.

Die ausgewahlte Bestimmung aus der Statistik entfernen. Die Zeile wird
dann mit einem Stern (*) markiert, die Statistik wird automatisch nachbe-
rechnet. Wenn in der Methode mehrere Berechnungen definiert sind, wer-
den alle Resultate aus der Statistik entfernt.

Statistikdaten loschen

Mit der Funktion Zuriicksetzen werden alle Statistikdaten geloscht. In
folgenden Fallen werden die Statistikdaten automatisch geldscht:

= Wenn alle Bestimmungen der Bestimmungsserie durchgefihrt wurden
und anschliessend erneut eine Bestimmung gestartet wird.
= \Wenn eine neue Methode geladen wird.

Bestimmung zu einer Bestimmungsserie hinzufiigen

Mit der Funktion Erhéhen konnen Sie einer Bestimmungsserie eine wei-
tere Probe hinzuftugen, weil z. B. eine Bestimmung fehlerhaft war und aus
der Statistik entfernt werden musste. In der Zeile Statistik wird die zweite
Zahl automatisch um eins erhoht.

5.12 Report manuell drucken

Menii » Reporte drucken

Gehen Sie wie folgt vor, um einen Report manuell auszudrucken:

1 Hauptmenii 6ffnen
= Im Hauptdialog Menii auswahlen und [OK] drucken.

Memii
*Marwelle Bedienung
*Resultate
*Paramet er
=Eystem
St ewerung

po-t e drucken

2 Druckdialog 6ffnen

= Den MenuUpunkt Reporte drucken auswahlen und [OK] dru-
cken.

Das Dialogfenster mit den maoglichen Reporten wird gedffnet:
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5 Bedienung

Reporte drucken ready

Eesult ate

KLiue

Mezzpunktliste

Faramet er

System

EBerechrngen~Stat izt ik

PCALIMS +

3 Report auswahlen
= Den gewunschten Report auswahlen und [OK] dricken.

Der Report wird ausgedruckt.

Folgende Reporte kdnnen manuell ausgedruckt werden:

Resultate Resultatreport mit Bestimmungseigenschaften,
Probendaten, berechneten Resultaten etc.

Kurve Kurvenreport. Die Breite der Kurve wird in den
Systemeinstellungen definiert (siehe "Grafik-
breite", Seite 70).

Messpunktliste Messpunktlistenreport.

Parameter Report mit samtlichen Methodenparametern der
geladenen Methode.

System Systemreport mit Systemeinstellungen, externen
Geraten etc.

Berechnungen/ Berechnungsreport. Bei Mehrfachbestimmungen

Statistik wird zusatzlich die Statistik mit ausgedruckt. Zu

jedem Resultat werden die einzelnen Bestim-
mungen mit dem jeweiligen Probeneinmass
sowie der Mittelwert, die absolute und die rela-
tive Standardabweichung ausgedruckt.

PC/LIMS Maschinenlesbarer Report mit allen Daten zu
einer Bestimmung. Dieser Report kann als TXT-
Datei auf einem angeschlossenen USB-Stick
gespeichert oder Uber eine RS-232-Schnittstelle
an ein Terminalprogramm oder an ein LIMS
gesendet werden. Die Definition erfolgt in den
Systemeinstellungen (siehe "PC/LIMS-Report”,

Seite 70).
Report aus Es werden die Reporte ausgedruckt, die in der
Methode Methode definiert sind.

899 Coulometer
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5.13 Manuelle Bedienung

5.13 Manuelle Bedienung

Menii » Manuelle Bedienung
In der manuellen Bedienung steht Ihnen folgende Funktion zur Verfigung:

= RuUhren

Maruelle Bediernung Feady

Eikhrer

Rahren— Rikren+t

In der Funktionsleiste werden die moglichen Unterfunktionen aufgelistet.

5.13.1 Riihren

Sie kédnnen den im Coulometer eingebauten oder einen angeschlossenen
Ruhrer manuell steuern.

Gehen Sie dazu wie folgt vor:

1 Manuelle Bedienung 6ffnen

= |m Hauptdialog Menii auswahlen und [OK] dricken.
Das HauptmenU wird geoffnet.

= Den MenUpunkt Manuelle Bedienung auswahlen und [OK]
drlcken.

Die manuelle Bedienung wird gedffnet.

2 Rilhrgeschwindigkeit einstellen

Marelle Bedienuna

Eikrer

« [ Rihren— Rihren+
= In der Funktionsleiste Riihren- oder Riihren+ auswahlen.

Mit jedem Drucken der Taste [OK] wird die Ruhrgeschwindigkeit

um eine Stufe verringert bzw. erhoht.

Mit dem Vorzeichen andert sich die Richtung, in der gerthrt wird.

Wenn Sie den Ruhrer von oben betrachten, heisst dies:

— "+": Drehung gegen den Uhrzeigersinn
"=": Drehung im Uhrzeigersinn
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3 Riihrer einschalten
= |n der Funktionsleiste Ein auswahlen und [OK] drUcken.

Der Ruhrer wird gestartet und ruhrt mit der eingestellten Geschwin-
digkeit. In der Funktionsleiste wird nun Aus angezeigt.

4 Rihrer ausschalten
= In der Funktionsleiste Aus auswahlen und mit [OK] bestatigen.

Der Ruhrer wird gestoppt.
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6.1 Grundeinstellungen

6 Systemeinstellungen

6.1 Grundeinstellungen

Benutzername

Geratename

Seriennummer

Programmversion

Uhrzeit

Datum

Sprache

64

Meni > System »> Einstellungen

In diesem Kapitel werden allgemeine Gerateeinstellungen beschrieben.

Sie kénnen fur den Report hier einen Benutzernamen eingeben. Dieser
Parameter wird nur gedruckt, wenn ein Benutzer definiert wurde.

Eingabe max. 12 Zeichen
Standardwert leer

Sie kédnnen fur den Report hier einen Geratenamen eingeben. Dieser Para-
meter wird nur gedruckt, wenn eine Bezeichnung definiert wurde.

Eingabe max. 10 Zeichen
Standardwert leer

Seriennummer des Gerates. Sie wird als Bestandteil der Gerateidentifika-
tion im Reportkopf ausgegeben.

Versionsnummer der Geratesoftware. Sie wird als Bestandteil der Gerate-
identifikation im Reportkopf ausgegeben.

Aktuelle Uhrzeit. Es konnen nur sinnvolle Zahlen eingegeben werden.

Format: hh:mm:ss

Aktuelles Datum. Es kénnen nur sinnvolle Zahlen eingegeben werden.

Format: JIJJ:MM:TT

Einstellung der Dialogsprache. Zusatzlich zu Englisch kann eine weitere
Sprache gewahlt werden.
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Dialogtyp

899 Coulometer

6 Systemeinstellungen

E HINWEIS

Damit eine zweite Sprache ausgewahlt werden kann, muss diese vor-
gangig installiert worden sein. Die Installation muss von fachkundigem
Personal vorgenommen werden. Im Kapitel Sprachdateien, Seite 73
finden Sie Details zur Installation einer zweiten Sprache.

FUr den Routinebetrieb kann der Benutzerdialog eingeschrankt werden. Im

eingeschrankten Dialog kann normal mit Methoden gearbeitet werden. Es
konnen jedoch keine Einstellungen vorgenommen oder Methoden
geldscht werden.

Die Umstellung des Dialoges wird wirksam, sobald Sie das Hauptmenu
verlassen.

Die Einschrankung des Dialoges bewirkt Folgendes:

= Im Hauptmenu werden die Menupunkte System, Parameter und
Steuerung ausgeblendet.

= Methoden kénnen nur geladen, aber nicht geldscht, exportiert oder
neu erstellt werden.

E HINWEIS

Wenn der eingeschrankte Dialog fur den Routinebetrieb aktiviert ist,
kann der Expertendialog nicht im laufenden Betrieb aktiviert werden.
Zum Andern des Dialogtyps muss das 899 Coulometer ausgeschaltet
und wieder eingeschaltet werden. Sobald das Gerat wieder aufgestartet
wird, kann der Expertendialog erzwungen werden. Dann ist es moglich,
beliebige Einstellungen vorzunehmen, wie z. B. das Andern des Dialog-
typs. Wenn das Gerat ohne Anderung des Dialogtyps wieder ausge-
schaltet wird, bleibt der Routinedialog aktiviert.

Expertendialog erzwingen:

= Das Gerdt einschalten.

= Warten, bis das Geratelogo mit dem Schriftzug easy, safe, precise
angezeigt wird.

= Erneut Taste [STOP] drucken und gedrickt halten und zusatzlich kurz
die Taste [BACK] drucken.

= Beide Tasten wieder loslassen.

Auswahl Experte | Routine
Standardwert Experte
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6.1 Grundeinstellungen

Kontrast

Signalton

Experte

Vollstandiger Dialog.

Routine

Eingeschrankter Dialog fur den Routinebetrieb.

Mit den Pfeiltasten [«=] und [=] kénnen Sie den Kontrast der Anzeige ein-
stellen.

» [«]: Der Kontrast wird jeweils um eine Stufe reduziert.
» [=]: Der Kontrast wird jeweils um eine Stufe erhoht.

Eingabebereich 150...240
Standardwert 212

ﬂ HINWEIS

Als Alternative kann der Kontrast auch folgendermassen verandert wer-
den:

Die rote Taste [STOP] gedruckt halten. Sobald der Fortschrittsbalken
erscheint, zusatzlich die Pfeiltaste [8] oder [©] mehrmals drlicken.

Mit dieser Methode wird der Kontrast aber um mehrere Stufen veran-
dert.

Ist dieser Parameter aktiviert, erfolgt in folgenden Fallen ein kurzer Signal-
ton:

= Bei Tastendruck.
= Am Ende der Bestimmung.
= Wenn das System 10 s lang ununterbrochen konditioniert ist.

Auswahl ein | aus
Standardwert ein
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6.2

6.2.1

Bearbeiten

Loschen

6.2.2

899 Coulometer

6 Systemeinstellungen

Common Variablen verwalten

Allgemeines
Menii » System » Common Variablen

Das Gerat bietet die Moglichkeit, funf methodenunabhangige Variab-
len zu speichern, sog. Common Variablen. Diese Variablen bleiben im
Gerat gespeichert und kénnen in zuklnftigen Berechnungen verwendet
werden. Eine Common Variable ist z. B. fur folgende Anwendung nutzlich:

= Bestimmen eines Blindwertes, der bei der Gehaltsbestimmung der
Probe berucksichtigt wird.

Common LVariablen

Die Common Variablen besitzen die nicht anderbare Bezeichnung CVO1...
CVO05. Zu jeder Variable wird der Wert angezeigt. Den Common Variablen
kann keine Einheit zugewiesen werden.

Die Daten der ausgewahlten Common Variable bearbeiten, siehe nachfol-
gendes Kapitel.

Die ausgewahlte Common Variable auf ungltig setzen.

Common Variablen bearbeiten
Die Common Variablen konnen wie folgt geandert werden:
= Manuell in diesem Dialog.
= Automatische Zuweisung aus dem Bestimmungsablauf. Dazu muss ein

Berechnungsresultat entsprechend konfiguriert werden (siehe nachste-
hend).

Resultat automatisch einer Common Variable zuweisen

Gehen Sie dazu wie folgt vor:

1 Editierdialog des Resultates 6ffnen

» Den Menupunkt Parameter » Berechnung auswahlen und
[OK] drucken.
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6.3 Dateiverwaltung

= Das Resultat, dessen Wert einer Common Variablen zugewiesen

werden soll, auswahlen.
= |n der Funktionsleiste Bearbeiten auswahlen und [OK] drucken.

Eerechrurg bearbeiten ready
Result atname Elank
Fi= EF1
Dezimalstellen 2
Fesultateinkheit pa

speicherh

2 Resultateigenschaften anpassen

= Den Parameter Als CV speichern auswahlen und [OK] dricken.
= In der Auswabhlliste den Eintrag ein auswahlen und mit [OK] tber-
nehmen.

Die Zuweisung des Resultates zu einer Common Variable erfolgt automa-
tisch gemass folgendem Schema:

= Resultat R1 = Common Variable CV01
= Resultat R2 = Common Variable CV02
= USW.

H HINWEIS

Wenn Sie den Parameter Statistik auf ein gesetzt haben, wird der Mit-
telwert der Resultate der entsprechenden Common Variable zugeord-
net.

6.3 Dateiverwaltung

Menii > System » Dateiverwaltung

H HINWEIS

Dieser MenUpunkt ist nur sichtbar, wenn ein USB-Stick als externes Spei-
chermedium angeschlossen ist.

In diesem Dialog kénnen Methoden von einem USB-Stick importiert und
geldscht werden. In der Liste werden nur Methoden angezeigt, die sich im
Verzeichnis Files befinden (siehe "Verzeichnisstruktur auf dem USB-Stick”,

Seite 69).
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Importieren

Loschen

Backup

Wiederherst.

899 Coulometer

6 Systemeinstellungen
Vom System (samtliche Daten und Einstellungen) kann eine Sicherungsko-

pie (Backup) erstellt werden. Ebenso kann eine bestehende Sicherungsko-
pie wieder geladen werden.

Die ausgewahlte Methode importieren.
Die ausgewahlte Methode l6schen.

Eine Sicherungskopie aller Daten und Einstellungen auf dem USB-Stick
erstellen.

E HINWEIS

Es kann nur eine Sicherungskopie auf demselben USB-Stick erstellt wer-
den.

Wenn auf dem Stick bereits eine Sicherungskopie gespeichert ist, wird
diese Uberschrieben, sobald die Funktion erneut ausgefuhrt wird.

Die Sicherungskopie von einem angeschlossenen USB-Stick laden.

Verzeichnisstruktur auf dem USB-Stick

Auf dem USB-Stick wird ein Verzeichnis mit der Geratenummer erzeugt.
Die Struktur innerhalb dieses Verzeichnisses sieht wie folgt aus:

,_‘| Backup
..... |5 Files —H Method. mmth
A7) pe_lims_report [£] PC_LIMS_Report-20120123-165323. bxt

Abbildung 24 Verzeichnisstruktur auf dem USB-Stick

Backup In diesem Verzeichnis werden alle Dateien der
Sicherungskopie abgelegt. Das Verzeichnis wird
angelegt, sobald zum ersten Mal eine Siche-
rungskopie erstellt wird.

Files Exportierte Methoden werden in diesem Ver-
zeichnis abgelegt. Das Verzeichnis wird angelegt,
sobald zum ersten Mal eine Methode exportiert
wird.

Es kdnnen nur Methoden importiert werden, die
sich in diesem Verzeichnis befinden.
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6.4 Externe Gerate konfigurieren

pc_lims_report In diesem Verzeichnis werden PC/LIMS-Reporte
als TXT-Datei abgelegt. Das Verzeichnis wird
angelegt, sobald zum ersten Mal ein PC/LIMS-
Report gedruckt wird.

6.4 Externe Gerate konfigurieren

PC/LIMS-Report

Drucker

Grafikbreite

Meni > System > Externe Gerate

Angabe des Speicherortes fur den PC/LIMS-Report. Der PC/LIMS-Report ist
ein maschinenlesbarer Report mit allen wichtigen Daten zu einer Bestim-
mung. Er kann folgendermassen gespeichert werden:

= Als TXT-Datei auf einen USB-Stick.
= Uber eine RS-232-Schnittstelle an ein LIMS. Dazu benétigen Sie die
RS-232/USB Box 6.2148.030.

Auswahl COM2 | USB Stick
Standardwert USB Stick
COM2

Der Report wird Uber die serielle Schnittstelle COM2 gesendet. Es wer-
den die Schnittstellenparameter verwendet, welche im Dialog COM2-
Einstellungen eingestellt sind (siehe "COM2-Einstellungen bearbei-
ten”, Seite 72).

USB Stick

Der Report wird als TXT-Datei auf dem USB-Stick im Ordner
pc_lims_report gespeichert.

Wenn Sie einen Drucker angeschlossen haben, mussen Sie hier den Dru-
ckertyp definieren, damit die Reporte korrekt ausgedruckt werden.

Diejenigen Drucker, die mit ESC-POS gekennzeichnet sind, sind sog. POS-
Drucker (Point-of-sale-Drucker), d. h. sie drucken auf Endlospapier.

Auswahl Citizen (ESC-POS) | Custom (ESC-POS) | Epson |
Epson (ESC-POS) | HP DesklJet | HP LaserJet |
Seiko (ESC-POS)

Standardwert Custom (ESC-POS)

Passen Sie die Breite der auszudruckenden Kurve der Papierbreite Ihres
Druckers an. Der Standardwert hangt vom ausgewahlten Drucker ab. Die
Kurvenhohe betragt 2/3 der Breite.

Eingabebereich 100...3000 Pixel
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Tastatur-Layout

Waage

Baudrate

899 Coulometer

6 Systemeinstellungen

Zur Erleichterung der Texteingabe und Zahleneingabe kann eine handels-
ubliche USB-Tastatur angeschlossen werden. Definieren Sie hier die lander-
spezifische Tastenbelegung.

Auswahl Englisch US | Franzosisch FR | Deutsch CH |
Deutsch DE | Spanisch ES
Standardwert Englisch US

Wenn Sie eine Waage angeschlossen haben, mussen Sie hier den Waa-
gentyp definieren.

Auswahl AND | Mettler | Mettler AT | Mettler AX |
Ohaus | Precisa | Sartorius | Shimadzu
Standardwert Sartorius

In der folgenden Tabelle ist angegeben, fur welche Waagenmodelle wel-
cher Waagentyp gewahlt werden muss:

Waage Waagentyp

AND AND

Mettler AB, AE, AG, AM, Mettler
AJ, PE, PM, PJ, PR, XP. XS

Mettler AT Mettler AT

Mettler AX, MX, UMX, PG, | Mettler AX
AB-S, PB-S

Ohaus Voyager, Explorer, Ohaus
Analytical Plus

Precisa Precisa
Sartorius Sartorius
Shimadzu BX, BW Shimadzu

COM1-Einstellungen bearbeiten
Menii > System > Externe Gerate » COM1-Einstellungen

Unter COM1-Einstellungen werden die Schnittstellenparameter fur die
angeschlossene Waage eingestellt.

Ubertragungsrate in Zeichen pro Sekunde.
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6.4 Externe Gerate konfigurieren

Datenbits

Stoppbits

Paritat

Handshake

Auswahl 1200 | 2400 | 4800 | 9600 | 19200 | 38400 |
57600 | 115200
Standardwert 9600

Anzahl Datenbits.

Auswahl 7|8
Standardwert 8

Anzahl Stoppbits.

Auswahl 12
Standardwert 1

Art der Paritatsprufung.

Auswahl gerade | keine | ungerade
Standardwert keine

Art des Datenubertragungsprotokolls.

Auswahl Hardware | Software | keine
Standardwert Hardware

H HINWEIS

Wenn Kommunikationsprobleme auftreten, stellen Sie den Parameter
Handshake auf Software, und machen Sie einen neuen Versuch.

COM2-Einstellungen bearbeiten
Menii > System » Externe Gerdte » COM2-Einstellungen

Unter COM2-Einstellungen werden die Schnittstellenparameter fir
Gerate eingestellt, welche am Anschluss RS-232/2 der RS-232/USB Box
angeschlossen sind (z. B. PC). Die Parameter und Eingabebereiche sind
identisch wie fur die COM1-Schnittstelle.
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6.5

6.5.1

899 Coulometer

6 Systemeinstellungen

Geratediagnose

Programmversionen und Sprachdateien laden

Menii > System » Diagnose

Neue Programmversionen oder Sprachdateien kénnen von einem USB-
Stick geladen werden. Die entsprechende Datei muss auf dem USB-Stick in
einem Verzeichnis mit der Geratenummer 899 gespeichert sein.

Am Aufbau des Dateinamens kénnen Sie Sprachdateien und Programmda-
teien unterscheiden.
Programmdateien

Sie sind geratespezifisch. Der Dateiname ist folgendermassen aufgebaut:

5XXXyyyy.bin wobei

XXX = Geratetyp (899)

yyyy = Programmversion

Sprachdateien

Sie sind am zweistelligen Sprach-Code im Dateinamen erkennbar. Eine
Sprachdatei enthalt die Dialogtexte flr verschiedene Geratetypen. Sie ist
nicht geratespezifisch. Der Dateiname ist folgendermassen aufgebaut:

5848xxxxYY.bin wobei

xxxx = \Versionsnummer

YY = Sprache, z. B. DE (Deutsch), FR (Franzosisch), ES (Spanisch)

Datei laden

Gehen Sie folgendermassen vor:

1 USB-Stick anschliessen

= Den USB-Stick mit dem Adapter (USB MINI (OTG) - USB A)
6.2151.100 am USB-Anschluss des Gerates einstecken.
= Das Gerat einschalten.

2 Update-Dialog 6ffnen

= Unter Menii » System > Diagnose den Menupunkt Software
update auswahlen.
» [OK] drucken.
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6.5 Geratediagnose

Software update
Frogram wersion

Fres=s [START] keu to continue

3 Dateiauswahl 6ffnen

= [OK] drilcken.

Die Auswahlliste mit den auf dem USB-Stick vorhandenen Programm-
und Sprachdateien wird gedffnet.

Datei auswahlen

= Mit den Pfeiltasten die bendtigte Datei auswahlen.
= [OK] drlcken.

Update starten
» [START] drucken.
Der Update-Prozess wird gestartet, er lauft selbststandig ab. Am Ende

des Prozesses wird das Gerat automatisch ausgeschaltet und wieder
eingeschaltet. Es ist kein Benutzereingriff notwendig.

6.5.2 Diagnosefunktionen

Das Uberprifen der elektronischen und mechanischen Funktionsgruppen
von Metrohm-Geraten kann und soll im Rahmen einer regelmassigen War-
tung vom Fachpersonal der Metrohm Ubernommen werden. Bitte fragen
Sie bei lhrer lokalen Metrohm-Vertretung nach den genauen Bedingungen
flr den Abschluss eines entsprechenden Wartungsvertrags.
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7 Parameter

7 Parameter

7.1 Coulometrische Karl-Fischer-Titrationen (KFC)

7.1.1 Konditionieren

Konditionieren

Startdrift

Driftkorrektur

899 Coulometer

Menii » Parameter » Konditionieren

Unter Konditionieren werden die Bedingungen fur das Konditionieren
definiert.

Wenn dieser Parameter aktiviert ist, wird beim ersten Start der Methode
das Arbeitsmedium mit den vorgegebenen Regelparametern zum End-
punkt titriert. Dieser Zustand wird stabil gehalten. Der eigentliche Metho-
denablauf beginnt erst durch erneutes Drucken von [START]. Nach der
Titration wird automatisch wieder konditioniert.

Auswahl ein | aus
Standardwert ein

Wenn die gemessene Drift wahrend einer bestimmten Dauer (sogenannte
Stabilisierzeit) kleiner ist als dieser Wert, wird Konditionieren OK ange-
zeigt und die Titration kann gestartet werden. Die Stabilisierzeit wird unter
Konditionieren > Stabilisierzeit definiert.

Eingabebereich 1...999 pg/min
Standardwert 20 pg/min

Die Endpunktmenge kann driftkorrigiert werden. Dabei wird die Drift mit
der Driftkorrekturzeit multipliziert und dieser Wert wird anschliessend von
der Endpunktmenge abgezogen. Die Driftkorrekturzeit ist das Zeitintervall
zwischen Ende des Konditioniervorganges und dem Ende der Bestim-
mung.

Auswahl auto | manuell | aus
Standardwert auto
auto

Beim Start der Titration wird der Wert der aktuellen Drift automatisch
Ubernommen.

manuell
Wenn die Drift Uber einen langeren Zeitraum hinweg bekannt ist, kann
diese manuell eingegeben werden.
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7.1 Coulometrische Karl-Fischer-Titrationen (KFC)

Driftwert

Automatischer Start

Schwellenwert

Stabilisierzeit

Stoppzeit Kond.

aus
Es findet keine Driftkorrektur statt.

Dieser Parameter ist nur bei Driftkorrektur = manuell editierbar.

Drift fur manuelle Driftkorrektur.

Eingabebereich 0.0...99.9 pg/min
Standardwert 0.0 pg/min

Wenn dieser Parameter aktiviert ist, wird die Bestimmung automatisch
gestartet, wenn sich die gemessene Spannung schlagartig andert. Diese
Einstellung wird ignoriert, solange das Arbeitsmedium nicht konditioniert
ist.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

E HINWEIS

Wenn Sie die Funktion des automatischen Starts benutzen, empfehlen
wir, die Startdrift zu reduzieren sowie eine Stabilisierzeit zu definieren.

Empfehlung: Startdrift < 10 pg/min / Stabilisierzeit > 30 s

Dieser Parameter ist nur bei Automatischer Start = ein editierbar.

Wenn die Spannungsanderung grosser ist als dieser Wert, wird die Bestim-
mung automatisch gestartet.

Eingabebereich 0...999 mV
Standardwert 50 mVv

Wartezeit, wahrend der die gemessene Drift kleiner sein muss als die defi-
nierte Startdrift, bis Konditionieren OK angezeigt wird. Die Startdrift
wird unter Konditionieren > Startdrift definiert.

Eingabebereich 0...999999 s
Standardwert Os

Maximal zuldssige Zeit, die das Konditionieren dauern darf. Das Konditio-
nieren wird abgebrochen, sobald die eingegebene Zeit abgelaufen ist.

Eingabebereich 1...999999 s

899 Coulometer



7 Parameter

Auswabhl aus
Standardwert aus

Messwertanzeige

Wenn dieser Parameter aktiviert ist, wird wahrend des Konditionierens der
aktuelle Messwert angezeigt.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

7.1.2 Startbedingungen
Menii » Parameter » Startbedingungen
Unter Startbedingungen werden die Parameter definiert, die vor dem

Start der Titration ausgefuhrt werden.

Pause
Wartezeit, z. B. zum Ldsen der Probe. Wahrend dieser Zeit wird kein lod

erzeugt.
Eingabebereich 0...999999 s
Standardwert Os

Probenident. abfragen
Auswahl der Probenidentifikation, die im Ablauf abgefragt wird.

Auswahl ID1|1D2 | ID1&ID2 | aus
Standardwert aus

Probeneinmass abfragen
Wenn dieser Parameter aktiviert ist, wird der Wert flr das Probeneinmass

abgefragt.
Auswahl ein | aus
Standardwert ein

Probeneinheit abfragen
Wenn dieser Parameter aktiviert ist, wird die Einheit flir das Probeneinmass

abgefragt.
Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Pause bei Abfrage

Wenn dieser Parameter aktiviert ist, wird der Ablauf wahrend der Abfrage
angehalten. Wenn der Parameter deaktiviert ist, wird im Hintergrund die
Titration gestartet.
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7.1 Coulometrische Karl-Fischer-Titrationen (KFC)

Auswahl ein | aus
Standardwert ein

713 Regelparameter

Endpunkt bei

Titrationsgeschw.

Regelbereich

Menii » Parameter » Regelparameter

Unter Regelparameter werden die Regelparameter fur den Endpunkt
definiert.

Messwert fir den Endpunkt.

Eingabebereich -1250.0...1250.0 mV
Standardwert 50.0 mV
Auswahl aus

H HINWEIS

Beachten Sie, dass der Parameter Endpunkt bei mit den Parametern
Regelbereich und I(pol) verknUpft ist. Erklarungen dazu finden Sie im
Kapitel 9.4 Regelparameter und Polarisationsstrom, Seite 97.

Fur die Titrationsgeschwindigkeit konnen drei vordefinierte Parametersatze
gewahlt werden.

Auswahl langsam | optimal | schnell | Benutzer
Standardwert optimal
langsam

FUr Proben mit tiefem Wassergehalt oder Proben, die ihre Feuchtigkeit
nur langsam abgeben.

optimal
Fur alle Standardtitrationen. Die Parameter wurden fur die haufigsten
Anwendungen optimiert.

schnell
Fur unkritische Proben mit hohem Wassergehalt.

Benutzer
Die einzelnen Titrationsparameter kdnnen gedandert werden.

Die Einstellungen der einzelnen Titrationsgeschwindigkeiten sind in Tabelle
3, Seite 80 aufgefuhrt.

Dieser Parameter ist nur bei Titrationsgeschw. = Benutzer editierbar.
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Max. Rate

Min. Rate

899 Coulometer

7 Parameter

Dieser Parameter definiert den Regelbereich vor dem gegebenen End-
punkt. Im Regelbereich wird das lod in einzelnen Schritten erzeugt, die
Erzeugung wird fein geregelt. Je naher der Endpunkt, desto langsamer
wird das lod erzeugt, bis die unter Min. Rate definierte Rate erreicht ist.
Je grosser der Regelbereich, desto langsamer ist die Titration. Ausserhalb
des Regelbereiches wird kontinuierlich lod erzeugt, die Rate wird unter
Max. Rate definiert.

Eingabebereich 0.1...1250.0 mV
Standardwert 70.0 mV
Auswahl aus

aus

Die Erzeugung von lod wird wahrend der gesamten Titration fein gere-
gelt.

E HINWEIS

Beachten Sie, dass der Parameter Regelbereich mit den Parametern
Endpunkt bei und I(pol) verknlpft ist. Erklarungen dazu finden Sie im
Kapitel 9.4 Regelparameter und Polarisationsstrom, Seite 97.

Dieser Parameter ist nur bei Titrationsgeschw. = Benutzer editierbar.

Rate, mit der ausserhalb des Regelbereiches lod erzeugt wird.

Eingabebereich 1.5...2241.0 pg/min
Auswahl max.
Standardwert manx.

Dieser Parameter ist nur bei Titrationsgeschw. = Benutzer editierbar.

Rate, mit der ganz am Anfang der Titration und im Regelbereich am Ende
der Titration lod erzeugt wird. Dieser Parameter hat einen entscheidenden
Einfluss auf die Titrationsgeschwindigkeit und damit auf die Genauigkeit.
Je kleiner die minimale Rate gewahlt wird, desto langsamer ist die Titra-
tion.

Eingabebereich 0.3...999.9 pg/min
Standardwert 15.0 pg/min
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7.1 Coulometrische Karl-Fischer-Titrationen (KFC)

Tabelle 3 Standardwerte der vordefinierten Titrationsgeschwindigkeiten fir KFC

80

Titrationsgeschwindigkeit
langsam optimal schnell
Regelbereich 120.0 mV 70.0 mV 30.0 mV
Max. Rate 1000.0 pg/min maximal maximal
Min. Rate 0.3 pg/min 15.0 pg/min 30.0 pg/min
Stoppkriterium
Die Titration wird abgebrochen, wenn der Endpunkt erreicht und dieses
Stoppkriterium erflllt ist. Wenn kein Stoppkriterium gewahlt wurde, wird
die Titration nicht abgebrochen. Die Abbruchbedingungen (siehe Kapitel
7.1.5, Seite 83) flhren immer zum Abbruch, auch wenn das Stoppkrite-
rium nicht erreicht wurde.
Auswahl Drift | Zeit | rel. Drift | aus
Standardwert rel. Drift
Drift
Die Titration wird abgebrochen, wenn die Stoppdrift erreicht ist.
Zeit
Die Titration wird abgebrochen, wenn der Endpunkt wahrend einer
gewissen Zeit (Abschaltzeit) Uberschritten wurde.
rel. Drift
Die Titration wird abgebrochen, wenn die Summe aus der Drift beim
Start der Titration und der relativen Stoppdrift erreicht wird.
aus
Die Titration wird erst abgebrochen, wenn die Abbruchbedingungen
erflllt sind.
Stoppdrift
Dieser Parameter ist nur bei Stoppkriterium = Drift editierbar.
Wenn der Endpunkt und die Stoppdrift erreicht sind, wird die Titration
abgebrochen.
Eingabebereich 1...999 pg/min
Standardwert 5 pg/min
Abschaltzeit

Dieser Parameter ist nur bei Stoppkriterium = Zeit editierbar.

Die Titration wird abgebrochen, wenn die folgenden beiden Kriterien
gleichzeitig erfullt sind:

= Die Spannung an der Indikatorelektrode liegt im Bereich "Endpunkt
+5 mV und Endpunkt =2 mV".
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= Die hier definierte Zeit ist abgelaufen.

Wenn z. B. der Parameter Endpunkt bei auf 50 mV eingestellt ist und der
hier definierte Parameter Abschaltzeit 10 s betragt, mUsste die Span-
nung an der Indikatorelektrode wahrend 10 s zwischen 55 mV und 48 mV
liegen, damit die Titration abgebrochen wdrde.

Eingabebereich 0...999 s
Standardwert 10s

Relative Stoppdrift

Dieser Parameter ist nur bei Stoppkriterium = rel. Drift editierbar.

Wenn der Endpunkt und die Summe aus der Drift beim Start der Titration
und der relativen Stoppdrift erreicht sind, wird die Titration abgebrochen.

Eingabebereich 1...999 pg/min
Standardwert 5 pg/min
714 Titrationsparameter

Extraktionszeit

Generatorelektr.

Generatorstrom

899 Coulometer

Menu » Parameter > Titrationsparameter

Unter Titrationsparameter werden die Parameter definiert, die den
Ablauf der gesamten Titration beeinflussen.

Mindestdauer der Titration. Wahrend der Extraktionszeit wird die Titration
nicht abgebrochen, auch wenn der Endpunkt schon erreicht ist. Die Titra-
tion wird aber abgebrochen, wenn wahrend dieser Zeit eine Abbruchbe-
dingung erfullt ist (siehe Kapitel 7.1.5, Seite 83). Die Eingabe einer
Extraktionszeit ist z. B. bei Proben sinnvoll, die das Wasser nur langsam
abgeben oder wenn ein Karl-Fischer-Ofen verwendet wird.

Eingabebereich 0...999999 s
Standardwert O0s

Art der Generatorelektrode.

Auswahl mit Diaphr. | ohne Diaphr.
Standardwert ohne Diaphr.
mit Diaphr.

Generatorelektrode mit Diaphragma.

ohne Diaphr.
Generatorelektrode ohne Diaphragma.

Polarisationsstrom an der Generatorelektrode.
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7.1 Coulometrische Karl-Fischer-Titrationen (KFC)

Ruihrer

Auswahl 100 mA | 200 mA | 400 mA | auto
Standardwert 400 mA
400 mA

Standardwert, wenn Generatorelektr. = ohne Diaphr.

auto

Der Strom wird an die Leitfahigkeit des Reagenzes angepasst und in
der Nahe des Endpunktes automatisch reduziert. Standardwert, wenn
Generatorelektr. = mit Diaphr.

Wenn dieser Parameter aktiviert ist, wird der Ruhrer beim Bestimmungs-
start eingeschaltet.

Auswahl ein | aus
Standardwert ein

Riihrgeschwindigkeit

I(pol)

Einstellen der RUhrgeschwindigkeit. Sie kann in Stufen von —15 bis +15
eingestellt werden. Die Standardeinstellung 8 entspricht 1000 U/min. Die
Formel zur Berechnung der Drehzahl ist in Kapitel 9.1, Seite 94 angege-
ben. Die optimale Ruhrgeschwindigkeit kann in der manuellen Bedienung
getestet werden.

Mit dem Vorzeichen andert sich die Richtung, in der gerthrt wird. Wenn
Sie den Ruhrer von oben betrachten, heisst dies:

= "+": Drehung gegen den Uhrzeigersinn

= "=": Drehung im Uhrzeigersinn
Eingabebereich -15...15
Standardwert 8

Der Polarisationsstrom ist der Strom, der wahrend der voltametrischen
Messung an einer polarisierbaren Elektrode angelegt wird.

Auswahl 5pA |10 pA |20 pA |30 PA

Standardwert 10 pA

H HINWEIS

Beachten Sie, dass der Parameter I(pol) mit den Parametern Regelbe-
reich und Endpunkt bei verknlpft ist. Erklarungen dazu finden Sie im
Kapitel 9.4 Regelparameter und Polarisationsstrom, Seite 97.
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Elektrodentest

Zeitintervall MP

Temperatur

7 Parameter

Flr polarisierbare Elektroden kann ein Elektrodentest durchgefuhrt wer-
den. Dabei wird Uberpruft, ob eine Elektrode angeschlossen ist und kein
Kurzschluss vorhanden ist. Der Elektrodentest wird durchgefuhrt, sobald
die Bestimmung gestartet wird.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Zeitintervall fUr den Eintrag eines Messpunktes in die Messpunktliste. Die
Messpunktliste ist auf 1000 Messpunkte begrenzt.

Eingabebereich 0.1...999999.0 s
Standardwert 20s

Manuell eingegebene Temperatur.

Eingabebereich -20.0...150.0 °C
Standardwert 25.0 °C

7.1.5 Abbruchbedingungen

Stoppzeit

Menii » Parameter » Abbruchbedingungen

Unter Abbruchbedingungen werden die Bedingungen fur den Abbruch
der Titration definiert, falls dieser nicht automatisch erfolgt. Dies konnte
der Fall sein, wenn der gesetzte Endpunkt nicht erreicht wird oder das
Stoppkriterium (siehe "Stoppkriterium”, Seite 80) nicht erfullt ist.

Die Titration wird abgebrochen, wenn seit dem Start der Titration die ein-
gegebene Zeit abgelaufen ist.

Eingabebereich 1...999999 s
Auswahl aus
Standardwert aus

7.1.6 Berechnung

7.1.61 Allgemeines

899 Coulometer

Menii » Parameter » Berechnung

In einer Methode kdnnen maximal finf Berechnungen definiert werden.
Fur die Berechnungen stehen eine Reihe von Variablen (Rohdaten aus der
Bestimmung, vorher berechnete Resultate) zur Verfugung. Fur jede
Berechnung kann definiert werden, ob das Resultat als Common Variable
abgespeichert werden soll.
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7.1 Coulometrische Karl-Fischer-Titrationen (KFC)

EBerechrnung
El: Mater

RE:

Bearbeit enliR== gy

In der Liste wird zu jeder Berechnung der Resultatname angegeben.

Die Methodenvorlagen KFC, KFC-Blank und Blank enthalten bereits je
ein Berechnung. Jede dieser Berechnungen tragt bereits einen passenden
Resultatnamen. Diesen kdnnen Sie bei Bedarf anpassen.

Bearbeiten
Daten der ausgewahlten Berechnung bearbeiten, siehe nachfolgendes
Kapitel.

Léschen
Ausgewahlte Berechnung I6schen.

7.1.6.2 Berechnungen bearbeiten

Resultatname

R2...R5

Dezimalstellen

Methode "KFC"

Der Resultatname ist der Text, der in der Resultatanzeige und im Report
ausgegeben wird.

Eingabe 12 Zeichen
Standardwert R1: Water / R2-R5: leer

Berechnungsformel "R1"

EP1/C00

Anzeige der Berechnungsformel. Fur die Definition wird ein spezieller Edi-
tor gedffnet (siehe Kapitel 5.3, Seite 40).

Eingabe 30 Zeichen
Standardwert leer

Anzahl Dezimalstellen, mit der das Resultat angezeigt wird.

Eingabebereich 0..5
Standardwert R1: 1/R2-R5: 2

899 Coulometer



Resultateinheit

Als CV speichern

Resultatname

R2...R5

899 Coulometer

7 Parameter

Die Resultateinheit wird zusammen mit dem Resultat angezeigt und
gespeichert.

R1

Auswahl % | mg | mg/Stiick | mg/g | mg/mL | ppm | ug |
Benutzerdefiniert

Standardwert ppm

R2-R5

Auswahl % | mg | mg/Stiick | mg/g | mg/mL | ppm | pg |
Benutzerdefiniert

Standardwert %

Benutzerdefiniert

Es kann eine benutzerdefinierte Einheit erstellt werden. Diese wird in
die Auswabhlliste Gbernommen. Der bisherige Eintrag wird Uberschrie-
ben, sobald eine neue Einheit definiert wird. Auf diese Weise kann
auch ein Leereintrag erzeugt werden.

Das berechnete Resultat kann als methodenunabhangige Variable gespei-
chert werden, eine sog. Common Variable. Das Resultat steht dann auch
in anderen Methoden fur Berechnungen zur Verfugung. Wenn die Statistik
aktiviert ist, wird der aktuelle Mittelwert der Bestimmungsserie abgespei-
chert.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Methode "KFC-Blank"

Der Resultatname ist der Text, der in der Resultatanzeige und im Report
ausgegeben wird.

Eingabe 12 Zeichen
Standardwert R1: Water / R2-R5: leer

Berechnungsformel "R1"

(EP1-CV01)/C00

CV01 ist die Common Variable 01 und entspricht dem Resultat aus der
Berechnung der Methode "Blank”, Seite 86.

Anzeige der Berechnungsformel. Fir die Definition wird ein spezieller Edi-
tor geoffnet (siehe Kapitel 5.3, Seite 40).
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7.1 Coulometrische Karl-Fischer-Titrationen (KFC)

Dezimalstellen

Resultateinheit

Als CV speichern

Resultatname

Eingabe 30 Zeichen
Standardwert leer

Anzahl Dezimalstellen, mit der das Resultat angezeigt wird.

Eingabebereich 0...5
Standardwert R1: 1/R2-R5: 2

Die Resultateinheit wird zusammen mit dem Resultat angezeigt und
gespeichert.

R1

Auswahl % | mg | mg/Stiick | mg/g | mg/mL | ppm | pg |
Benutzerdefiniert

Standardwert ppm

R2-R5

Auswahl % | mg | mg/Stiick | mg/g | mg/mL | ppm | pg |
Benutzerdefiniert

Standardwert %

Benutzerdefiniert

Es kann eine benutzerdefinierte Einheit erstellt werden. Diese wird in
die Auswabhlliste Ubernommen. Der bisherige Eintrag wird Uberschrie-
ben, sobald eine neue Einheit definiert wird. Auf diese Weise kann
auch ein Leereintrag erzeugt werden.

Das berechnete Resultat kann als methodenunabhangige Variable gespei-
chert werden, eine sog. Common Variable. Das Resultat steht dann auch
in anderen Methoden flr Berechnungen zur Verfugung. Wenn die Statistik
aktiviert ist, wird der aktuelle Mittelwert der Bestimmungsserie abgespei-
chert.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Methode "Blank"

Der Resultatname ist der Text, der in der Resultatanzeige und im Report
ausgegeben wird.

Eingabe 12 Zeichen
Standardwert R1: Blank / R2-R5: leer

899 Coulometer



R2...R5

Dezimalstellen

Resultateinheit

Als CV speichern

899 Coulometer

7 Parameter

Berechnungsformel "R1"

EP1

Anzeige der Berechnungsformel. Fir die Definition wird ein spezieller Edi-
tor gedffnet (siehe Kapitel 5.3, Seite 40).

Eingabe 30 Zeichen
Standardwert leer

Anzahl Dezimalstellen, mit der das Resultat angezeigt wird.

Eingabebereich 0..5
Standardwert 2

Die Resultateinheit wird zusammen mit dem Resultat angezeigt und
gespeichert.

R1

Auswahl % | mg | mg/Stiick | mg/g | mg/mL | ppm | ug |
Benutzerdefiniert

Standardwert Hg

R2-R5

Auswahl % | mg | mg/Stiick | mg/g | mg/mL | ppm | pg |
Benutzerdefiniert

Standardwert %

Benutzerdefiniert

Es kann eine benutzerdefinierte Einheit erstellt werden. Diese wird in
die Auswabhlliste Gbernommen. Der bisherige Eintrag wird Uberschrie-
ben, sobald eine neue Einheit definiert wird. Auf diese Weise kann
auch ein Leereintrag erzeugt werden.

Das berechnete Resultat kann als methodenunabhangige Variable gespei-
chert werden, eine sog. Common Variable. Das Resultat steht dann auch
in anderen Methoden fur Berechnungen zur Verfugung. Wenn die Statistik
aktiviert ist, wird der aktuelle Mittelwert der Bestimmungsserie abgespei-
chert.

R1

Auswabhl ein | aus
Standardwert ein
R2-R5
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7.1 Coulometrische Karl-Fischer-Titrationen (KFC)

7.1.7

Statistik

Statistik

Auswabhl ein | aus
Standardwert aus

Menii » Parameter » Statistik

Unter Statistik wird die Statistikberechnung einer Mehrfachbestimmung
aktiviert sowie definiert, wie viele Bestimmungen die Serie enthalt.

Wenn diese Funktion aktiviert ist, werden fur alle definierten Resultate Sta-
tistikberechnungen durchgefuhrt.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Anzahl Bestimmungen

7.1.8

Resultate

Kurve

Reporte

Anzahl Bestimmungen, fUr die Statistikberechnungen durchgefuhrt wer-
den.

Wenn Sie der Bestimmungsserie eine weitere Bestimmung hinzufigen
mussen, weil z. B. eine Bestimmung fehlerhaft war, kénnen Sie dies in der
StatistikUbersicht erledigen (siehe Kapitel 5.11, Seite 59).

Eingabebereich 2...20
Standardwert 3

Menii » Parameter » Reporte

Unter Reporte werden die Reporte definiert, die im Anschluss an eine
Bestimmung automatisch ausgedruckt werden.

Der Resultatreport enthalt die berechneten Resultate, Endpunkte, Proben-
daten etc.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Kurvenreport. Die Breite der Kurve wird in den Systemeinstellungen defi-
niert (siehe "Grafikbreite", Seite 70).

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

899 Coulometer



7 Parameter

Berechnungen/Statistik

Messpunktliste

Parameter

PC/LIMS

899 Coulometer

Ausgabe der Berechnungsformeln zu den einzelnen Resultaten. Die Resul-
tate werden mit der vollen Genauigkeit angegeben. Dies ermdglicht ein
Nachrechnen mit einem externen Programm. Wenn die Statistik aktiviert
ist, werden zusatzlich folgende Daten ausgedruckt:

= Resultat und Probeneinmass der einzelnen Bestimmungen
= Mittelwert sowie absolute und relative Standardabweichung

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Ausgabe der Messpunktliste.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Im Parameterreport werden alle Parameter der aktuellen Methode ausge-
druckt.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus

Der PC/LIMS-Report ist ein maschinenlesbarer Report mit allen wichtigen
Daten zu einer Bestimmung. Der PC/LIMS-Report kann als TXT-Datei auf
einen USB-Datentrager gespeichert oder Uber eine RS-232-Schnittstelle an
ein LIMS gesendet werden. Der Ausgabeort wird in den Systemeinstellun-
gen definiert (siehe "PC/LIMS-Report”, Seite 70).

Der Dateiname der TXT-Datei ist folgendermassen aufgebaut:
PC_LIMS_Report-ID 1-JJJJIMMTI-hhmmss. txt.

Auswahl ein | aus
Standardwert aus
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8.1 Karl-Fischer-Titration

8 Problembehandlung

8.1

Karl-Fischer-Titration

Problem

Ursache

Abhilfe

Die Drift ist wahrend
des Konditionierens

sehr hoch.

Die Titrierzelle ist undicht.

Das Septum Uberprifen und gegebenen-
falls ersetzen.

Das Molekularsieb ersetzen.

Die Schliffmanschetten auf ausgefranste
Kanten Uberprifen. Gegebenenfalls die
Kanten sauber zuschneiden oder die
Schliffmanschetten ersetzen.

Es befinden sich wasserhal-
tige Depots in der Titrier-
zelle.

Die Titrierzelle schitteln.

Das Reagenz ist erschépft
oder verunreinigt.

Das Reagenz ersetzen.

Der Katholyt ist alt oder
feucht.

Den Katholyt mindestens einmal pro
Woche ersetzen.

Den Katholyt mit KF-Einkomponentenrea-
genz trocknen.

Das Diaphragma der Gene-
ratorelektrode ist ver-
schmutzt.

Das Diaphragma reinigen (gemass Anwei-
sungen im Merkblatt zur Generatorelekt-
rode).

Es findet eine Nebenreak-
tion statt.

Evtl. einen KF-Ofen verwenden.
Siehe Fachliteratur.

Das Molekularsieb am KF-
Ofen ist erschopft.

Das Molekularsieb ersetzen.

Der Gasfluss vom KF-Ofen
in die Titrierzelle ist zu
hoch.

Den Gasfluss reduzieren (Wenn Sie mit der
Ofenmethode mit Probenvials arbeiten, den
Gasfluss zwischen 40 und 60 mL/min ein-
stellen).

Die Drift wird nach
jeder Titration
hoher.

Die Probe gibt das Wasser
sehr schleppend ab.

Evtl. einen KF-Ofen verwenden.
Siehe Fachliteratur.

899 Coulometer



8 Problembehandlung

Problem

Ursache

Abhilfe

Die Drift ist schwan-
kend.

Die Probenlésung ist
schlecht gerthrt.

Die RUhrgeschwindigkeit so einstellen, dass
die Probenldsung sehr gut durchmischt
wird.

Die Regelparameter sind
falsch eingestellt.

Die Regelparameter auf Standardwerte
zurlicksetzen.

Die Titrationszeit ist
zu lang.

Die Drift beim Konditionie-
ren ist nicht stabil.

Mit dem Start der Titration warten, bis die
Drift stabil ist.

Der Parameter Startdrift
ist zu hoch eingestellt.

Die Startdrift tiefer einstellen.
Die Stoppdrift anpassen oder die Rela-
tive Stoppdrift verwenden.

Der Parameter Stoppdrift
ist zu tief eingestellt.

Die Stoppdrift hoher einstellen oder die
Relative Stoppdrift verwenden.

Die Wassermenge ist zu
hoch.

Probeneinmasse und Wassergehalte
gemass Tabelle "Empfohlene Probenein-
masse”, Seite 32 beachten.

Die Regelparameter sind
falsch eingestellt.

Den Parameter Regelbereich tiefer einstel-
len und den Parameter Max. Rate hoher
einstellen.

Das Resultat fallt zu
hoch aus.

Die Titrierzelle ist noch
nicht richtig konditioniert.

Die Titrierzelle schiitteln und warten, bis die
Drift stabil ist.

Die Probe enthdlt oxidier-
bare Substanzen.

Evtl. einen KF-Ofen verwenden.
Siehe Fachliteratur.

Der Parameter Stoppdrift
ist zu tief eingestellt.

Die Stoppdrift hoher einstellen oder die
Relative Stoppdrift verwenden.

Die Driftkorrektur ist zu
klein (z. B. bei Verwendung
eines KF-Ofens oder bei
manueller Driftkorrektur).

Die Titration starten, solange der Gasfluss
zwischen dem Konditioniervial und der Tit-
rierzelle noch besteht.

Den Parameter Driftkorrektur auf auto
(= automatische Driftkorrektur) einstellen.

Das Resultat fallt zu
tief aus.

899 Coulometer

Die Probe setzt lod frei.

Evtl. einen KF-Ofen verwenden.
Siehe Fachliteratur.

Der Parameter Stoppdrift
ist zu hoch eingestellt.

Die Stoppdrift tiefer einstellen.

91



92

8.2 Verschiedenes

Problem

Ursache

Abhilfe

Die Driftkorrektur ist zu
gross (z. B. bei zu hoher
Startdrift, bei schwanken-
der Drift oder bei manuel-
ler Driftkorrektur).

= FUr stabile und tiefere Drift sorgen.
= Den Parameter Driftkorrektur auf auto
(= automatische Driftkorrektur) einstellen.

Der Parameter Min. Rate
ist zu tief eingestellt.

= Den Parameter Min. Rate hoher einstellen.
= Die Regelparameter auf Standardwerte
zurlicksetzen.

Die Resultate
streuen stark.

Die Probe ist inhomogen.

= Die Probe wenn moglich homogenisieren.
= Evtl. ein grésseres Probeneinmass verwen-
den.

Die Probenzugabe ist
schlecht reproduzierbar.

= Die Hinweise in Kapitel 4.3, Seite 32
beachten.

Die Drift schwankt.

= Flr stabile Drift sorgen.

8.2 Verschiedenes

Problem

Ursache

Abhilfe

Es wird kein Report
gedruckt.

Der Drucker wird vom
Gerdt nicht erkannt.

= Das 899 Coulometer ausschalten und wie-
der einschalten.

= Einen USB-Hub verwenden und den Dru-
cker am USB-Hub anschliessen.

Das Druckermodell ist
ungeeignet.

Einen Drucker verwenden, der den geforderten
Spezifikationen entspricht (siehe Kapitel 9.3.4,
Seite 97).

Die angeschlossene
USB-Tastatur oder
PC-Maus funktio-
niert nicht.

Die Tastatur oder die Maus
wird vom Gerdt nicht
erkannt.

Das 899 Coulometer ausschalten und wie-
der einschalten.

= Einen USB-Hub verwenden und die Tastatur
oder Maus am USB-Hub anschliessen.

Die Tastatur oder Maus ist
ungeeignet.

Ein Modell verwenden, das den geforderten
Spezifikationen entspricht (siehe Kapitel 9.3,
Seite 95).

Die Anzeige ist nicht
mehr lesbar.

Der Kontrast ist falsch ein-
gestellt.

Den Kontrast korrekt einstellen (siehe Kapitel
6.1, Seite 64).
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8 Problembehandlung

Problem

Ursache

Abhilfe

Mettler XP-Waagen
senden als ID1 “R"
oder "O ----".

Das automatische Kalibrie-
ren der Waage ist aktiviert.

Das automatische Kalibrieren deaktivieren.

Die Meldung
020-511 "Vorgang
nicht méglich" wird
angezeigt.

Der USB-Stick ist nicht mehr
angeschlossen.

1. Den USB-Stick anschliessen.
2. Das Gerat ausschalten und wieder einschal-
ten.

Der USB-Stick ist voll.

= Einen anderen USB-Stick verwenden.
= Dateien mithilfe eines PCs I6schen.

899 Coulometer
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9.1 Ruhrgeschwindigkeit

9 Anhang

9.1

9.2

Rilhrgeschwindigkeit

Waage

Die RUhrgeschwindigkeit kann in Stufen von =15 bis +15 eingestellt wer-
den.

Die ungefahre Drehzahl fur den internen Magnetruhrer (Produktvarianten-
abhangig) kann mit folgender Formel berechnet werden:

Drehzahl/min (/min) = 125 - Ruhrgeschwindigkeit

Beispiel:
Eingestellte RUhrgeschwindigkeit: 8
Drehzahl in U/min =125 - 8 = 1000

r/min
C t D
2000
\\ 1500 //
\\ 1000 //
N 500 ~
>
-15 -10 -5 0 5 10 15

Abbildung 25  Drehzahl in Abhdngigkeit der Ruhrgeschwindigkeit

Die Angaben zum separat anschliessbaren Propellerrthrer 802 finden Sie
im Handbuch "802 Stirrer".

Von einer angeschlossenen Waage kann das Probeneinmass und die dazu-
gehorige Einheit gesendet werden. Das Probeneinmass wird als Zahl mit
bis zu zehn Zeichen (inkl. Vorzeichen und Dezimaltrennzeichen) Ubertra-
gen.

Probeneinmass und Einheit werden als einzelne Zeichenfolge gesendet.
Getrennt werden sie durch ein Leerzeichen. Die Zeichenfolge wird mit den
ASCll-Zeichen CR und LF abgeschlossen.

Wenn die Waage ein negatives Probeneinmass sendet (z. B. wenn Sie eine
Probe rickwagen), wird das Vorzeichen Ubernommen. Fur die Berechnun-
gen wird das Vorzeichen aber ignoriert.

899 Coulometer



9 Anhang

E HINWEIS

Bei einigen Waagen koénnen zusatzlich zum Probeneinmass die Proben-
identifikationen und die Methode gesendet werden.

Stellen Sie sicher, dass die Waage das Probeneinmass erst am Schluss
sendet.

Mettler AX
Bei der Mettler AX-Waage mussen die Felder, welche die Probenidentifika-
tion oder die Methode enthalten, wie folgt bezeichnet sein:

= Bezeichnung fur Feld mit Methodenname: METHODE
= Bezeichnung fur Feld mit Probenidentifikation 1: ID1
= Bezeichnung fur Feld mit Probenidentifikation 2: ID2

9.3 USB-Gerate

E HINWEIS

USB-Peripheriegerate, die Sie anschliessen mochten, mussen entweder
USB 1.0/1.1 (Full-Speed) oder USB 2.0 (High-Speed) unterstutzen. Die
maximale DatenUbertragungsrate betragt aber in jedem Fall 12 MBit/s.

PC-Tastaturen, PC-Mause und Barcodeleser sind sogenannte HID-Gerate
(Human Interface Device) und kénnen nur Uber einen USB-Hub ange-
schlossen werden.

Drucker sollten ebenfalls Gber einen USB-Hub angeschlossen werden. Je
nach Hersteller oder Druckertyp ist ein direkter Anschluss jedoch mog-
lich.

9.3.1 Numerische USB-Tastatur 6.2147.000

FUr das Navigieren im Dialog muss die Taste [Num Lock] gedruckt wer-
den. Damit sind die Pfeiltasten wirksam.

Fur die Zahleneingabe muss der entsprechende Editierdialog ge6ffnet sein.

Tabelle 4 Tastenbelegung

Taste des 899 Coulometer Taste auf der numerischen
oder Funktion im Editierdialog | USB-Tastatur

[BACK] [Homel

[0][8] [t1[4]
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9.3 USB-Gerate

9.3.2

Taste des 899 Coulometer
oder Funktion im Editierdialog

Taste auf der numerischen
USB-Tastatur

[=] [=] [<][-]

[OK] [Enter]

[+-1 [BS] (Rucktaste)
Loschen [Del]

Akzept. [Home]

Tastenbelegung einer USB-Tastatur

Zur Erleichterung der Texteingabe und Zahleneingabe kann eine handels-
ubliche USB-Tastatur angeschlossen werden.

Fur die Texteingabe und Zahleneingabe muss der entsprechende Editierdi-

alog gedffnet sein.

Tabelle 5 Tastenbelegung

Taste des 899 Coulometer
oder Funktion im Editierdialog

Taste auf der USB-Tastatur

[BACK] [Esc]
[f][8] [t1[¢]
[=] [=] [<][-]
[OK] [<] (Eingabetaste)
oder
[Enter] auf dem Zahlenblock
[STOP] [Ctrl/Strg] + [S]
[START] [Ctrl/Strg] + [G]
[+-1] [«] (Rucktaste)
Loschen [Delete]
Abbrech. [Ctrl/Strg] + [Q]
Akzept. [Esc]

H HINWEIS

Die Beschriftung der USB-Tastatur kann je nach landerspezifischer Tasta-
tur von obiger Beschriftung abweichen.

899 Coulometer



9 Anhang

9.3.3 PC-Maus
Zur Erleichterung der Navigation im Dialog des 899 Coulometer kann eine
PC-Maus angeschlossen werden.

Tabelle 6 Mausfunktionen

Taste des 899 Coulometer Mausfunktion

[OK] Linke Maustaste

[BACK] Rechte Maustaste

[E1[8] [«] [=] Mausbewegung vertikal/horizontal
[t]1[8] Scrollrad vertikal

9.34 Drucker

Das Angebot an USB-Druckern ist sehr vielfaltig und andert sich rasch. Bei
der Auswahl eines Druckers missen folgende Punkte beachtet werden:

= USB-Schnittstelle erforderlich
= Druckersprache: HP-PCL, Canon BJL Commands, Epson ESC P/2 oder
ESC/POS

E HINWEIS

Vor allem preisguinstige Drucker sind oft nur fur den Betrieb mit einem
PC ausgelegt und verfligen nicht Uber eine der obigen Druckersprachen.
Diese Modelle sind darum nicht geeignet.

9.4 Regelparameter und Polarisationsstrom

Die Standardregelparameter sind fur die meisten Bestimmungen optimal
eingestellt und sollten nicht geandert werden. Wenn Sie die Regelparame-
ter fr spezielle Reagenzien und/oder Proben trotzdem andern mussen,
beachten Sie bitte, dass folgende Parameter voneinander abhangig sind:

= Der Polarisationsstrom der Indikatorelektrode (siehe Parameter "I(pol)",
Seite 82)

= Der Endpunkt (siehe Parameter "Endpunkt bei", Seite 78)

= Der Regelbereich (siehe Parameter "Regelbereich", Seite 78)

899 Coulometer




9.4 Regelparameter und Polarisationsstrom
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Abbildung 26 Regelparameter und Polarisationsstrom

Das Diagramm zeigt Karl-Fischer-Titrationskurven bei unterschiedlichen
Polarisationsstromen (Reagenz Coulomat AD). Es ist klar ersichtlich, dass
sich die Lage des Endpunktes mit dem Polarisationsstrom andert. Die Kur-
ven sind unterschiedlich steil, d. h. der Regelbereich muss ebenfalls ange-
passt werden. Polarisationsstrome < 10 pA sind fur diese Anwendung
nicht geeignet. Die folgende Tabelle gibt Ihnen eine Idee der optimalen
Regelparameter bei unterschiedlichen Polarisationsstromen.

Tabelle 7 Optimale Regelparameter bei unterschiedlichen Polarisations-

strémen

I(pol) (Polari- 10 pA 20 pA 30 pA
sationsstrom)

Endpunkt bei 50 mV 100 mV 150 mV
Regelbereich 70 mV 100 mV 120 mV
Max. Rate Standardwert Standardwert Standardwert
Min. Rate Standardwert Standardwert Standardwert
Stoppdrift Standardwert Standardwert Standardwert

Die Indikatorelektrode wird nach einer gewissen Gebrauchsdauer im glei-
chen Reagenz aktiviert, d. h. die Titrationskurve wird steiler. Wenn die Tit-
rationskurve zu steil ist, kénnen langsam schwankende Driftwerte wah-
rend des Konditionierens auftreten. Sie |0sen dieses Problem, indem Sie
den Endpunkt tiefer einstellen. Zu tief eingestellte Endpunkte kénnen
jedoch die Titration verlangern. Dies kann den Messfehler ungunstig

beeinflussen.
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9.5

899 Coulometer

9 Anhang

Methodenbeispiele fiir das Arbeiten mit dem Karl-

Fischer-Ofen

In der folgenden Tabelle finden Sie empfohlene Parametereinstellungen fur
das Arbeiten mit einem Karl-Fischer-Ofen. Die Methoden kénnen sowohl
mit einem Probenwechsler mit Ofenmodul (z. B. 885 Compact Oven SC)
als auch mit einem Karl-Fischer-Ofen (z. B. 860 KF Thermoprep) verwendet
werden. Die Tabelle enthalt nur die Parametereinstellungen, die von den

Standardwerten abweichen.

Parameter

Blindwertbestim-

Wassergehaltsbe-

tik

mung (Metho- stimmung
denvorlage (Methodenvor-
Blank) lage KFC-Blank)
>Konditionieren
Startdrift 10 pg/min *) 10 pyg/min *)
Stabilisierzeit 30s 30s
>Startbedingungen
Probeneinmass abfra- | aus aus
gen
Pause bei Abfrage aus aus
>Titrationsparameter
Extraktionszeit 180s 180s
Riithrgeschwindigkeit 12 12
>Statistik
Statistik ein -
Anzahl Bestimmungen | 3 -
>Reporte
Resultate ein ein
Berechnungen/Statis- | ein -

*) Wenn Sie in einer Umgebung mit hoher Luftfeuchtigkeit arbeiten, emp-
fehlen wir, den Parameter Startdrift auf 20 pg/min einzustellen.
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9.6 Systeminitialisierung

9.6 Systeminitialisierung

In sehr seltenen Fallen kann es vorkommen, dass ein fehlerhaftes Dateisys-
tem (z. B. wegen eines Programmabsturzes) zu einer Beeintrachtigung der
Programmfunktion fuhrt. In diesem Fall muss das interne Dateisystem initi-
alisiert werden.

@ VORSICHT

Wenn Sie eine Systeminitialisierung durchfthren, werden alle Benutzer-
daten (Methoden etc.) geldscht. Das Gerat besitzt danach wieder
Werkseinstellungen.

Wir empfehlen, in regelmassigen Abstanden eine Sicherungskopie
(Backup) des Systems zu erstellen, um Datenverluste zu vermeiden.

Nach einer Systeminitialisierung mussen Programmversionen und Sprach-
dateien nicht erneut geladen werden. Nur die Auswahl der Dialogsprache
muss evtl. in den Systemeinstellungen erneut vorgenommen werden.

Gehen Sie fur die Systeminitialisierung wie folgt vor:

1 Gerat ausschalten
= Die rote Taste [STOP] mindestens 3 s gedruckt halten.

Ein Fortschrittsbalken wird angezeigt. Wenn man die Taste wahrend
dieser Zeit loslasst, wird das Gerat nicht ausgeschaltet.

2 Gerat einschalten
= Die rote Taste [STOP] ca. 10 s gedruckt halten.

Der Dialog zur Bestatigung der Initialisierung wird wahrend 8 s ange-
zeigt. Wahrend dieser Zeit muss die Initialisierung bestatigt werden.

System reset reguest detected.
#» Press [BACK] key twice

to confirm !
#r Time remaining: 8 =sec
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3 Initialisierung bestatigen

9 Anhang

H HINWEIS

Wenn die Abfrage nicht innerhalb von 8 s bestatigt wird, wird der

Vorgang abgebrochen.

= Zweimal [BACK] drlcken.

Die Initialisierung wird gestartet. Dieser Prozess dauert ca. 80 s. Nach
erfolgreicher Initialisierung wird das Gerat automatisch gestartet.

Remote-Schnittstelle

Pin-Belegung der Remote-Schnittstelle

Abbildung 27 Pin-Belegung von Remote-Buchse und Remote-Stecker

Die obige Darstellung der Pin-Belegung gilt fir alle Metrohm-Gerate mit 9-

poligem D-Sub-Remote-Anschluss.

Tabelle 8  Eingdnge und Ausgdnge der Remote-Schnittstelle

Pin-Nr. Belegung Funktion
1 Output 0 Ready/EOD
2 Output 1 -

3 Output 2 Titration

4 Output 3 Cond OK

5 Output 4 Error

6 0 Volt (GND)

7 +5 Volt

8 Input O Start

9 Input 1 Stop
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9.7 Remote-Schnittstelle

9.7.2

Inputs

Outputs

T

ca. 5 kQ Pull-up

t
1 t, > 100 ms

aktiv = low, inaktiv = high

Open Collector

t
LTt > 200 ms

aktiv = low, inaktiv = high

lC = 20 mA, VCEO = 40 V

+5 V: maximale Belastung = 20 mA

Statusdiagramm der Remote-Schnittstelle

[START] [START]
EOD
rea —— Outpu
dy/EOD N Output 0
/
/ Output 1
I
Titr/Determ » ; , oL Output 2
( | !
condOK » ‘J’ Output 3
[
\ T
Error \ k \ ————— Output4
I
|
|
r—l \
Start Input O
\
Stop ‘ Input 1
[STOP]

Abbildung 28  Remote-Statusdiagramm

EOD = End of Determination
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9 Anhang

Fernsteuerung uiber eine RS-232-Verbindung

Das 899 Coulometer kann uber eine RS-232-Verbindung ferngesteuert
werden. Dazu ist eine RS-232/USB Box 6.2148.030 erforderlich.
Schliessen Sie die RS-232/USB Box an der USB-Schnittstelle des Gerates an.

Die RS-232/USB Box hat zwei AnschlUsse fir RS-232-Gerate. Die RS-232-
Fernsteuerung funktioniert nur Uber den Anschluss RS-232/2. Der
Anschluss RS-232/1 ist fUr die Verbindung zu einer Waage vorgesehen.
Verbinden Sie den Anschluss RS-232/2 der RS-232/USB Box mit einer seri-
ellen Schnittstelle (COM-Schnittstelle mit dem Symbol 10101 gekennzeich-
net) eines PCs. Verwenden Sie dazu ein Verbindungskabel 6.2134.040.

6.2134.040

Abbildung 29  RS-232/USB Box mit PC verbinden

Schnittstellenparameter
Wir empfehlen folgende Parameter fur die RS-232-Schnittstelle COM2:

= Baudrate: 19200

= Datenbits: 8

= Stoppbits: 1

= Paritat: keine

= Handshake: Software

Am 899 Coulometer stellen Sie die Schnittstellenparameter unter
Menii > System > Externe Gerate » COM2-Einstellungen ein.

Ubertragungsprotokoll
Die Datenkommunikation ist synchron. Auf jeden Befehl erfolgt eine Ant-
wort des Gerates.

Ein Befehl muss mit den Steuerzeichen CR LF als Abschlusszeichen an das
Gerat gesendet werden. Antworten des Gerates werden ebenfalls mit CR
LF als Abschlusszeichen Ubertragen.

Das Gerat sendet keine spontanen Meldungen.
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9.8 Fernsteuerung {iber eine RS-232-Verbindung

9.8.1 Befehle und Variablen

Befehl Funktion Kommentar

SG Start/Continue Entspricht der Taste [START] bzw. [Wei-
ter]

$S Stop Entspricht der Taste [STOP]

SH Hold Methodenablauf anhalten

SD Geratezustand abfra- | Antworten: Ready, 0, Busy,0, Hold;0 oder

gen Cond,0 (0 = keine Meldung)

Wenn am Gerat eine Meldung das Ein-
greifen des Anwenders erfordert, zeigt die
Antwort der Statusabfrage die entspre-
chende Meldungsnummer. Beispiel:
Busy;012-111
= 012-111 Konditionieren nicht OK
Die Meldung kann mit [Ja] oder [Nein]
quittiert werden, siehe unten.

SA Meldung quittieren Meldung am Gerat mit [OK] bestatigen

Unmittelbar vor dem Quittieren der Mel-
dung muss zwingend eine Statusabfrage
erfolgen, welche die Meldungsnummer
liefert, siehe oben.

SA(OK), SA(CANCEL)

Meldung quittieren

Meldung mit [OK] bzw. [Abbrech.]
bestatigen

SA(YES), SA(NO)

Meldung quittieren

Meldung mit [Ja] bzw. [Nein] bestatigen

SL(Methodenname) Methode laden Der Methodenname muss bekannt und
eindeutig sein.
SQ(Variable) Variablenwert abfra- Beispiele fUr Variablen: EPT, R1, COO.

gen

Vollstandige Liste der Variablen, siehe
Seite 40.

Die Werte der Variablen stehen erst nach dem Ende einer Bestimmung (im
'ready'-Zustand) zur Verflgung.

Antwort des Gerates

Kommentar

OK

Befehl ausgeflihrt

E1

Methode nicht gefunden

899 Coulometer
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Antwort des Gerates

Kommentar

E2

Ungultige Variable

E3

Ungultiger Befehl

9.9 Rechenalgorithmen im 899 Coulometer

899 Coulometer

Zahlenformat

Die Software des 899 Coulometer rechnet gemass der verbreiteten Norm
IEEE 754 (IEEE Standard for Binary Floating-Point Arithmetic for Micropro-
cessor Systems). Das bedeutet, dass die Zahlen bei Berechnungen in
"double precision" (64 Bit) verwendet werden. Dezimale Zahlen werden
rechnerintern in bindre Zahlen konvertiert und in dieser Form fur Berech-
nungen verwendet. Die Ausgabe auf dem Display und in Reporten enthalt
wieder dezimale Zahlen; die bindren Zahlen werden also wieder in dezi-
male Zahlen umgewandelt. Um die rechnerintern durchgeflhrten Berech-
nungen nach IEEE 754 selbst Uberprifen zu kénnen, werden die Zahlen im
Berechnungsreport in voller Genauigkeit ausgegeben. Zwischen einer
ursprunglich eingegebenen dezimalen Zahl und der rechnerinternen Dar-
stellung in voller Genauigkeit kann es zu einer minimalen Differenz im
hinteren Dezimalstellenbereich kommen. Diese Differenz beruht auf der
Tatsache, dass es nicht fur jede dezimale Zahl eine exakte binare Entspre-
chung gibt. Wenn Sie z. B. das Probeneinmass 50.3 mg eingeben, wird
dies im Berechnungsreport in "double precision” mit 5.02999999999999E
+01 dargestellt.

Rundungsverfahren

Messwerte und Resultate werden auf die definierte Anzahl Dezimalstellen
gerundet (kaufmannisches Runden, gemass Amerikanischem Arzneimittel-
buch USP). Wenn die Ziffer an der ersten wegfallenden Dezimalstelle 1, 2,
3 oder 4 ist, wird abgerundet, wenn diese Ziffer 5, 6, 7, 8 oder 9 ist,
wird aufgerundet. Negative Zahlen werden nach ihrem Betrag gerundet,
d. h. weg von Null.

Beispiele:

aus 2.33 wird 2.3
aus 2.35 wird 2.4
aus 2.47 wird 2.5
aus —2.38 wird 2.4
aus —2.45 wird =2.5

Statistik

Es werden der arithmetische Mittelwert sowie die absolute und relative
Standardabweichung von Resultaten berechnet:
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9.9 Rechenalgorithmen im 899 Coulometer

Sie kdnnen maximal finf Resultate (1 < k < 5) statistisch auswerten, die in
einer Bestimmung berechnet werden. Eine Statistikserie kann maximal 20
Bestimmungen beinhalten (1 <n < 20).

Fur nachstehende Formeln gilt folgende Konvention:

1<n<20und1<k<5.

Mittel : _ 1 &
ittelwert _ ZRki

Absolute Standardabweichung:

Zn: (Rk,i — X )2

Sabs, =+|-=
n—1
Relative Standardabweichung (in %): Srel =100 S abs,
k ’ —
Xk

Erlduterungen
In die Statistik gehen die Einzelwerte in voller Genauigkeit ein.

Beim 64-Bit-Zahlenformat ergeben sich fur die Gleitkommazahl in dezima-
ler Darstellung 15 signifikante Stellen.

Die Genauigkeit kann durch die Wahl des Prafixes der Einheit (Milli, Mikro)
und der Anzahl Nachkommastellen gesteuert werden.
Beispiel:

Das angezeigte Resultat 1234.56789158763 mg/L hat 15 signifikante
Stellen. Es soll gemass obigem Rundungsverfahren auf drei Nachkomma-
stellen gerundet werden:

= 1234.568 mg/L.

Wenn das gleiche Resultat in g/L ausgedruckt (1.23456789158763 g/L)
und ebenfalls auf drei Nachkommastellen gerundet wird, ergibt sich

= 1.235g/L.

D. h. Sie erhalten die geringsten Genauigkeitsverluste durch das Runden,
wenn Sie die Applikation und das Zahlenformat so wahlen, dass die ange-
zeigten Zahlen maglichst viele Vorkommastellen aufweisen.

Eine vollstandige Nachrechnung der Statistik mittels Taschenrechner oder
PC-Kalkulationsprogrammen kann Abweichungen aufweisen. Dies ist in
den unterschiedlichen verwendeten binaren Zahlenformaten dieser Rech-
ner begrindet.

106 899 Coulometer



899 Coulometer

9 Anhang

E HINWEIS

Die beschriebenen Genauigkeitsverluste durch Runden im Bereich der
signifikanten Stellen haben nur eine theoretische Relevanz. Sie liegen
meist um Grossenordnungen niedriger als messtechnische Unsicherhei-
ten (Waagenfehler, Dosierfehler, Messfehler).
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10.1 Messeingange

10 Technische Daten

10.1 Messeingange
Der Messzyklus betragt 100 ms fur den Messmodus Ipol AC.

10.1.1 Indikatorelektrode
Ein Messeingang (Ind.) fur eine Indikatorelektrode.

Messmodus Ipol Bestimmung mit wahlbarem Polarisationsstrom.
Voltametrische Endpunktindikation mit Wechselstrom.
Polarisations- typisch: 5, 10, 20 und 30 pA
strom

10.1.2 Temperatur
Ein Messeingang (Temp.) fur einen Temperaturfihler des Typs Pt1000.

Messbereich —150...+250 °C
Auflésung 0.1°C
Messgenauigkeit +0.2 °C

(Gilt fir Messbereich —20...+150 °C; +1 Digit; ohne Fehler des Sensors,
unter Referenzbedingungen.)

10.2 Generatoranschluss
Ein Elektrodenanschluss (Gen.) fur eine Generatorelektrode.

10.2.1 Generatorelektrode
loderzeugung mit Strompulsen oder Dauerstrom.

Strom an der Elek- auto: variabler Gleichstrom
trode 100, 200, 400 mA: gepulster Gleichstrom
o 400 mA
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10 Technische Daten

10.3 Interner Riuhrer

Drehzahl
Maximale Dreh- +(1700...1900) U/min
zahl
Drehzahleinstel- +15 Stufen
lung
Drehzahldnde- +(115...125) U/min

rung pro Stufe

Sicherung elektronischer Uberlastungsschutz

10.4 Schnittstellen und Anschliisse

MSB-Anschluss 8-polige Mini-DIN-Buchse zum Anschliessen eines zusatzlichen Ruhrers.
MSB1

USB (OTG)- Zum Anschliessen von USB-Peripheriegeraten.

Anschluss

Remote-Anschluss Zum Anschliessen von Geraten mit Remote-Schnittstelle.

10.5 Stromversorgung

Externes Netzgerdt 24V, 65 W
Eingangsspan- 20...28 V DC
nungsbereich

Leistungsauf- 36 W

nahme maximal

10.6 Umgebungstemperatur

Nomineller Funkti- +5...+45 °C

onsbereich (bei max. 85 % Luftfeuchtigkeit)
Lagerung —20...+60 °C

Transport —40...+60 °C

899 Coulometer
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10.7 Referenzbedingungen

10.7 Referenzbedingungen

Umgebungstem- +25 °C (+3 °0)

peratur

Relative Luftfeuch- <60 %

tigkeit

Betriebswarmer Gerat mindestens 30 min in Betrieb
Zustand

Gultigkeit der nach Ableich

Daten

10.8 Dimensionen

Breite 143.5 mm
Hohe (ohne Titrier- 112 mm
gefdsshalter)
Hohe (mit Titrier- 195 mm
gefdsshalter)
Tiefe 281.5 mm
Gewicht (inkl. 2800 g
Netzteil)
Material

Gehduse PBT
Material

Boden Edelstahl 1.4301

899 Coulometer



11 Zubehor

11 Zubehor

Aktuelle Informationen zum Lieferumfang und zum optionalen Zubehor zu
lhrem Produkt finden Sie im Internet. Sie konnen diese Informationen mit
Hilfe der Artikelnummer wie folgt herunterladen:

Zubehorliste herunterladen

1 Im Internetbrowser https.//www.metrohm.com/ eintippen.

2 Im Suchfeld die Artikelnummer (z. B. 899) eingeben.

Das Suchergebnis wird angezeigt.

3 Auf das Produkt klicken.

Detailinformationen zum Produkt werden auf verschiedenen Register-
karten angezeigt.

4 Auf der Registerkarte Zubehor auf PDF Download klicken.
Die PDF-Datei mit den Zubehodrdaten wird erstellt.

ﬂ HINWEIS

Sobald Sie Ihr neues Produkt erhalten, empfehlen wir, die Zubehorliste
aus dem Internet herunterzuladen, auszudrucken und als Referenz
zusammen mit dem Handbuch aufzubewahren.
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