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1. Coulometer WTD

Coulometer WTD je pristroj vyvinuty firmou Diram s.r.0. pro rutinni analyzu vlhkosti. Za pouZziti
titrace podle Karl Fischera s coulometrickou generaci titracniho cinidla je pristroj schopen
stanovovat stopova mnozstvi vody ve vzorku.

1.1. Popis

Coulometer WTD

Obrazek 1: Coulometer WTD

Pristroj je zobrazen na Obr. 1. Na vrchni strané se nachazi dotykova klavesnice (1) a stojan (2) se
zabudovanym magnetickym michadlem pro umisténi titracni nadoby. Sklenéna titracni nadoba ma
tfi hrdla: nejvétsi hrdlo se zabrusem NZ 29 (3) slouZi pro umisténi pracovni elektrody (4) na jejimz
vrcholu se nachazi zabrusova zatka s kapilarni prichodkou (5). Mensi hrdlo (6) se zdbrusem NZ 14
slouzi k umisténi indikacni elektrody (7). Treti hrdlo je uzavreno Sroubovacim uzavérem se septem
a slouzi k nastfiku vzorku (8). Elektrody jsou pfipojeny pomoci kabell k zadnimu panelu pfistroje.
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Obrdzek 2: Zadni panel

Zadni panel (Obréazek 3) obsahuje: hlavni vypinac (9), sitovy konektor (10), konektor pro pfipojeni
pracovni elektrody (11), konektor pro pripojeni indikacni elelktrody (12), konektor pro pripojeni
pridavnych moduli (13), USB konektor pro pripojeni k pocitaci (14).

1.2. Obsah dodavky

Dodavka obsahuje: vlastni pristroj Coulometer WTD, kompletni titracni nadobku vcetné indikacni a
pracovni elektrody, dvé sklanéné zatky, jeden Sroubovaci plastovy uzavér se septem. Dva kabely
pro pripojeni elektrod, sitovy kabel, USB kabel. Ovladaci program Diram Measure je dodavan na
flash disku.

1.3. Technicka specifikace

Napajeni: 230V AC, 35W, pojistka T630mA

Displej: monochromaticka obrazovka, 240 x 160 pixeld, 4,2
Konektor indikacni elektrody: SMA

Konektor pracovni elektrody: BNC

Pripojeni k PC: connector USB B

Pripojeni moduli: connector D-SUB 9 male

Rozmeéry: 340 mm x 190 mm x 75 mm

Hmotnost: 1.6 kg
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1.4. Moduly

Pomoci konektoru D-SUB 9 je moZno pripojit Destilacni picku pro nepiimé stanoveni vody nebo
Coulometer KOH, modul pro stanoveni Cisla kyselosti (Obr. 3.)

Coulometer WTD

Obrazek 3: Coulometer WTD s modulem Coulometer KOH
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1.4.1. Popis modulu Coulometer KOH

Obr. 4: Coulometer KOH

Coulometer KOH je na Obrazku 4. Sklenéna titracni nadobka je pritlacena do spravné polohy na
stojanku s integrovanou magnetickou michackou pomoci otocného nosu (1). Pracovni katoda (2) je
vloZena do prostfedniho hrdla titracni nddobky, pomocna elektroda (3) je umisténa v levém hrdle a
pravé hrdlo s kapilarou (4) slouZi pro nastrik vzorku.

1.4.2. Technicka specifikace modulu Coulometer KOH

Rozsah méreni: od 2 pg KOH/ g

Chyba méfeni: < 0,4 pg do 40 pg KOH, 1 % nad 40 pg KOH
Spotteba roztoki: 10 ml na jednu analyzu

Navazka: 0.01t0 0.5 g

Vysledek: mg KOH / g

Napgjeni: USB

Rozmeéry: 125 x 120 mm

Hmotnost: 0.9 kg (2 Ibs)
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2. Stanoveni vody

2.1. Stanoveni vody podle K. Fischera

Analytické stanoveni vody se nejcastéji provadi titraci podle K. Fischera. Plvodni metoda
publikovana v roce 1935 je jodometrické stanoveni vody v roztoku pyridinu a metanolu s oxidem
sificitym. Voda reaguje s jodem a dalSimi sloZkami roztoku stechiometricky, takZe stanoveni lze
prevést na velmi presnou coulometrickou metodu s elektrochemickou generaci titracniho cinidla.
Analyzovany vzorek je vnesen do titracni nadobky s roztokem titracniho Cinidla, které obsahuje
jodid, oxid sificity, vhodny amin, alkohol a dal$i rozpoustédla, pripadné aditiva. Anodickou oxidaci
je na platinové anodé oxidovan jodid na jod, ktery umozni reakci vody s dalSimi sloZkami roztoku.

Priibéh méreni je zavisly na koncentraci jodu v nadobce, ktera je detekovana pomoci indikacnich
elektrod. Casovy integral proudu Ize pfevést na mnoZstvi vody ve vzorku, jeden mol jédu reaguje s
jednim molem vody, takZze 1 mg vody je ekvivalentni naboji 10,71 As. Coulometricka metoda je
vhodné zvlast' pro stanoveni malych az stopovych mnoZstvi vody v organickych kyselinach,
alkoholech, esterech, éterech, uhlovodicich, a dalSich organickych rozpoustédlech. Dale je moZno
provadét meéreni vlhkosti v 1écivech, cukrech, rtznych tabletach, praskovych extraktech i v
obilovinach.

SloZeni roztoku se miZe znacné liSit a to podle chemického sloZeni stanovované latky nebo podle
konstrukce coulometrické nadobky. Pfi stanoveni vody v ketonech a aldehydech je nutno vyloucit
pritomnost metanolu. V pripadé, kdy je pouZzita titracni nadobka bez diafragmy, kterd oddéluje
anodovy a katodovy prostor se k roztoku pridavaji latky, které lze elektrochemicky redukovat.
Omezi se tak neZadouci redukce jodu na katod€, ktera by zkreslovala vysledky meéreni. Pri
stanoveni vody v plynech nebo pfi pouziti destilac¢ni metody kdy nadobkou prochazi nosny plyn, je
vhodné pouZit rozpoustédla s nizsi tékavosti, napriklad propylenglykol, aby se sniZily ubytky
¢inidla v dutsledku odparovani.

Metoda coulometrické titrace vSak neni vhodna pro primé stanoveni vody v latkach, které s
¢inidlem reaguji. Jsou to oxidy nékterych kovii, napt. HgO, ZnO, které tvori jodidy, nebo kyselina
borita, uhli¢itany, chromany, sirniky, thioly a dalSi. U vétSiny téchto latek je vSak moZno stanovit
obsah vody nepfimo tak, Ze se vzorek zahfiva v picce a uvolnéna voda se spolu s nosnym plynem
(napt. vzduchem nebo dusikem) zavadi do titracni nadobky. Timto zpiisobem je moZno stanovit
vodu i v dalSich pevnych latkach nebo motorovych olejich.

2.2. Titraéni nadobka

Coulometricka titrace se provadi ve tfihrdlé sklenéné naddobce o objemu 250 ml (Obr. 6). Dvé z
hrdel jsou vybavena zabrusy a slouZi pro vsazeni pracovni (NZ 29), resp. indikac¢ni (NZ 14)
elektrody. Tteti hrdlo se uzavira Sroubovacim uzavérem se septem a slouZzi k injektaZi vzorku.
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V priibéhu préce je tfeba zabranit pronikani vzdusné vlhkosti do titra¢ni nddobky a zaroven umoznit
vyrovnavani vnitfniho a vnéjsiho tlaku. K tomuto ucelu je na vrchu pracovni elektrody umisténa
sklenéna zabrusova zatka s kapilarni prichodkou.

V pripadé nepfimého stanoveni za pouZiti destila¢ni picky je pouZita nddobka s dodatecnym
vstupem pro nosny plyn. Pfi pouziti destilacni metody se miiZze do aparatury umistit i maly vodni
chladi¢, aby se zabranilo nadmérnému vyparovani rozpoustédel z titracniho Cinidla. V pripadé
stanoveni pevnych latek se vzorky navaZuji do specialni sklenéné banicky vybavené zabrusem NZ
14 a do nadobky se vpravi pootocenim banicky v zabrusu.

2.3. Pfiprava titracni nadobky

Novou nadobku neni potfeba specialné Cistit. Pfi kontinualnim pouZiti pro stejny typ vzorki rovnéz
neni CiSténi zpravidla nutné. Pokud je potfeba, nadobka mize byt vyplachnuta béznymi
rozpoustédly (aceton, ethanol) a peclivé vysuSena. Pro odstranéni zbytki olejii mizZe byt nadobka
vymyta koncentrovanym louhem a peclivé vyplachnuta vodou. P¥i suSeni nesmi teplota presahnout
60°C. Pokud dojde k ucpani diafragmy oddélujici pracovni a pomocnou elektrodu (coZz se stava pri
stanovovani nékterych oleji) lze zvaZzit pouZiti koncentrovaného louhu, koncentrované kyseliny
sirové nebo chromsirové smési za predpokladu provedeni vSech bezpecnostnich opatfeni.

Po delsi dobé méreni mtize dojit k tzv. otravé indikaCnich elektrod. Doporucuje se proto obcas, v
intervalech nékolika dni, indika¢ni elektrody pfed zahdjenim prace lehce mechanicky ocistit
bunicinou. Zabrusy nadobky maji byt oSetfeny tukem na zabrusy nebo silikonovou vazelinou.

Dulezité: Pri plnéni nadobky maximalné omezte dobu manipulace s roztoky na vzduchu, aby se
nesniZovala jejich kapacita. Uchovavané roztoky v zasobnich lahvich musi byt tésné uzavieny!

Pro méfeni je moZno pouzit dva typy pracovnich elektrod. Prvnim typem je elektroda s diafragmou,
druhym typem je elektroda bez diafragmy.

Dulezité: Volba typu elektrody se provadi pomoci obsluzného software. Pfed kazdym méfenim je
tfeba se ujistit, Ze je nastaveni spravné.

Dulezité: Pri stanovenich, kdy zkoumany vzorek obsahuje lithné ionty, dochéazi k poskozeni
platinové katody. Stanoveni s lithiem lze provadét pouze v nadobce s diafragmou, pokud je ihned
po méfeni elektrolyt vyménén, aby lithné ionty nemohly difundovat do katodového prostoru.

2.3.1. Nadobka s elektrodami oddélenymi diafragmou

Objem vlastni nadobky je z hlediska elektrolyzy anodovym prostorem, ve kterém probiha titrace a
kde se anodickou oxidaci tvofi titratni cinidlo - jod. Anodovy prostor se plni anolytem
AQUATITRON PF, nebo AQUATITRON BD, a to nejvySe asi do jedné poloviny celkového
objemu. Tento anodovy prostor je oddélen diafragmou (porézni sklenénou prepazkou) od
katodového prostoru — vnitiniho prostoru elektrody, ktery se plni katolytem AQUATITRON K tak,
aby hladina roztoku byla nepatrné niZe neZ v anodovém prostoru (Obr. 5). V opacném pripadé
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dochazi k pomalému protékani ne zcela suchého katolytu porézni diafragmou do anodového
prostoru. Tim se prodluZuje ustaveni kompenzacniho proudu nadobky.

PouZiti tohoto typu nadobky s diafragmou proto neni vhodné pro destilacni metodu nebo pro
stanoveni vody v plynech, kdy dochazi k malému ubytku elektrolytu odpafovanim. Pokles hladiny
nasledné zptisobi priinik elektrolytu z katodového prostoru, a to znamend zvySeni chyby méfeni.

‘ i

) L
™
N Pz /
N7 —
VRN

, y
Obr. 5: Plnéni nadobky s
diafragmou.

2.3.2. Nadobka s elektrodami bez diafragmy

Nadobka se plni pouze jednim roztokem AQUATITRON BD. Vyhodou tohoto usporadani je
rychlejsi ustalovani kompenzacniho proudu. Metoda je také vyhodna pro stanoveni latek, které
zptisobuji ucpavani diafragmy, jako napriklad nékteré aditivované oleje. Nevyhodou této metody je
jistd mozZnost vedlejSich katodickych ruSivych reakci latek, které jiz byly v nadobce analyzovany. V
nékterych piipadech mtize byt ovlivnéna pfesnost méfeni. Doporucuje se proto provadét Castéjsi
kontrolu spravnosti méfeni pomoci standard.

2.4. Vy€erpani kapacity titracniho roztoku

S jednou naplni ¢inidla lze provést fadu analyz. Celkové mnoZstvi vody, které je moZno stanovit, je
asi 0,5 g. Zavisi ovSem na mnoha faktorech, jako vysuSeni nadobky pted pouZitim, zptisob plnéni
atd. Vycerpani kapacity se projevi zvySenim hodnoty kompenzac¢niho proudu. SniZuje se citlivost
odezvy indikac¢niho signdlu a kompenzacni proud je nestabilni. Zfedénim roztoku analyzovanymi
latkami, které byly do nadobky pridany, klesa reakéni rychlost, coZ se projevuje prodlouzenim doby
méfeni v zavéru titrace malym proudem. Analyza je pak zatiZzena vétSi chybou. Elektrolyt je proto
nutno vymeénit, poklesne-li jeho koncentrace na polovinu.

Tip: Pfi stanoveni vody v olejich je mozno oddélenou fazi oleje z nadobky pribézné béhem
odstavek odstrafiovat injek¢ni stiikackou.

Tip: Praktické zkuSenosti ukazuji, Ze napfiklad u transformatorovych oleji je celkové mnozZstvi
oleje stanovitelné jednou naplni asi 120 ml, ackoliv chemicka kapacita ¢inidla nebyla vycerpana.
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Kontrolu spravnosti méfeni je mozZno provést pomoci standardd.

2.5. Parametry stanoveni vody pfistrojem Coulometer WTD

Rozsah:

Chyba méfeni:
Maximalni titracni proud:
Indikacni proud:
Navazka:

Vysledky:

Titracni nddobka:

Pracovni a pomocna elektroda:

201709.1-cz

1 ppm az 5 % H,O
0.5 % pfi 1 mg H,O
300 mA

1az 25pA
0.02az2g

ng H:0/g

200 mL

separované diafragmou nebo bez diafragmy
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2.6. Postup méreni

2.6.1. Pfiprava méreni

Vloite magnetické michadlo do nadobky.
Napliite nadobku podle popisu v kapitole 2.3.
Priprava titracni nadobky. Vloite elektrody a
uzavriete vrSek pracovni elektrody uzavérem s
kapilarni prichodkou (Obr. 6). Umistéte

nadobku do stojanku pristroje, pripojte

\

elektrody pomoci kabeli k zadnimu panelu

)
\ \\\\\\‘}‘f
\

pristroje.

Nasledujici odstavce popisuji ovladani pristroje
pomoci dotykového displeje. KdyZ je coulometr
pripojen k pocitaci, mtize byt rovnéz ovladan
programem Diram Measure, kterému je vénovana
posledni kapitola této prirucky.

Stavova obrazovka (Obr. 7) zobrazuje vSechny
dilezité informace béhem klidu i ve fazi métreni. V
zobrazovaném grafu (a) 1ze sledovat priibéh
indikac¢niho napéti (b). Pod grafem se zobrazuji
tlacitka v zavislosti na stavu pristroje (c). V pravé
Casti jsou pak zobrazeny textové informace o
proudu generacnimi elektrodami (f), napéti na
generacnich elektrodach (g), napéti na indikacni
elektrodé (h), teploté picky, pokud je pfipojena (i), Obr 6: Titracni nddobka pripravend k méreni
Casovaci (j), prubézné stanoveném mnozstvi (k), naposledy stanoveném mnozstvi (1). Graficky je
indikovan aktualni stav pristroje (e) a reZim prace pristroje (d). Pokud je pripojena picka, je
zobrazena jeji teplota (i). Pfed udajem teploty miiZe byt zobrazen znak X, v takovém pripadé
probiha ohtev. Pfed idajem indika¢niho napéti (h) je zobrazen znak A pro absolutni zobrazeni
indikac¢niho napéti nebo znak R pro relativni zobrazeni indikacniho napéti. V ptipadé relativniho
zobrazeni je zobrazen rozdil napéti indikacniho a cilové hladiny, tzn. v ustdleném stavu se
zobrazovana hodnota pohybuje blizko nuly. Dotykem displeje v oblasti indikace stavu pristroje (e)
1ze vypnout a opét zapnout michani roztoku v nadobce.
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Obr. 7: Stavovd obrazovka.

Ikona

Popis stavu

Dostupna tlacitka

Stav titrace. Ptistroj napft. po
zapnuti titruje na cilovou hladinu,
v tomto stavu nelze zahdjit méfeni.
Je nutné Cekat na ustaleni nadobky.

Menu: Zobrazeni hlavniho menu pfistroje bez
omezeni.

Stav kompenzace. Pfistroj
pribézné kompenzuje titracni
nadobku. V tomto stavu nelze
zah4jit méfeni. Sleduje se stabilita

tohoto stavu.

Menu: Zobrazeni hlavniho menu pfistroje bez
omezeni.

Stav klidu / pfipravenosti k méfent.
Néadobka je stabilni a pfipravena k
méfeni. Méfeni lze odstartovat
tlacitky na displeji nebo
automaticky nastiikem vzorku.

Menu: Zobrazeni hlavniho menu pfistroje bez
omezeni.

Start: Rucni start méteni. Pristroj ptejde do stavu
&ekani na nasttik vzorku. Ceka se po zadanou dobu.
Pokud neni proveden nasttik vzorku, méteni se ukonci
jako nedokoncené (neni ozndmen vysledek méteni) po
uplynuti zadaného ¢asu.
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Ikona |Popis stavu Dostupna tlacitka

Timer: Rucni start méfeni v pevném cCase. Pfistroj
prejde do stavu méteni, kde setrva po zadanou dobu.
Po uplynuti této doby se méteni ukonci jako
dokoncené (je oznamen vysledek méfeni) bez ohledu
na to, zda byl proveden nasttik vzorku.

O Stav odpocitavani Casu. Stav je Menu: Tlacitko je viditelné, ale neni aktivni. V tomto
pouzit naptiklad po ru¢nim startu |stavu nelze vstupovat do hlavniho menu.

meéteni v dobé ¢ekani na néstiik
vzorku, ptfipadné pro odpocitavani
doby méfeni v pevném case.

Zrusit: Tlacitkem je ukonceno méteni jako
nedokoncené (neni ozndmen vysledek métent).

Dokoncit: Pokud bylo spusténo méfeni v pevném
Case, Ize timto tlacitkem odpocitavani ¢asu ukoncit,
pfejit do stavu méteni a celé méteni dokoncit

predcasné.
o Stav méfeni. Probihd méfeni Menu: Tlacitko je viditelné, ale neni aktivni. V tomto
vzorku. K dispozici je tlacitko stavu nelze vstupovat do hlavniho menu.

Menu (neaktivni) a Stop. Zrusit: Tla¢itkem je ukonceno méteni jako

nedokoncené (neni ozndmen vysledek métent).

Tabulka 1. Grafické znazornéni stavu pristroje a funkce tlacitek.

Pripojte sitovy kabel. Zapnéte pristroj pomoci hlavniho vypinaCe na zadnim panelu. Po
zapnuti je potreba zvolit typ stanoveni. Pomoci tlacitek na dotykovém displeji Nastaveni /
Pristroj zvolte z nasledujicich moznosti typ méreni: stanoveni vody v nadobce s diafragmou
(H20/DF), stanoveni vody v nadobce bez diafragmy (H20/BD) nebo stanoveni cisla kyselosti
(KOR).

Pokud je pristroj v provozu, je vidy potfeba umoznit michani, jinak dochazi k pretitrovani
jodem. Pomoci Nastaveni / Nastaveni / Rychlost michdni 1ze rychlost michani upravit. Rychlost
michani by méla byt co nejvyssi, ale zaroven takova, aby se do kapaliny nevmichavaly
vzduchové bubliny. Béhem méreni nemeénte rychlost michani, nebot’ to ovliviiuje indikacni
proud. PouZivejte pouze teflonové magnetické michadélko.

Po zapnuti se v nadobce generuje jod do mirného nadbytku. Pak je titrace zastavena a pristroj se
automaticky prepne do kompenzacniho reZimu. Pokud je v nadobce Cerstvé nality roztok, po delsi
odstavce a nebo pokud je naplii Castecné vycCerpana muZe tato pripravna faze trvat déle - az nékolik
minut. Na displeji se objevuje hodnota kompenzacniho proudu. Kompenzacni proud je zpocatku
zvySeny a nékdy dochazi pred ustalenim i k opétovnému spusténi titrace.

Pristroj signalizuje, Ze je pripraven k méreni kdyz je v pravém dolnim rohu zobrazena ikona
Stav klidu / pripravenosti k méreni. Kompenzacni proud nemusi byt zpocatku jesté zcela ustalen
a proto je vhodné pockat nékolik minut. Konstantni hodnota proudu je zvlasté dileZita pri pouZziti
destilacni picky a pro stanoveni vlhkosti v plynech. Pro docileni lepsi stability kompenzacniho
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proudu je v pribéhu dne vhodné nechéavat pristroj zapnuty. Negativni kompenzacni proud miiZe byt
vysledkem fotochemické reakce. Nevystavujte proto nadobku pfimému slunecnimu svitu.

Méfeni lze spustit tfemi zpiisoby: automaticky start méreni, manualni start s casovou
prodlevou, a start po uplynuti definovaného casového intervalu. Vzorek se do nadobky
vpravuje strikackou s injekcni jehlou pres septum. Navazka je rozdil hmotnosti strikacky
pred nastrikem a po nastriku.

2.6.2. Automaticky start méreni

Pokud je zvolen automaticky start méfeni, titrace je zahdjena jakmile pristroj detekuje nahlé
vyznamné zvysSeni indikacniho signalu.

2.6.3. Manualni start s €asovou prodlevou

V mnoha pripadech je vyhodné spustit méfeni manualné. Po zmacknuti tlacitka [START] na
dotykové obrazovce se méreni spusti jakmile pristroj zaznamena zvySeni indikac¢niho signalu a nebo
po uplynuti pfeddefinovaného &asového intervalu. Casovy interval se nastavuje v menu a nebo
programem pres pocitac.

2.6.4. Start po uplynuti definovaného €asového intervalu

Zmacknutim tlac¢itka [TIMER] na dotykové obrazovce se okamZité spusti méfeni. Pfistroj méfi azZ do
uplynuti pfedem definovaného ¢asového intervalu. Casovy interval se nastavuje v menu a nebo
programem pres pocitac.

Tato funkce je vyhodna pro méfeni vody v pevnych vzorcich, které potfebuji ¢as na rozpusténi.
Béhem méteni se na obrazovce ukazuje ¢as do konce analyzy.

2.6.5. Ukonéeni méreni

Méfeni je automaticky ukonceno jakmile je dosaZeno ptivodni hladiny indikac¢niho proudu.

Zaznam méreni miZe byt kdykoliv ukoncen zmacknutim tlacitka [STOP] na dotykové obrazovce
nebo v pocitaci.

Poznamka: Pokud je méfeni zastaveno tlacitkem [STOP], vysledek neni zaznamenan.

7 wrs

2.6.6. Vlozeni Cisla vzorku a navazky

Po ukonceni méfeni je vysledek zobrazen na displeji v jednotkach pg H,O.

V zavislosti na predchozim nastaveni je potfeba zadat nebo potvrdit Cislo vzorku a Navéazku v
gramech a to bud’ pomoci dotykového displeje a nebo v pocitaCi. Po zadani navazky se objevi
koncentrace ve zvolenych jednotkach (pg H.O/ g vzorku, ppm, atd.).

Po skonceni analyzy je potfeba zmacknout bud [STORNO] nebo [ULOZIT].
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Dilezité: Po zmacknuti [STORNO] je aktualni vysledek nadobro ztracen.

Volbou [ULOZIT] je vysledek uloZen do interni paméti p¥istroje a pokud je pfipojen pocitad, také
automaticky uloZen do databaze vysledkd.

2.6.7. Zobrazeni vysledku posledniho méreni
Tlacitko [POSLEDNI VYSLEDEK] slouZi ke zobrazeni posledniho uloZeného vysledku.

2.6.8. Hlavni menu

Zakladni parametry pristroje 1ze ovladat pomoci dotykového displeje. Pro vstup do nastaveni
stisknéte na displeji pristroje tlacitko Menu.

Cislo vzorku
Zadejte ciselné oznaceni méfeného vzorku jeSté pred zahajenim méfeni. Cislo vzorku lze zadat i po
dokonceném méreni.

Navdzka
Zadejte navazku vzorku jesté pred zahajenim méreni. Navazku vzorku Ize zadat i po dokon¢eném
méreni.

Posledni vysledek
Zobrazeni posledniho znamého uloZeného vysledku méreni na displeji. Tlacitkem Vymazat lze tento
vysledek odstranit z paméti pristroje.

Nastaveni / Nastaveni / Rychlost michdni
Upravte posuvnikem na displeji poZadovanou rychlost michani michacky.

Nastaveni / Nastaveni / Podsvétleni displeje
Upravte posuvnikem na displeji poZadovanou intenzitu podsvétleni displeje.

Nastaveni / Nastaveni / Jednotka vysledku
Zvolte jednotku, ve které bude zobrazen vysledek na displeji pristroje.

Nastaveni / Nastaveni / Jazyk
Zvolte poZzadovany komunikacni jazyk pristroje. Zvolena jazykova sada se poté zavede do jednotky
displeje a cely pristroj se restartuje.

Nastaveni / Nastaveni / Indikacni signdl

Zde je mozno nastavit zplisob zobrazeni indikac¢niho signalu na displeji pfistroje bud” absolutné
(Abs) nebo relativné k cilové hladiné (Rel).

Nastaveni / Konstanty / Cekdni na ndstrik

VloZte pocet sekund, po které pristroj ¢eka na nastfik vzorku po manualnim spusténi méreni
tlacitkem Start na stavové obrazovce

Nastaveni / Konstanty / Méreni v pevhém case
VloZte pocet sekund, po které bude pfistroj provadét méreni bez ohledu na dosaZeni cilové hladiny
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pred uplynutim tohoto intervalu. Spusténi méfeni v pevném Case se provadi tlac¢itkem Timer na
stavové obrazovce.

Nastaveni / Konstanty / Posun indikacniho signdlu
Zde je moZno nastavit napét'ovy posun indikacniho signalu a tim tak ovlivnit bod ustaleni nadobky.
Posun je proveden v elektrickém obvodu.

Nastaveni / Konstanty / Cilovad hladina
Zde je moZno nastavit absolutni hodnotu indikacniho signalu, pri kterém dojde k ustaleni nadobky.
Toto nastaveni je softwarové.

Nastaveni / Pristroj

Zvolte pristroj, se kterym hodlate pracovat. Touto volbou lze prepinat mezi jednotlivymi funkcemi
pristroje, jako jsou napfiklad stanoveni vody v nddobce s diafragmou (H2O/DF), stanoveni vody v
nadobce bez diafragmy (H20/BD) nebo stanoveni ¢isla kyselosti (KOH).

Nastaveni / CpCAN
Pokud je pripojena picka, autosampler nebo jiné zafizeni, bude zobrazena tato nabidka vcetné
moznosti nastaveni takto pripojeného zarizeni.
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3. Stanoveni Cisla kyselosti

3.1. Metoda

Cislo kyselosti se stanovuje v fadé petrochemickych, farmaceutickych a potravinarskych produkti.
Podle definice se cislem kyselosti oleje rozumi mnoZstvi hydroxidu draselného v miligramech nutné
k neutralizaci volnych kyselin obsaZzenych v jednom gramu oleje. Stanoveni Cisla kyselosti je
zaloZeno na titraci kyselych sloZek testovaného vzorku alkoholovym roztokem hydroxidu sodného.

Stanoveni Cisla kyselosti je zaloZeno na titraci kyselych sloucenin, obsaZenych ve zkouSeném
materialu, alkoholickym roztokem hydroxidu draselného. Podle normy CSN 65 6070 se titrace
vzorku rozpusténého ve smési alkohol + toluen provadi volumetrickou titraci na barevny indikator,
alkalickou modf B6, do zmény barvy z modré na Cervenou nebo u tmavsich olejii z modrého
odstinu na Cerveny. Nejvétsi problémy pfi tomto stanoveni vyplyvaji ze subjektivniho vyhodnoceni
barevného prechodu indikéatoru, zvlasté pak u vzorki tmavé zbarvenych. Pomérné pracné je také
stanoveni faktoru roztoku KOH a v nékterych pfipadech je nutnd i prace v atmosféie bez
pritomnosti CO,.

Cislo kyselosti lze také stanovit metodou potenciometrické titrace (CSN 65 6214). Titrace se
provadi alkalickym roztokem a vyhodnocuje se potencial sklenéné indikacni elektrody. Zde jsou
problémy spojené se stabilitou signalu indikacnich elektrod, nutnosti jejich kalibrace a stanoveni
faktoru titracniho Cinidla.

Coulometer KOH ke stanoveni cisla kyselosti vyuZiva coulometrickou titraci v kombinaci se
spektrofotometrickou indikaci. Coulometricka metoda umoZiiuje vysokou presnost méfeni a
soucCasné nevyzaduje pripravu zdkladnich roztokd a jejich dodatecnou kalibraci pomoci
standardnich latek.

Titrace probiha v uzaviené nadobce bez pritomnosti vzduchu. Je tak vyloucen vliv atmosférického
COs,. Titratnim roztokem je smés alkoholu a toluenu s pfidavkem chloridu lithného a indikatorem
alkalickou modrii B6. Titracni cinidlo se generuje elektrolyzou prfimo v titracni nadobce. V
katodovém pracovnim prostoru nadobky dochazi na platinové elektrodé k rozkladu vody za vzniku
plynného vodiku a iontd OH’, které jsou generovanym cinidlem. Vzhledem k relativné velké
koncentraci vody v elektrolytu (cca 2 %), je proudovy vytéZek této reakce prakticky stoprocentni,
nebot” k redukci alkoholu, toluenu a oleji za danych podminek nedochazi. Integral proslého naboje
je prepocten na ekvivalentni mnoZstvi hydroxidu draselného, potfebného k titraci pritomnych
kyselych slozek oleje.
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Obrazek 8: Absorpcni krivky

Pii stanovenich ¢isla kyselosti je vyuZita spektrofotometricka indikace, poskytujici signal pro fizeni
titrace mikroprocesorem. Popis funkce pristroje je proveden na prikladu titrace cisla kyselosti za
pouZziti indikatoru alkalické modfi B6. Na Obrazku 8 jsou uvedena absorpcni spektra indikatoru
alkalické modri B6. Kfivka (c) je pro indikator pfi pH 12 a kfivka (d) byla namérena pri pH 2.
Kfivky (a) a (b) odpovidaji elektrolytu bez ptidavku indikatoru s obsahem dvou riznych olejt
znacné tmaveého zbarveni, které byly pouZity v provoznich podminkach. Jak je z obrazku 8 ziejmé,
vykazuje kyseld (modrd) forma indikatoru maximum absorbance pfi vinové délce 603 nm, pfi nizZ je
absorbance alkalické formy indikatoru i testovanych oleji podstatné nizsi. K vyhodnoceni
konec¢ného bodu titrace je proto vyuZito oranZového svétla diody LED této vinové délky.

Blokové schéma titratoru je uvedeno na Obrazku 9. Titracni nadobka V je tvarovana tak, Ze Cast
roztoku se nachdzi v prostoru mezi fotodiodou PD a svételnou diodou LED bloku detektoru D.
Generacni proud zdroje, ovladaného mikroprocesorem M, je odvozen od indikacniho signalu
(proudu fotodiody PD). VyuZiti této zpétné vazby umoziiuje automatické fizeni celého procesu.

D
oy ldLED
M
W
V
Obrazek 9: Blokové schéema
titratoru
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Po nasttiku vzorku, kdy je vyhodnocena nahla zména indikacniho signalu, se titrace automaticky
zah4ji. Jeji ukonceni je dano dosaZenim ptivodni urovné indikacniho signéalu. V pribéhu titrace se
provadi automatické vyhodnocovani ekvivalentniho mnozstvi KOH s pribéZnou opravou titracniho
proudu na kompenzacni proud. VSechny funkce pfistroje jsou fizeny mikroprocesorem. Po zadani
navazky je proveden prepocet na Cislo kyselosti.Absolutni coulometricka absolutni metoda
umoZziuje vysokou presnost méreni a nevyzaduje dodatecnou kalibraci pomoci standardnich latek. S
jednou naplni ¢inidla o objemu cca 10 ml v titra¢ni nadobce 1ze provést jediné stanoveni. Navazku
olejii s nizkym cislem kyselosti (napriklad transformatorové oleje) volime co nejvyssi. AvSak
rozpustnost oleji v dané smési rozpoustédel je omezena a zavisi na druhu oleje. V pripadé
mineralnich oleji zpravidla neni mozno analyzovat vice nez 0,3 az 0,5 g oleje. Pri nastriku vétSiho
mnozstvi vznika emulze, ktera rusi spektrofotometrickou indikaci. U vzorkli s vysokym cislem
kyselosti je naopak nutno volit nastfik tak, aby ekvivalentni mnoZstvi KOH bylo niZsi nez 40 pg.

s v

3.2. Titra€ni nadobka pro stanoveni Cisla kyselosti

Titrace je provadéna v tfihrdlé sklenéné titracni nadobce. Pracovni katodovy prostor nadobky
obsahuje cca 10 ml elektrolytu a je uzavien zdbrusem NZ 14 se zatavenym platinovym dratem,
ktery je katodou - pracovni elektrodou. Pomocna elektroda v anodovém prostoru, ktery obsahuje
cca 1 ml anolytu, je oddélena diafragmou.

Po naplnéni 10 ml katolytu Acititron B6 nebo Acititron B6Li je nadobka uzaviena zabrusovou
zatkou s platinovou elektrodou. Nadbyte¢ny elektrolyt je z katodového prostoru odveden kapilarou,
kterd zaroven slouZzi pro nastfik vzorku. Anodovy prostor pomocné elektrody se plni anolytem
Acititron P nebo Acititron PLi, cca 1 ml. Je dtleZité, aby hladina v tomto oddéleni nadobky byla
pritoku pomocného elektrolytu do pracovniho katodového prostoru a z toho divodu ke zvyseni
kompenzacniho proudu.

Tip: Pfi uzavirani katodového prostoru elektrodou se zabrusem pridrZujte u usti kapilary kus
buniciny, ktera zabrani vystiiknuti prebytecného rozpostédla.

Dulezité: Pred uzavienim umistéte do nadobky teflonové magnetické michadélko.

3.3. Priprava méreni Cisla kyselosti

Zkontrolujte pritomnost magnetického michadélka v titracni nadobce. VloZite naplnénou
nadobku do drzaku a zajistéte nosem, pripojte katodu pomoci cerného kabelu a vlozte
cervenym kabelem pripojenou pomocnou elektrodu do anodového prostoru. Pripravena
nadobka je na Obrazku 4. Pripojte Coulometer KOH k Coulometeru WTD pomoci kabelu.
Zapnéte Coulometer WTD a pomoci tlacitek na dotykovém displeji Nastaveni / Pristroj zvolte
stanoveni Cisla kyselosti (KOH).
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Prepnuti pristroje na méreni cisla kyselosti 1ze provést bud’ na dotykovém displeji Coulometeru
WTD nebo v programu Diram Measure v menu PFistroj / Zména zarizeni. Dalsi ovladani pfistroje
1ze provadét také libovolné bud’ dotykovym displejem nebo pomoci pocitace, pokud je pripojen.

Pristroj se automaticky zacne pripravovat k méfeni: zapne se michani a provadi se kompenzace
proudem tak, aby pH elektrolytu odpovidalo nastavené hodnoté barevného prechodu indikatoru.
Ptivodné modra barva roztoku se zméni na fialovou. Pristroj oznami pripravenost k méreni.

Duilezité: za téchto podminek dochézi k pomalému odbarvovani indikatoru - alkalické modfi B6. Je
proto nutno provést nastfik vzorku nejdéle do 4 minut. V opacném piipadé je vhodné elektrolyt
vymenit.

3.4. Nastrik vzorku

Kdy?Z pfristroj oznami pripravenost k méfeni dochazi ke kompenzaci odchylek od nastaveného pH
kompenzacnim proudem. Po nastfiku vzorku je zahajena titrace. Odchylka urovné indikacniho
signalu od konec¢né hodnoty urcuje velikost proudu generacniho obvodu tak, Ze se hodnota proudu v
generacnim obvodu ke konci titrace sniZuje. Integrace proSlého naboje probiha v konstantnich
casovych intervalech.

Vyckejte, aZ je pristroj pripraven k méreni. Vstriknéte vzorek o navazce 0,02 az 0,5 g injekcni
stfikackou s jehlou o pruméru do 0,8 mm kapilarou do stredu nadobky. Po vstiiknuti by se mél
vzorek zcela rozpustit tak, aby nedochazelo k tvorbé emulze. Z tohoto diivodu se také nedoporucuje
méfit vice vzorkt nardz, ale pouZit pro kazdy vzorek Cerstvy roztok. Navazka vzorku se urci jako
vahovy rozdil stfikacky pred a po nastriku.

3.5. Vysledek

Meéreni je automaticky ukonceno kdyz je dosaZeno vychozi hladiny indika¢niho proudu. Méfeni
miiZzeme také ukoncit kliknutim mysi na tlacitko Stop v programu. Takovéa analyza je povaZovana za
zruSenou a data se neukladaji.

Po skonceni méreni je vysledna hodnota zobrazena v pg KOH. V zavislosti na nastaveni je pak
potieba vloZit nebo potvrdit ¢islo vzorku a navazku. Pokud vleZime navazku v gramech, pristroj
vrati hodnotu cisla kyselosti v mg KOH/g. Pak je potfeba zvolit Ulozit nebo Smazat, coz zpiisobi
bud’ uloZeni dat do databaze vysledkl nebo jejich ztratu.

3.6. Koneény bod titrace

Nastaveni konec¢ného bodu titrace je velmi dtlezZité pro spravnou funkci a citlivost pfistroje. Provadi
se nastavenim cilové hladiny na displeji pomoci Nastaveni / Konstanty / Cilovad hladina nebo v
obsluzném programu v menu Pristroj / Cilovd hladina. Cilové hladina je spradvné nastavena tehdy;,
je-li titrace ukoncena pri vyraznéjsi zmeéné barvy z modré do vinové Cervené.
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3.7. Titra€ni roztoky pro stanoveni Cisla kyselosti

Pripravky pro stanoveni Cisla kyselosti jsou horlavé, pfi dlouhodobé expozici vdechovanim hrozi
nebezpeci poskozeni zdravi. Zptisobuji drazdéni pokozky. Uchovavejte obal tésné uzavieny mimo
dosah zdroji zapdleni. Zakaz koufeni. Zamezte styku s kizi. Pfi potfisnéni pokozky okamZité
postiZzené misto oplachujte vodou. V pripadé urazu, nebo necitite-li se dobre, okamzZité vyhledejte
lékare. Pouzivejte vhodny ochranny odév a ochranné rukavice. Pfi zasaZeni oCi okamzité diikladné
vyplachnéte vodou a vyhledejte 1ékafskou pomoc. Potfisnény odév vymeéiite. PouZivejte osobni
ochranné prostfedky pro oci a obliCej.

Acititron B6Li je roztok 0,12 M chloridu lithného v alkoholu a toluenu v poméru 1 ku 2.
Indikatorem je alkalicka modf B6. Priprava roztoku je ponékud komplikovana vzhledem k
rozpustnosti indikatoru. P¥i titraci je nutno pomérné presné dodrZet koncentraci barviva a vody.
Doporucujeme proto dany roztok odebirat od vyrobce.

DULEZITE: Roztok nesmi byt transportovan v zimnich mésicich a rovnéZ nesmi byt vystaven
chladu, protoZe pfi teplotach pod 10 °C miiZe dojit k vylouCeni rozpusténé soli a k nevratné ztraté
modré barvy roztoku.

Acititron PLi je 0.2 M roztok chloridu lithného v alkoholu. Plni se jim anodovy prostor nadobky
pomocné elektrody o objemu cca 1 ml.

Alternativné Ize pouZivat roztoky Acititron B6 a Acititron P. Ty obsahuji chloristan sodny.

POZOR: Vidy je tfeba pouZivat bud’ dvojici Acititron B6 a Acititron P nebo dvojici Acititron B6Li
a Acititron PLi. Nedoporucuje se ani stfidat uvedené dvojice v jedné nadobce. V opacném pripadé
dochazi k ucpavani frity v daném prostiedi nerozpustnym NaCl.

3.8. Testovani pristroje Coulometer KOH

Spravnost méfeni muize byt zkontrolovéana titraci nékteré zakladni latky pro acidimetrii. MiZeme
pouZzit napfiklad alkoholicky roztok kyseliny benzoové. Alkohol pro pfipravu roztoku je nutno
nejprve precistit destilaci s pridavkem hydroxidu sodného. Po destilaci prekontrolujeme Ccislo
kyselosti destilatu. Takto preciStény alkohol pouZijeme k pripravé presné asi 0,01 M roztoku
kyseliny benzoové.
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4. Software Diram Measure

Software Diram Measure je komplexni systém, ktery je urcen k ovladani vSech zafizeni z produkce
firmy. Aplikace je koncipovana jako modularni systém, kde kazdé zatizeni obsluhuje samostatny
programovy modul zcela nezavisly na ostatnich modulech. Jeden program tak mtiZze obsluhovat
fadu pristroju riznych typt soucasné.

Pristroj Coulometer WTD pro stanoveni vody byl vyvinut jako nezavisly na pripojeni k pocitaci,
nicméné obsluzny software umoZziuje SirSi nastaveni pristroje.

Coulometer KOH mtze byt, stejné jako Coulometer WTD, ovladan jak pomoci pocitace tak
dotykovym displejem.

JelikoZ méfeni vody a cisla kyselosti se formalné nelisi, je ovladani obou méfeni popisovano
soucasné. Pouze karta Pristroj / Nastaveni.../ Parametry kapitole 4.5. Menu PFistroj ma pro
meéreni vody a Cisla kyselosti odliSnou podobu.

4.1. Systémové pozadavky

Software 1ze provozovat na libovolném pocitaci pod operaCnim systémem Microsoft Windows XP a
vySSim ve 32 i 64 bitové verzi. Naroky na operacni pamét nejsou nijak vyznamné. Instalace
vyZaduje cca 30 MB prostoru na pevném disku.

4.2. Instalace a odinstalace

Instalace software se provede spusténim instalacniho souboru. K fadné instalaci jsou vyZadovana
administratorska prava. Béhem instalace je automaticky instalovan téZ ovlada¢ USB spole¢ny pro
vSechny pristroje firmy Diram s.r.o.

Odinstalace se provani bud volbou Odinstalovat v nabidce Start, ktera byla vytvorena béhem
instalace nebo standardnim zpiisobem, jaky nabizi operacni systém. Pfi odinstalaci jsou smazéany
veSkeré programové soubory. Datové soubory a soubory s nastavenim jsou v systému ponechany,
1ze je vSak odstranit ru¢né. Rovnéz ovlada¢ USB je ponechan.
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4.3. Hlavni obrazovka

Hlavni obrazovka (Obr. 10) do jisté miry kopiruje informace zobrazované na displeji pristroje. K
dispozici je grafické znazornéni pribéhu indikacniho napéti a generacniho proudu. Modra
preruSovana ¢ara v grafu oznacuje aktualni hodnotu cilové hladiny, zelend pak definuje pasmo
pripravenosti, ve kterém by se mélo nachazet indikac¢ni napéti, aby byl umoZnén start meéreni.

Vpravo jsou aktualni hodnoty generacniho proudu, napéti indikacnich elektrod a mérenych velicin,
také ovladani magnetické michacky. Rychlost michani je indikovéana textové i graficky. Kliknutim
mysi na graficky prvek lze rychlost zménit. Kliknutim mySi na graficky prvek spolu se stiskem
tlacitka Ctrl 1ze zadat poZadovanou rychlost michani v ¢iselné podobé. Stiskem tlacitka Stop dojde
k okamZitému zastaveni michani, které lze opétovné spustit stiskem Start. Rychlost michani se
automaticky nastavi do stavu pied vypnutim. V pribéhu méreni rychlost michani nelze ménit.

Udaje a tlacitka pro ovladani startu méfeni maji shodnou funkci i na displeji p¥istroje. V dolni ¢4sti
okna jsou k dispozici pole pro zadani Cisla vzorku a navazky. Vyplnénim cisla vzorku a/nebo
navazky a stiskem tlacitka Nastavit dojde k uloZeni téchto dat do pfistroje. Tato nastaveni budou
automaticky pouZita pro nejblizsi nasledujici méreni. V zavislosti na dalSim nastaveni, viz. niZe,
mohou byt tato nastaveni pouZita i v dalSich méfenich nebo automaticky nulovana. Na stejném
misté se po dokonCeni méfeni objevi zeleny formular s vyslednymi daty. Na formulafi 1ze nastavit
znovu &islo vzorku a navazku. Cervenou barvou je zobrazen vysledek. Tlacitkem OK jsou data
odeslana do datového souboru, tlacitkem Storno jsou data zniCena. Do doby stisku jednoho z
tlacitek na displeji pristroje nebo tlacitek ve formuléri nelze provadét dalSi méreni.

Menu  Pfistroj Graf Méfeni Mapovéda
Hz05 h2o: streda25.loulen.h2o.: X|
Grafy Data
{ indikacni napéts ;| Generacni proud Generadni proud [ma] (&
a0 0,09
. Generadni elektroda [V]

; 0,9
b Indikazni elektroda [mv] ()
50 9,15

s 1 Teplota [°C]

2 o=

3 —

= Casovai [s]

5

2 =

H

. Priibéin hodnata [ug]

g \ -0,1 (+]
it \ —————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————————— Stanoveno [ug]
AN 70,6
1] Michani

k 75/100 (=]
204 "

o 132 264 396 528 BED

Cas [s]

Vysledek méFeni
Poznamka:

Cislo vzorku: 1 Stanoveno [ug]: 70,6
Operator méfeni: —

Navédika [g]: 0,5363 Koncentrace [pafg H20] 132 |

0:01:37  streda25toulenhZesxm  EENEEEE 2/0166mg  ECIDEEN
Obr. 10: Hlavni obrazovka
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Ve stavovém pruhu okna zcela dole je indikovan uplynuly cas od startu modulu, cesta k datovému
souboru, kam jsou ukladany vysledky méfeni, textové spolu s barevnym pozadim aktudlni stav
pristroje, celkové stanovené mnoZstvi od posledniho vynulovani a textové a graficky aktualni
funkce pristroje.

Modul jako celek se ovlada pomoci kontextovych menu nebo pomoci hlavniho menu. Popis
hlavniho menu nasleduje.

4.4. Spole€na menu

Spolecna nastaveni pro vSechny pristroje se nachazeji pod poloZkou hlavniho menu Menu a
Ndpovéda. K dispozici je spolecnad volba jazyka a start programovych modult nesvazanych s
konkrétnim pripojitelnym pristrojem. Volba jazykové mutace programu je platna pouze pro vlastni
program a jeho moduly, nikoliv pro pfipojené pristroje. Pod polozkou hlavniho menu Ndpovéda se
nachazi informacni dialog s popisem verze programu a seznamem nainstalovanych modult vCetné
jejich verzi a implicitni cesty cesty k datovym soubortim.

4.5. Menu P¥istroj

Pristroj / Nastaveni...

V tomto menu Ize provést veskera nastaveni pristroje.
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Pristroj / Nastaveni.../Aplikace

+® Nastaveni = | B )

Aplikace | |Ugivatelské nastaveni | Parametiy | Jednatky

Umisténi datového souboru: = \toulen.h2o,xml

W

Operator méfeni: Jiff Nowék

Automaticky ulofit kompletni méfeni Hadtkem 'Ulofit' na pfistraji

Podet viditelnych zadznamd v grafu: 600

Uzivatelsky ndzev zafizeni: H20.5

aK | | Starno

Obrdzek 11: Nastaventi, karta Aplikace

Umisténi datového souboru predstavuje plnou cestu k souboru, kam jsou po odeslani z pfistroje
zapisovany vysledky meéteni. Tento soubor Ize kdykoliv libovolné ménit. Tim lze napriklad docilit
uloZeni vysledkti méfeni do riiznych souborti podle sad méfeni.

Vyplnény operator méreni: je automaticky uklddan k vysledkim méfeni a je tak umoznéna
identifikace osoby, ktera méreni provadeéla.

Pokud je zatrZzena volba Automaticky ulozit kompletni méreni, pak v pripadé, Ze dojde k méfeni s
predem vyplnénym ¢islem vzorku a navazkou, tj. v dobé dokonceni méteni jsou k dispozici vSechna
potfebna data, pak je vysledek po stisku tlacitka UlozZit na displeji pristroje automaticky uloZen do
souboru vysledkl a jiZ neni zobrazen (zeleny) dialog editace vysledku méfeni. Pokud neni volba
zatrZzena, je vzdy po dokonceni méfeni zobrazen dialog editace vysledki méreni, kde 1ze doplnit
potfebné udaje a vysledek uloZit do souboru vysledkii nebo celé méfeni odmitnout a vysledky
neukladat.

Pocet zaznami v grafu znaci pocet zobrazenych bodl na ose X grafu na hlavni obrazovce. Cim
vySsi hodnota, tim delSi Casovy tusek pribéhu veliCiny bude v grafu zobrazen pted jeho
odrolovanim.

Nazev zarizeni slouzi k uZivatelskému rozliSeni konkrétniho pripojeného pristroje, napt. H20.5.
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Pristroj / Nastaveni.../ UZivatelské nastaveni

<% Nastaveni

Aplikace | Uzivatelske nastaveni | Parametry | Jednatky

Volby

| Zvukova signalizace | Automaticky wymaz navazky

| Automaticky start méFeni | Povinné zadani disla vzorku

| Externi Haditko mé funkd 'Start Timer' Detekce zévady indkaénho obvodu povolena

V| Automaticky vymaz &sla vzorku Detekee zévady generadniho obvodu povelena

Parametry pfistroje

Cas na nastiik vzorku [s]: 20 |E| Cas na ustaleni nadobky [s]: 20 [

Doba méfeni v pevném Ease [s]: 400 |E| Ekvivalentni hmotnost latky [gfeq]: 9,007540 H20 (18.01 «
Rychlost michani [%]: 75 A

Intenzita podsviceni displeje [%]: 100 |E|

Vysledek

Jednotka vysledku: ||_|gl|"g - ‘

| aK | | Starno

Obrdzek 12: Nastaveni, karta UZivatelské nastaveni

Ve skupiné Velby je nékolik zatrZitek. L.ze vypnout / zapnout zvukovou signalizaci pfistroje; povolit
automaticky start méfeni po nastfiku vzorku; definovat funkci externiho tlacitka (pokud je k
dispozici); povolit automaticky vymaz cisla vzorku po dokonceni a odeslani vysledku; povolit
automaticky vymaz navazky po dokonceni a odeslani vysledku; povolit povinné zadani cisla
vzorku, kdy je cislo vzorku vyZadovano zadat nebo potvrdit pred odeslanim vysledku; povolit
detekci zavady indikacniho obvodu (rozpojeni) a povolit detekci zavady generacniho obvodu.

Volba Cas na nast¥ik vzorku definuje dobu ¢ekéni na néstfik vzorku po manualni spu$téni méfeni
tlacitkem Start. Pokud je zaznamenana vyznamna zmeéna indikacniho napéti (tj. nastfik vzorku)
pred uplynutim této doby, je zahajeno méreni.

Volba Doba méreni v pevném case je doba, po kterou bude pfistroj provadét méreni bez ohledu na
dosaZeni cilové hladiny pred uplynutim tohoto intervalu. SpuSténi méfeni v pevném case se provadi
tlacitkem Timer na stavové obrazovce.

Rychlost michani je vychozi nastaveni pro rychlost michani interni michacky po zapnuti pfistroje.
Podobné to plati pro intenzitu podsviceni displeje.

Cas na ustaleni nadobky je doba, po kterou se sleduje indika¢ni signal po jeho vstupu do pasma
pripravenosti. Po uplynuti této doby pfi setrvani indikacniho signalu v tomto pasmu je povolen start
méfeni.

Ekvivalentni hmotnost latky je konstanta pouZita ve vypoctu stanoveného mnoZzstvi latky.

Jednotka vysledku umoZiuje vybér mezi pg/g, ppm atd..
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Pristroj / Nastaveni.../ Parametry

Stanoveni vody:

+® Nastaveni

Aplikace | Usivatelské nastaveni | Faramety | Jednatky
Volby Profily voleb
Regulator generaniho proudu Dostupné profily
<- niZE zesileni wyEE zesileni -> -
1 r 1,200 — |W|

WyEEi hodnotou zesileni je dosaZeno kraté doby méfeni. PFiliE vysoké Tt
zesilen miZe zplsobit nefddoud pFetitrovani a osdlace. Obnoveni wychozich hadnot:

Indikaéni proud [ Wjchoa |
<- niZE proud wyES proud ->
4 |77 HA

WyEEi hodnotou indikaéniho proudu je dosaZeno vyEST strmosti
indikatniho signalu a tim i vy3&i citlivosti méfeni,
Zména citlivosti
<- niZs dtlivost vy dtivost -»
4 r 550 %o

Citlivost je nepiima Umérna koneéné koncentrad jodu.

| ok | | Storno

Obrazek 13: Nastaveni, karta Parametry pro stanoveni vody

Na této karté lze nastavit parametry regulatoru generacniho proudu a hodnotu indikacniho
proudu. V pripadé regulatoru generacniho proudu lze nastavit reZim regulace na proporcionalni,
proporcionalné kvadraticky a proporciondlné integracni. V proporcionalnim reZimu je generacni
proud urcen nasobkem proporciondlniho zesileni a hodnoty odchylky indika¢niho signalu od cilové
hladiny. V proporcionalné kvadratickém reZimu je generacni proud urCen kvadratem nasobku
proporcionalniho zesileni a hodnoty odchylky od indikacniho signalu od cilové hladiny. V
proporciondlné integracnim reZimu je generacni proud urcen souctem nasobku proporcionalniho
zesileni a hodnoty odchylky indikacniho signalu od cilové hladiny s integralem predchozich
generacnich proudid. Druhé dva regulacni rezimy se vyuZivaji jen ve zvlastnich ptipadech.

Vyse hodnoty indikacniho proudu urcuje strmost indikacniho signdlu a tim i citlivost méreni.
Nastaveni spravné hodnoty proudu je vhodné urcit empiricky.

Kompletni nastaveni regulatoru generacniho proudu a hodnoty indikacniho proudu lze uloZit do
pojmenovaného profilu a pozdéji nacist zpét. Aktualni nastaveni je uloZeno v paméti pristroje.
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Stanoveni cisla kyselosti:

-
<% Nastaveni | E |
Aplikace I Uivatelske nastaveni | Paramety | Jednotky | Mastaveni wjrobce 1 I Mastaveni wjobce 2

Volby Profily voleb

Regulator generacniho proudu Dostupné profily

<~ niZE zesileni wyES zesieni - -

. JE—
— {0,035} Smazat Ulodit MNadist

VyE&i hodnotou zesileni je dosafeno kratsl doby méfeni. Fiili§ vysoké ikovat |

zesilen mdZe zplsobit nefadoud pfetitrovani a osdlace. lLJ

Posun indikaéniho napéti

<-modra Cervend -

[ 60,0 %
Nastaveni koneéného bodu titrace, Aplikovat
oK Starno

Obrdazek 14: Nastaveni, karta Parametry

Na této karté lze nastavit parametry regulatoru generacniho proudu a posun indikacniho napéti. V
pfipadé regulatoru generacniho proudu Ize nastavit reZim regulace na proporcionalni,
proporcionalné kvadraticky a proporcionalné integracni. V proporcionalnim reZimu je generacni
proud urcen nasobkem proporcionalniho zesileni a hodnoty odchylky indikac¢niho signalu od cilové
hladiny. V proporcionalné kvadratickém reZimu je generacni proud urcCen kvadratem nasobku
proporcionalniho zesileni a hodnoty odchylky od indikacniho signalu od cilové hladiny. V
proporcionalné integracnim reZimu je generacni proud urcen souCtem nasobku proporcionalniho
zesileni a hodnoty odchylky indikacniho signalu od cilové hladiny s integralem predchozich
generacnich proudid. Druhé dva regulacni rezimy se vyuZivaji jen ve zvlastnich ptipadech.

Posunem indikacniho napéti se méni poloha konecného bodu titrace a tim i citlivosti méfeni.
Nastaveni spravné hodnoty proudu je vhodné urcit empiricky.

Kompletni nastaveni regulatoru generacniho proudu a hodnoty indikacniho proudu lze uloZit do
pojmenovaného profilu a pozdéji nacist zpét.
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Pristroj / Nastaveni.../ Jednotky

+#® Nastaveni = | B |
Aplikace | Uzivatelské nastaveni | Parametry | Jednotky
Text Des. mista
Jednotka indikatniho napét: |mi\iv0\t - | |2 - |
Jednotka generaéniho proudu: |mi\iampér - | |2 ~7 |
Jednotka stan. mnodstvi: |m|krngram - | |1 v|
Jednotka navazky: |gram - | |4 - |
Graf
Jednotka indikatniho napét:

Jednotka generaéniho proudu:

aK Starno

Obrdzek 15: Nastaveni, karta Jednotky

Dialog umoZiiuje volbu jednotek velicin zobrazovanych textové i v grafu na hlavni obrazovce.
Nastaveni je uloZeno v pocitaci.

Pristroj / Rychlost michani

Rychlost michacky Ize zadat Ciselné.

Pristroj / Nulovat priibézny vysledek

PriibéZné stanovené mnozstvi Ize touto volbou vynulovat.

Pristroj / Nulovat pocitadlo stanoveného mnoZstvi

Celkové stanovené mnozZstvi zobrazené ve stavovém radku lze touto volbou vynulovat.

Pristroj / Odblokovat nové méreni

V pripadech, kdy je nové méreni blokovano, lze timto povelem nové méreni odblokovat a tim
povolit.

Pristroj / Cilova hladina

Pomoci dialogu lze zadat novou hodnotu cilové hladiny. Zadana hodnota je po potvrzeni okamZité
pouZita.

201709.1-cz -28 - Coulometer WTD s modulem KOH
UZivatelska prirucka



Pristroj / Zména zafizeni

Touto volbou lze programoveé prepnout pripojené zafizeni do jiného reZimu. Stanoveni vody s
diafragmou (H20O/DF), bez diafragmy (H20O/BD), stanoveni cisla kyselosti (KOH).

4.6. Menu Graf

Toto menu slouZi k ovladani zobrazeni grafu.

Graf / Zobrazit data

Otevreni samostatného dialogu s kompletnim zobrazenim grafu se vSemi doposud nactenymi daty.
Lze tak kontrolovat i pribéh dat, ktera uz nejsou k dispozici v grafu v hlavnim okné.

Graf / Ulozit do souboru

Doposud nactena data grafu jsou vyexportovana jako tabulka pro Microsoft Excel do zvoleného
souboru.

Graf / Vymazat data

Okamzité vymazani vSech dat grafu.

Graf /Vycentrovat, Viycentrovat vse

Uvede nastaveni zobrazeni grafu do vychozi polohy pro aktualné zobrazeny graf nebo pro vSechny
grafy.

4.7. Menu Méreni

Pomoci tohoto menu lze vyvolat start samostatného programové modulu, ktery neni vazan na
pripojeny pristroj a zobrazi obsah aktualniho datového souboru s vysledky méreni.
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