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TitriSoft 2.6 erlaubt die Titration mit folgenden Schott Titratoren, Blretten und Probenwechslern:

TitroLine alpha plus
TitroLine alpha
TR 250

T 110 plus

T 200

T 110

T Universal

T 97

TW alpha plus
TW alpha

TW 280

Die Titrationen werden dabei von der Software gesteuert. Dabei werden Messeingange der Titratoren
und Buretten in den Methoden unabhéngig voneinander verwendet. Damit sind flr eine Titration
Messeingange eines Titrators definierbar, wahrend das Titrier-Reagenz aus einer anderen Burette
dosiert wird

Die Hardware wird in einer Reihe an einer seriellen Schnittstelle des PCs angeschlossen. Das
Konzept heil3t ,Daisy Chain“. Dabei wird die serielle Schnittstelle des PCs mit der RS-Schnittstelle 1
des ersten Gerates (Titrator, Blrette oder Probenwechsler) verbunden, die RS-Schnittstelle 2 des
ersten Gerates mit der RS-Schnittstelle 1 des zweiten Gerates. Jedes Gerat benétigt eine andere
Adresse. Da bis zu 16 Adressen zur Verfiigung stehen, kdnnen bis zu 16 Gerdte angeschlossen
werden.

Achtung: TitroLine alpha muss das letzte Gerét in einer solchen Reihe sein!
Eine solche Reihe von Geréaten wird ,Konfiguration* genannt!

Die Kabel kénnen mit ihren Bezeichnungen aus den Gebrauchsanleitungen oder auch der Preisliste
entnommen werden.

TitriSoft 2.6 erfordert:
e 256 MB RAM
800 MHz Prozessor
20 GB Festplatte
WIN 2000, WIN XP (Prof.)
Grafik min. 1024 * 768
MS Internet Explorer 6.0 oder neuer oder Installation der MS Data Access Software (der
Treiber steht im TitriSoft Verzeichnis zur Verfigung)
Wenn andere Programme parallel verwendet werden, kann in Einzelfdllen auch mehr Speicher
erforderlich sein.
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1. Installation

Um die Software einsetzen zu kénnen sind folgende Schritte erforderlich:

e Die Hardware an den PC anschlie3en.
e Die Software installieren.
e Die Methoden und Arbeitslisten konfigurieren.

Der Anschluss der Hardware wurde schon kurz im ersten Teil beschrieben. Die Installation der
Software erfolgt analog der Installation auch anderer Software auf einem PC.

1.1. Installation der Software und erster Start

Nach Start des WINDOWS EXPLORER wird die Installation durch Doppelklick der linken Maustaste
auf die Datei “setup.exe” auf der Installations-CD gestartet.

Danach fuhrt die Installationsroutine durch verschiedene Fenster, die fur eine erfolgreiche Installation
bestatigt werden missen.

Die verschiedenen Bildschirme sind:
O Lizenz Vereinbarung
O Letzte Informationen zu Anforderungen oder andere Hinweise
O Anwender Name und Firmen Name
O Installationsverzeichnis und Festplatte

Wir empfehlen, die Informationen sorgfaltig zu lesen und mit allen Einstellungen zu bestétigen.
Danach beginnt die Installation automatisch in das festgelegte Verzeichnis:

"c:\Programme\Schott Instruments GmbH\TitriSoft 2.6”

Nach dem Setup kann die Setup Routine verlassen werden. Ein Neustart der Software ist nicht
erforderlich.

TitriSoft kann jetzt Giber ein Symbol auf dem WINDOWS Desktop oder unter “START",
PROGRAMME", “TitriSoft 2.6” gestartet werden.

Beim ersten Start muss das Verzeichnis fur die TitriSoft Datenbank ausgewéhlt werden. Der Ort der
Datenbank kann frei gewahlt werden, kann also auch auf dem Server liegen.

Suchen in: | i Handbuch ﬂ
2y Zuletzt verwendete Dokumente
-1

i 9 '_Desktop

ulstat .ﬂ Egbeqe Ii)e:telen
vemnwendete 0. rhelsplatz .
. cg Lokaler Datentrager [C:)
iF &= JF
|5y Firma
Dzeblzg ) TitrSaft Entwicklung
(55 3Handbichi

Y RECOVERY (D]
| ®

i DVDCD-Riw-Laubwerk [E:)
o Wechseldatentrager [F:]
_1 ) Gemeinzame Dokumente
; J [ Eigene Dateien
1 ‘-3 Metzwerkumgebung
Arbeitsplatz |5y Micht verwendete Desktopverkniipfungen

Eigene D ateien
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1.1

Installation der Software und erster Start

D

Zuletzt
venmendete D

,—,[-t
Desktop
Eigene D ateien
Arbeitgplatz

Lng

Suchen in: | () TitrSoft 2.6

- & ®cFE-

%Y TSaftv2e FOA,mdb:

Metzwerkumgeb  Dateinare:

Drateityp:

M TSoftv26 FD& mdb

[~

*mdb

El

Ciffren |
Abbrechen

In einem Login-Fenster wird der Name und Passwort des Anwenders abgefragt. Schon einmal
angemeldete Anwendernamen kdnnen aus einer Liste ausgewahlt werden. Die Login-Namen werden
in der Datei ,TitriSoft.ini“ gespeichert und kénnen bei Bedarf dort auch geléscht werden. Wird die
komplette ini-Datei geldscht, wird sie automatisch neu erzeugt. Der Ort der Datenbank wird dabei neu

abgefragt.

Arwender ||

Paszwort |

El

X Abbrechen |

Login

Arwender (BES
Passwart  [op

Weitere Informationen stehen in Kapitel 2.1 unter ,Login“.

TitriSoft passt sein Erscheinungsbild dem Anwender-Level an. Einem Anwender stellt sich die

Probenliste im Titrations-Center oder zusatzlich die Datenbank dar, dem erfahrenen Anwender alle
Funktionen aufRer Loschen von Methoden oder Ergebnissen und Anlegen von Anwendern. Nur der
Administrator kann alle Funktionen ohne Einschréankungen nutzen.
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1.2. Erzeugen einer Konfiguration zur Prifung der RS-Konfiguration

1.2. Erzeugen einer Konfiguration zur Prifung der RS-Konfiguration

ﬁ Mavigator

S OB Configurations Eonfiguration

8L TitroLine alpha plus
+- %0, Suztem tracer Ml Mew

Record Editor D

Gerdteanschluss priifen

 OK X Abtrechen |

Es wird eine Konfiguration erstellt, indem der Menlpunkt <Konfiguration> und dort der Menlpunkt
<Neu> ausgewahlt wird. Es erscheint ein Dialogfenster, in dem mehrere Eintrdge gemacht werden
kénnen. Als erstes wird der Name eingetragen, in diesem Beispiel ,Gerateanschluss prifen“. Ein
solcher Namen wird nur zur Prifung vergeben. Der Namen sollte die Art der angeschlossenen Gerate
deutlich machen, wie z.B. , TL alpha + mit TW alpha +“ oder den Standort, wie z.B. ,Auftragslabor”. In
der nachsten Zeile wird der COM-Port (RS 232-Schnittstelle) aus einer Reihe von verfugbaren
Schnittstellen ausgewahlt. An dieser Schnittstelle muss die Birette oder der Titrator angeschlossen
sein.

Fur eine endgiltige Konfiguration muss noch die Waage abgekreuzt werden, wenn sie an einem
Gerét als letztes in einer Reihe angeschlossen ist.

Record Editor

Geriteanschluss priifen
COM3 -
|

' OK | X Abbrechen |

Nach dem Bestatigen mit <OK> kann auf der linken Seite des Bildschirms die neu angelegte
Konfiguration ausgewahlt werden. Vor ,Configurations* kann man auf das ,+* Zeichen klicken, es
verwandelt sich in ein -, Zeichen und eine Liste der angelegten Konfigurationen erscheint. Wenn die
die neu angelegte Konfiguration blau markiert ist, wird aus mit dem Menlpunkt <Hardware> und dann
mit dem Menipunkt <Ermitteln> die angeschlossene Titrationshardware geprift und angezeigt.

) - - . ) .y
Y bavgator Konfiguration @ ua= ;7
= @: Configurations Gerst
4L, TitroLine alpha plus a Srate
8N [ erateanschiuss priiien |j lleues Gerat

[ (@1 emiten ]
e F Ermittelin
B dudit trai ]

$ Einstellungen kKonfiguration

Configuration name Gerdteanschluss prifen
Auswahl COM Port COM3
Waage angeschlossen

In einem Fenster wird die Zahl der gefundenen Gerate angezeigt und die Gerate werden mit ihren
Eigenschaften aufgelistet. Ein Haken in dem Feld <Gerét ist an> bedeutet, dass dieses Gerat beim
aktuellen ,Scan“ gefunden wurde.
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Q Hardware

Hardware I

Parameter

e Einstellungen Konfiguration

Configuration name Titrator

Auswahl COm Port

Waage angeschlossen O
Gerdtename TI_Alpha plus

Gerdteadresse 1

Gerdtistan
Unit size 20

Fiillzeit Biirette [sec] 30

Dosierzeit Birette [sec] 100

pH Steiguno Messeingang A 1]

pH Mullpunkt Messeingang A 1]

pH Steiguno Messeingang B 1]

pH Mullpunkt Messeingang B 1]

Gerdtename T110

Gerdteadresse 2

Gerdtistan O
Unit size 20

Fiillzeit Birette [sec] 30

Dasierzeit Birette [sec] 100
€3 Gerat 2

Gerdtename TW280

Gerdteadresse 3
Gerdtistan

Wenn kein Gerat gefunden wurde, kann es liegen an:

O
O
O

Falsche COM-Schnittstelle ausgewahlt

Die Schnittstellen im PC oder in den Titrationsgeraten sind nicht richtig konfiguriert.

Die (blichen Ubertragungsparameter sind: 4800 Baus, 7 Datenbits, keine Paritat, kein
Handshake.

Das falsche Kabel verwendet. Gegeniber einem Nullmodemkabel sind die Pins 2 und 3
vertauscht.

Achtung: Ein TW alpha plus kann nur auf 8 Datenbits eingestellt werden. In der Praxis wird die
2. Schnittstelle des vorher angeschlossenen TL alpha plus entsprechend anders konfiguriert.

Die Voreinstellungen des TL alpha plus sind fur Schnittstelle 1 und 2:

4800 Baud

7 Datenbit

1 Stoppbit
keine Paritat
kein Handshake

Wenn ein TL alpha plus angeschlossen ist, wird die Schnittstelle 2 im TL alpha plus geéndert in:

4800 Baud

8 Datenbit

1 Stoppbit
keine Paritat
kein Handshake
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2. Allgemeines Vorgehen

Im ersten Schritt wird die Hardware an den PC angeschlossen und eingeschaltet. Danach wird eine
Konfiguration erzeugt, das heif3t, eine Sammelbezeichnung fur alle angeschlossenen Gerate wird
eingegeben. Nach der Auswahl der richtigen RS 232-Schnittstelle wird die Hardware automatisch
ermittelt. Die Anzahl der gefundenen Geréte wird in einer Meldung angezeigt und alle Gerate werden
mit ihren Eigenschaften in einer Liste aufgefiihrt. Nur Gerate, die in dieser Liste einen Haken in der
Zeile ,Gerét ist an“ haben, stehen innerhalb der Software zur Verfligung.

Im nachsten Schritt werden Methoden erstellt. In diesen Methoden kénnen nur die Gerate ausgewahlt
werden, die bei einem Hardwarescan auch gefunden wurden. Die Methode kann eine Titration mit
Berechnung beinhalten, einen Messwert oder eine Dosieraufgabe.

Der dritte Schritt ist die Erstellung einer Arbeitsliste. Eine Arbeitsliste beinhaltet eine Tabelle in der alle
Proben und die zugehdrigen Methoden mit den zugehorigen Einstellungen aufgelistet sind. In der
Arbeitsliste werden zunédchst mit der Einflgetaste die gewlinschte Zahl Proben eingefiigt und zu jeder
Probe die zugehorige Methode aus einer Liste ausgewahilt.

[ Konfiguration erzeugen und ermitteln }

[ Methode(n) erstellen }

[ Arbeitsliste(n) erstellen und }

konfigurieren

{ Titrationen starten. Nach der Titration werden die Proben in der Datenbank gespeichert }

Wahrend der Titration wird eine Online Grafik angezeigt. Nach der Titration werden die Ergebnisse
und die Kurven in der Datenbank abgelegt.

2.1. Login

Wenn ein Anwender neu angelegt wird oder sich das erste Mal anmeldet, muss er sein Passwort
eingeben. Dieses Passwort muss bestimmten Bedingungen geniigen. Die Bedingungen werden vom
Systemverwalter festgelegt und sind in einer ,Installation Qualification“ oder SOP festgehalten. Die
Bedingungen kdnnen sein:

B Lange des Passwortes

B Numerische Zeichen missen enthalten sein

B Sonderzeichen missen enthalten sein

B Giltigkeitsdauer
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2.1. Login

6.185KE  Micro:
4240 K8 Anwe

727 KB DEU-C
Anwender |user ﬂ 110KE _DEL-

LN Bestatipe .

€ | Das Passwart ist angelaufen. Soll es geandert werden?
g
E 0
@Handbu
“titrisaft, o |
[EPOF

Passwort dndern D [‘5—<|

Altes Passwort: |

Meuss Pazswart: |

Pazswort bestatigen: |

W OK X Abbrechen |

Wenn ein Passwort dreimal falsch eingegeben wurde, wird der Zugang fir den betreffenden
Anwender gesperrt. Diese Sperrung kann nur von einem Administrator wieder frei geschaltet werden.

Es werden folgende Anwenderebenen unterschieden:

B Routineanwender — Kann Analysen in Arbeitslisten abarbeiten und dokumentieren, kann
Arbeitslisten erstellen und einstellen.

B Anwender — kann zuséatzlich auf die Datenbank zugreifen zwecks nachtraglicher Berechnung
oder Dokumentation.

B Fachmann — kann zusatzlich Konfigurationen, Variable und Methoden erstellen und
verédndern. Kann auf alle wesentlichen Funktionen von TitriSoft zugreifen

B Laborleiter — kann zusatzlich zum Fachmann Proben und Methoden freigeben

B Administrator — beinhaltet zusatzlich die Anwender- und Systemverwaltung, kann unter
bestimmten Bedingungen Methoden oder Ergebnisse léschen

Entsprechend sehen die Anwender auch nur ,ihre* Funktionen.

Bildschirm fur den Routineanwender:

Titrationseinheil TitriSofl 2.60 P - [ Titrations Center] | | r— |rﬁ|&|

Titrations Center @) us ;7 cugepsews 9] ot

Tirator Frobermechsler

Konfiguation | adbwtskstn |

§ st vl FEN A
¥ Flucade
Tt

g Tear dwers

g e

W Demid

§ Frophoaae

W Chicid Elekincdentest
+ [ Teat

B Garibesnichbass priden
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2.1. Login

Bildschirm fir den Anwender:

Iitrationseinheit TitriSoft 2.60 P - [Navigator] [ ] r— ||.r'|‘|&|

Navigator @) ub L7 cuocwd [F]

Titrations Center

Datenbank Center

ope standard nperator

Bildschirm fiir den Fachmann und Laborleiter:

Titrationseinheit TitriSoft 2.60 P - [Navigator]

a ]
%vgrlassen Navigator @) nfe £ chere psssead

Titrations Center

Datenbank Center Methoden Center Hardware Center

user; The standard user

Zuséatzliche Funktionen fur den Administrator:

5 Mavigator
Lonfigurations konfiguration Datenbank
A=l TitroLing alpha plus —
DB, Gerdteanschluzs prifen K.onfigationen l

+- %% System tacer S
\@ it trail TitroLine alpha plus

Gerateanschluss prifen
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2.2. Konzept Erstellen und Prifen der Konfiguration

Eine Konfiguration enthalt alle Titrationsgerate-Angaben, die TitriSoft bendtigt. Es kdnnen beliebig
viele Konfigurationen erzeugt werden. Methoden basieren auf den Geraten, die in einer Konfiguration
enthalten sind und kénnen auf die Gerate in anderen Konfigurationen nicht zugreifen. Konfigurationen
werden im Hardware Center erzeugt. Die mindeste erforderliche Zugangsebene ist ,,Fachmann®.

Die Variablen in TitriSoft, wie z.B. Globale Variable, Ergebnisse und Reagenzien stehen aber allen
Konfigurationen zur Verfigung.

In Kapitel 1 ist die erste Prifung der angeschlossenen Gerate beschrieben. Wenn die Gerate sich
.melden®, das heil3t in der Hardware-Konfiguration an jedem Geréat ein Haken ist, bedeutet dies:

B Das Gerét ist bereit und kann in einer Methode verwendet werden.

B Das Gerat ist richtig angeschlossen.

B Die Kommunikation zwischen Titrationsgeraten und Computer sind in Ordnung.

Der Namen einer Konfiguration sollte sinnvoll vergeben werden Dies kann im Falle von mehreren
Konfigurationen der Zweck sein oder die Zusammenstellung der Geréate. Folgende Namentypen
werden haufig bei von uns vorgenommenen Installationen verwendet:

B Liste der angeschlossenen Gerate, z.B. TL alpha plus mit TW alpha plus.

B Zweck der Arbeitsliste: Gerateprifung, Routineanalysen, Methodentest.

B Labornamen.

2.3. Konzept Erstellen der Methoden

Eine Methode beschreibt den Ablauf der Analyse mit all seinen Parametern und seinen
Berechnungen. Die Voraussetzung ist eine Konfiguration. Sie wird in TitriSoft aus Bausteinen erstellt,
die Variable und Parameter enthalten. Eine Methode besteht typischerweise aus einem Baustein
LTitration" und mindesten einem Baustein ,Berechnung”. In einer Methode stehen nur die Gerate zur
Verflgung, die in der Konfiguration enthalten sind. Die Gerate missen ,aktiv‘ geschaltet sein. Gerate
sind aktiv, wenn sie eingeschaltet sind und bei der Uberpriifung einer Konfiguration erfolgreich
ermittelt wurden.

Im ersten Schritt der Methodenerstellung werden die benétigten Variablen definiert wie Reagenzien
und Ergebnisse.

+- L TitraLine alpha pls Merkmal
.JEL. Gerateanzchluss prifen -
¥ FResls Uberblick |
% Sample data MaoH 0,1 moli
-] Electrodes AgNO3 0,1 mali
Thiosulfate 0,1 maol
EDTA 0,1 malil

Im nachsten Schritt wird der Methode ein Namen gegeben und der Ablauf wird aus Bausteinen
zusammengesetzt.

=& TiroLine alpha plus Andern  Aktion  Lkils
Ely Acid Baze with MaOH
Ely pH-Test 20 M ethoden Infos  Methodenablauf l
oy TonE Name |
Ely TestEQ:
Ely Calibration Fluaride %] Titration
Ely Redox with Thicsulfate Z Berechnung
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Dabei stehen viele Bausteine zur Verfigung, um eine Methode allen praktischen Anforderungen
anpassen zu kénnen.

dndern | Akkion | Utils

Methoder| (% Thration

m E—] Messunig

%] Titrati| £ Berechnung Andern  Akrion E|

X Bereg b Dosieren tethoden Infos | 10 Anschiuss
3 YWiederhalen m Wartezeit
0 If-Bedinqung Ej Titration 3 Rihrgeschwindighkeit
Ei Titrator Methode Z Berechnung L% Bildschirmnachricht
7 Kalibration [ Kurve zuricksetzen
I ISE Messung #  Direktkommando
T Standard Addition #& Eingabefeld

Die Details dazu sind in Kapitel 4 erklart.

2.4. Konzept Erstellen einer Arbeitsliste

In einer Arbeitsliste werden die Methoden ausgefihrt. In Gbersichtlicher Form werden die Proben
eingetragen und zu jeder Probe die Methode ausgewahlt. In einer Arbeitsliste wird auch definiert, wie
die Probenliste aussehen soll. Dies betrifft die Darstellung auf dem Bildschirm ebenso wie die
Darstellung bei der Dokumentation.

Nawigator I I ) Hil &} Change password Logoff
B navgaor Titrations Center @) we 0 cueeeos 7] Lo
@ Drvarview Probenliste  Drucken  Pdf Start
= E. TitioLine alpha pluz @ =
+ Bl TestEQs Prabenliste Einste\lungen] Eigenschaflen]
+-Elf Acid Base Tirations o .
+ Bl Chioride with 4gHO3 Position Status  Analysis
Bl Fedos with Thiosulfate 1 Ferig | Chiorid Bromid+20ml H2S04 1 07.04.2006 10:10:36 1,054
+§ ;I'"a";nw'thEDm 2 Ferig  Chiorid Bromid+20ml HZ504+1ml KBr 1 07.04.2006 10:32:40 1,549
i i 3 Ferig  Chiorid  |Bromid+20ml HZ504+1ml HCI 1 07.04.2006 104307 2,016
+-Ely pH-Test 20
- Test divers 4 Ferig  Chiorid Bromid+20ml HZ504+1ml KBr+1ml HGl |1 07.04.2006 11:05:31 3,225
+-Ely Chloride 2
-1-Elf Bromid
Bromid+20ml H2504
Bromid+20ml H2504+1ml KBr
Brarid+20ml H250 4+1ml HCI
Bromid+20ml H250 4+1ml KBr+1

In dieser Ebene wird eine Titration gestartet und die Online Darstellung der Titrationskurve ist sichtbar,
wenn der Konfigurationsname auf der linken Seite markiert ist.
5 Mavigator

@. Dverview Arbeitsliste

+ .JEL. TitroLine alpha plus

. Gerdteanzchiues prifen It [i bz itslizte l

[ oo
E k

1 I Expor

¥ Laschen

A -15
Chlaride with AgkoO3

Eine Arbeitsliste wird neu erstellt, die Proben werden eingefiigt und die Eigenschaften werden
definiert. Die Eigenschaften sind z.B.:
B Art und Aussehen der Dokumentation
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B Probenwechsler oder Einzelprobe
B Datenexport
B Einwaagegrenzen

Iy tavigatr Titrations Center @ ur 57 o
_@ Dwerview Crucken Pdf
,JE[. TitroLine alpha plus
+ Bl TestEQ: Proberliste  Einstellungen l Eigenschaften]
+ Bl Acid Baze Titrations
+ By Chioride with AQNO3 Parameter
+-El Fedos with Thiosulfate e =] llurg
+ - El Titration with ED T4, Kleinste Pmbenmenge i]
* g F::':'T”det a0 Maximale Probenmenge 100
: 5 ?esl ziers 9 Einstellungen Ausgabe
+-El Chioride 2 Form der Ausgabe Probenliste (Hochkant)
+-El Selhst definierter Ausdruck O
- B g mwaage s Titel filr Ausgahe
Eirwiaage 24 Automatisch drucken O
Einwaage 25 Exporte am Ende der Arbeitsliste O
+ EIE Chlond Elektrodentest Export csv-Datei
E". Ger; :Ztnschluss ifen & Ein:s:tellur'ugﬁ Frobe
Anzahl der Positionen 16
Leere Positionen (haerspringen
Mit erster Position fortfahren, wenn Arbeistliste beendet O
Artdes Spllens Spilen in den letzten Dwei Positionen
Spiildauer 15
Absenken des Titrierkopfes in % beim Spillen 95
Aktion am Ende der Arheitsliste Titrierkopf oben lassen
Absenken des Titrierkopfes in % bei der Titration a7
Eigenschaft Drucken Pdf @Start
Probenliste] Einstellungen  Eigenschaften l
Eigenschaft Titel Probenliste Bericht Export
Position Systam Position O O
Status System Status O O
Methode Systam Analysis O O
Bezeichnung Systam Ident O O
Probenmenge Systam Armount O O
Analysendaturm Systam Data O O
Arvwander Systam Usger O O O
EQZ-EQ1 Ergebnis  |EQZ-EQ1 O
EQ1inmi Ergebnis EQ1inmi ]
EQ Zinml Ergehnis EQ 2 inml |

2.5. Konzept Titrieren mit einer Arbeitsliste

In einer Probenliste wird eine Probe eingetragen. Dazu wird eine Probe (z.B. mit der Einfugetaste auf
der PC Tastatur) neu eingefligt. Die Methode wird ausgewdéhlt und die Einwaage eingetragen.
Naturlich kann die Einwaage auch von einer angeschlossenen Waage automatisch Ubernommen
werden. Jede neue Probe hat den Status ,In Vorbereitung“ bis die Probenliste gestartet wird.
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2.5. Konzept Titrieren mit einer Arbeitsliste

Probenliste Drucken Pdf

Probenliste | Einstellungen | Eigenschaften |

Position Status Analysis EQZ2-EQ'EQ2inrEQ1inr

1 Fertig Phaospharsaure Einwaage 23 295375 |25.04.200¢ 55944 (14,807 |8,863
15:48:18

2 Fertig Phosphorsaure Einwaage 24 292047 |25.04.2006 5879 (14,683 2804
15:59:24

3 Fertig Phaospharsaure Einwaage 25 298888 |25.04.2006 6018 (14,960 |8,942
16:10:85

Die Probe kann jetzt titriert werden dazu wird das Startsymbol in oberer rechter Ecke angeklickt.

Titrations Center @) G ;7 curgepssved | 2] Logon

1enzchaften ]
Date EQZ2-EQ' EQ2inrEQ1inr
iphorsaure Einwaane 23 295375 2504200854944 14807 8,863
15:48:18

Lo o = SR | A AandT lAar A oAamacl s AT A4 ~Aa Y

Der Status andert sich auf ,aktiv‘ und die Online Grafik kann angezeigt werden, indem der
Konfigurationsname oben links im ,Explorer“fenster angezeigt wird.

5 Mavigator
Overview Frobenliste T
- .JE-. TitroLine alpha plus
+ § TestEQsz Prabenlizte l Ei
+-Elf Acid Baze Titations =
+-Eldl Chlrride with fakis?

Nach Beendigung der Titration wird das Ergebnis mit der Titrationskurve in der Datenbank
gespeichert, die Ergebnisse werden in der Probenliste angezeigt. Die Titrationskurven sind im
Titrations-Center sichtbar, bis das Programm beendet wird.
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3. Hardware Center

Im Hardware Center findet die Konfiguration der Titrationssoftware statt. Es werden dargestellt und

konfiguriert:

Anwender mit Ihren Rechten
Sicherung der Datenbank
Regel fur Passworter

Die Funktionen der FDA Version von TitriSoft (Version 2.6 P) werden in dem Kapitel mit den FDA

Merkmalen beschrieben.

In den allgemeinen Einstellungen sind Datensicherung der kompletten Datenbank mdglich und eine
Komprimierung der Datenbank. Die Komprimierung wird empfohlen, wenn Daten geldscht wurden. Die
Felder in der Datenbank sind zwar leer, belegen aber nach wie vor Platz. Dieser Platz wird durch die
Funktion ,Reparieren und komprimieren* wieder komprimiert, die Datenbank kann je nach Anzahl der

Konfigurationen mit der angeschlossenen Hardware

Audit Trail fur die FDA Anforderungen
Systemtracer fiir die Losung von Problemen mit der Hardware.

geldschten Eintrage auf bis zu 10% der Orginalgrof3e schrumpfen.

Configurations
=, TitroLine alpha plus
B, Beispielkonfiguration
DB, Mewe Konfiguration

7 Uzers

x|

Eine erfolgreiche Kompression wird auf dem Bildschirm mit einer Meldung angezeigt.

K.onfigationen l

L T PO

Konfiguration | Datenbank

BE  Sicherung Datenbank:

;3?_- Reparieren und Komprimieren

Infarmation E|

\E) Database compressed succesfully

Eine Meldung zur Datensicherung erfolgt in Zeitrdumen, die bei den User-Einstellungen vorgegeben
ist. Sie kann jedoch jederzeit manuell durchgefuhrt werden. Die erfolgreiche Sicherung wird durch

eine Meldung auf dem Bildschirm angezeigt.

Information E|

\iJ Database backedup succesfully

&M TSaftv2s FDA.Ib

&M TSoftv26 FDA.mdb

~btikrisoft.ini

%M TSoftv26 FDA 14,05,2006 12-34-23.mdb
%M Taoftv26 FDA 14.05,2006 12-28-02.mdb

1 kB
1,300 KB
1 kB
1,932 KB
1,932 KB

InFormationen zur ...

Microsoft Access-D,..
Konfigurationseinst. .
Microsoft Access-D..,
Microsoft Access-0,.,

14.05.2006 12:35
14.05.2006 12:34
14.05.2006 12:34
14.05.2006 12:27
14.05.2006 12:27
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Es wird eine Kopie mit dem Namen der Datenbank erzeugt, bei der Datum und Uhrzeit hinzugefiigt
werden. Im Titrisoftverzeichnis ist dann eine mdb-Datei mit dem Namen der Datenbank vorhanden,
eine Idb-Datei die anzeigt, dass die Datenbank gedffnet ist und die Datensicherungen, bei denen
Datum und Uhrzeit hinzugefiigt wurden.

3.1. Erstellen einer Konfiguration

Die Konfiguration ist die zusammenfassende organisatorische Einheit, die alle Methoden und die daflir
notwendigen Gerate enthalt. Alle Gerate miissen eine unterschiedliche Adresse haben. Zunachst
werden alle Gerate angeschlossen und eingeschaltet. Beim Anschluss der Gerate kbnnen in seltenen
Fallen Fehler auftreten. In der Praxis wurden folgende Fehler beobachtet:
B Falsche Kabel (Nullmodemkabel sind nicht geeignet, weil die Belegung der Pins 2 und 3 sich
unterscheidet).
B Eine RS-Schnittstelle steht unter WINDOWS nicht zur Verfliigung
B Der PC verfiigt nur Giber USB Schnittstellen. Hier sind entsprechende Adapter verfligbar.
Nach deren Installation zeigt WINDOWS die Schnittstelle an.
B Die Schnittstellen an den Geréten sind nicht richtig konfiguriert. Der Probenwechsler kann
nur 8 Datenbits verarbeiten, die Standardeinstellung der meisten Geréte sind jedoch 7
Datenbits.
B Gerate haben die identische Adresse, es wird nur das erste Gerat mit dieser Adresse
erkannt.

Bei der Analyse der Probleme hilft der Systemtracer, der an spéterer Stelle beschrieben wird.

Es kénnen beliebig viele Konfigurationen erstellt werden. Typisch ist aber eine Konfiguration. Sollen
mehrere Geréte parallel zur gleichen Zeit betrieben werden, wird fiir jedes Gerét eine eigene
Konfiguration erstellt. Zum parallelen Betrieb miussen diese Konfigurationen tber unterschiedliche RS
Schnittstellen des PCs betrieben werden.

3.2. Neue Konfiguration erstellen

Der erste Schritt in TitriSoft nach der Installation ist die Erstellung einer Konfiguration. Die
Konfiguration enthalt die gesamten Gerateinformationen, die TitriSoft braucht, um titrieren zu kdnnen.

5 Mavigator

LT —
SR8 Lonfigurations Konfiguration | Cakenbank

A8l TitroLine alpha plus
£ Users HEh Mew
+ %%, System tracer n 75 Ldschen -

L

Record Editor D

Beispielkonfiguration

Ec0m3

o OK X btrechen

Der Name ist ein wichtiges Organisations- und Ordnungsmerkmal fiir die Routinearbeit und sollte
daher nach entsprechenden Kriterien vergeben werden. Zusatzlich muss die COM-Schnittstelle des
PC ausgewahlt werden, an der die Gerate angeschlossen sind. Es werden alle unter WINDOWS
verfigbaren Schnittstellen des PCs angezeigt.
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3.2. Neue Konfiguration erstellen

Wenn eine Waage automatisch angeschlossen ist, wird in dem Fenster dieser Punkt markiert. Dies
kann auch jederzeit spater erfolgen.

Record Editor D

Beispielkonfiguration
COM3 bl

 OK X Abbrechen |

Die angeschlossenen Gerate kdnnen jetzt automatisch ermittelt werden. Dazu missen die Geréate an
der COM-Schnittstelle angeschlossen sein und eingeschaltet sein. Es ist darauf zu achten, dass das
erste Gerat mit seiner Schnittstelle 1 an den Computer angeschlossen ist, das zweite Gerat mit seiner
Schnittstelle 1 an die Schnittstelle 2 des ersten Geréates.

- 32 Configurations g Garite
48, TitroLine alpha plus

G MNeues Gerat

B8 E eispielkonfiguration

€7 Users 75 Gerdt laschen
+- %% System tracer —
.@ it trail . Ermitteln Iguration
GRTGUFaton Nafre Beispielkanfiguration
Auswahl COM Port COM3

Nach dem Hardwarescan wird mit einer Meldung angezeigt, wie viele Gerate gefunden werden. Alle
Gerate werden aufgelistet und auf aktiv geschaltet.

Wird kein Gerét oder nur ein Teil der Geréte erkannt, missen tberprift werden:
Einstellungen der Datentbertragungsparameter der Geréate
Verkabelung und ausgewahlte RS Schnittstellen

Kabel und Stecker (Orginalkabel, Korrosion,..)

Alle Geréate eingeschaltet?

Alle Gerate bereit zur Kommunikation?
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3.3. Zusatzliche Konfiguration erstellen

ﬂ Gerdte
Hardware l
Parameter
@ Einstellungen Kanfiguration
Configuration name TitroLine alpha plus
Auswahl COM Port Com3
Waage angeschlossen
Geratename TI_Alpha plus
Geriteadresse 1
Geratist an
Lnit size 20
Filllzeit Blrette [sec] a0
Dosierzeit Birette [sac] 100
pH Steigung Messeingang A 1]
pH Nullpunkt Messeingang A ]
pH Steigung Messeingang B i
pH Mullpunkt Messeingang B 1]

Geratename T110
Gerateadresse 2
Geratist an
Lnit size 20
Fiillzeit Blrette [sec] a0
Dosierzeit Bilirette [sec] 100
Gerdtename TVW280
Gerateadresse 3
Geratist an
G Gerate
Hardware l
Parameter
9 Einstellungen Konfiguration
Configuration name Meue kKonfiguration
Auswahl COM Port COmM3

YWaange angeschlossen

3.3. Zusatzliche Konfiguration erstellen

Eine weitere Konfiguration wird nach dem gleichen Muster erstellt:
Namen fir neue Konfiguration eingeben
RS-Schnittstelle auswahlen

Waage aktivieren, wenn direkt angeschlossen

Hardware ermitteln

Configurations Korfiguration | Da

.JEL, TitroLine alpha plus —
AL Beizpielkonfiguration Ic|‘= tew

Zunachst auf der linken Seite ,,Configurations* markiert und dann wird der Menupunkt ,Konfiguration*
und ,Neu" ausgewahlt. Es erscheint ein Fenster mit der Bezeichnung ,Record Editor“. Dort wird der
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3.4. Uberprifen einer Konfiguration

Name der Konfiguration eingetragen. Der Name sollte nach den gleichen Kriterien vergeben werden,
wie das schon beim Erstellen der Konfiguration empfohlen ist.

Die verfligbaren Schnittstellen werden angezeigt und die Schnittstelle mit den angeschlossenen
Geraten wird ausgewahlt. Ist eine Waage angeschlossen, wird das entsprechende Feld markiert.

Record Editor D

Heue Konfiguration
COM3 b

 OK X Abtrechen |

Anschliel3end wird die Konfiguration ermittelt und angezeigt, wie das schon bei der ersten
Konfiguration der Fall war.

- @I Configurations G Gerte

M, TitraLine alpha plus
{8, Eeizpielkonfiguration b ﬂ MNeues Gerst
Meue Konfiguration ™ Gerat laschen

£ Users
+ ‘,_". Syztem tracer . Errnitteln

3.4. Uberprifen einer Konfiguration

Die Konfiguration wird markiert und der Menupunkt ,Gerate* und ,Ermitteln” ausgewahlt. Nach kurzer
Zeit wird in einem Fenster die Anzahl der angeschlossenen Gerdte angezeigt. Wahrend des
Vorganges erscheint eine Sanduhr. Erscheint diese Sanduhr nicht, kann TitriSoft die serielle
Schnittstelle nicht ansprechen. Dann muss die serielle Schnittstelle Uberprift werden.

- @I Configurations G Gerte
M, TitraLine alpha plus

G Meues Gerat

> Gerat laschen

8L, Eeizpielkonfiguration
D8 Meus Konfiguration

£ Users
+- %% System tracer . Errnitteln
B Audit brai

Nach der Ermittlung werden alle ermittelten Gerate angezeigt. Alle Gerate, die einen Haken bei ,Gerat
ist an“ haben, konnten erkannt werden. Da beim Daisy Chain Prinzip alle Geréte nacheinander
geschaltet sind, kdnnen Gerate nach einem ausgeschalteten oder defekten Geréat nicht mehr erkannt
werden.

Geratename

Gerdteadresszea 1

Geratist an
Init size 20

Flllzeit Birette [sec] 30

Dosierzeit Birette [sec) 100
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3.5. Erganzen oder Loschen von Geraten

3.5. Erganzen oder Loschen von Geréaten

Wenn an einer Konfiguration neue Gerate hinzugefligt werden, kdnnen diese durch eine neue
Ermittlung erkannt werden, wie es schon in bei der Erstellung einer neuen Konfiguration beschrieben
wurde.

Gerate kdnnen auch ohne dass sie angeschlossen sind, einer Konfiguration hinzugefligt werden. Es
stehen dann aber einige Eigenschaften nicht zur Verfigung.

- Configurations G Gerite
&=, TiroLing alpha plus

&, Beispislkonfiguration ; E Meves Gerat

&, Meue Konfiguration H ¥ Gerat laschen
7 | lzers i _

Die Konfiguration wird markiert und der Menipunkt ,Gerate" und ,Neues Gerat" ausgewahlt. Er
erscheint ein Fenster, in dem das Gerat und die Adresse ausgewahlt werden kénnen.

Tvp | TitroLine Alpha Plus ﬂ

Adresse: E

W OK X bbrechen |

Bei einem TL alpha plus erscheint kein Name und das Gerét hat keine Markierung beim Menipunkt
.Gerat ist an“. Die Parameter fur den Aufsatz, Dosiergeschwindigkeit, Flllgeschwindigkeit sind nur
Voreinstellungen. Die Kalibrationswerte der pH-Elektroden sind auf ,0“ gesetzt, da sie ja (noch) nicht
existieren.

ﬂ Gerate
Hardviare l
Parameter
a Einstellungen Konfiguration
Canfiguration name MHeue Kaonfiguration
Auswahl COM Port COmM3

Waage angeschlossen

1

Gergteadresse 1

Geritist an ]
IUnit size 20

Fillzeit Birette [sec] 30

Dosierzeit Blirette [sec) 100

pH Steigung Messeingang A ]

pH Mullpunkt Messeingang A ]

pH Steigung Messeingang B ]

pH Mullpunkt Messeingang B ]

Ein Gerat kann in einer Konfiguration geléscht werden, indem zunadchst die Zeile mit dem
Geratenamen markiert wird.
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3.6. Kompatibilitatsliste von Geraten

J ﬂ aerdte

Hardware I

Parameter

@ Einstellungen Konfiguration

Configuration name TitroLine alpha plus

Auswahl COM Port COom3

YWaade angeschlossen

Geratename

mardtoardracco 1

Mit dem MenUpunkt ,Geréate" und ,, Gerét Ioschen” wird das Gerat aus der Konfiguration geldscht.

J ﬂ Gerste

Fg Meues Gerit

. Gerak [Bschen

{3 Ermitkeln

MHeue Kan
Auswahl COM Port COmM3
Waage angeschlossen

\l"
b17

Geratename

3.6. Kompatibilitatsliste von Geraten

Die Gerate kénnen grundsétzlich nach den Eigenschaften Dosieren und Messen eingeteilt werden.
Ein Dosiergerat hat die Merkmale: Aussatzgrof3e, Dosiergeschwindigkeit und Fillgeschwindigkeit,
sofern das Gerat diese Einstellungen per Software unterstitzt. Ein Titrator kann messen und benétigt
fur die die pH-Werte die Kalibrationswerte Steilheit und Nullpunkt. Die Messeinheit wird entsprechend
angezeigt.

Probenwechsler TW xxx werden im Titrations-Center konfiguriert und haben die Eigenschaften:
B TellergroRe
B Spllpositionen
B Anschluss einer Spilpumpe
B Warteposition (Position fur die Elektrode nach der Titration)

Die folgende Tabelle zeigt die verfigbaren Gerate und ihre Eigenschaften an.

Gerat Dosieren Messen H Kalibration

TR 250 - B Messeingange A und B Im Titrations-Center
B pH, mV, pA, °C, s, %T, von TitriSoft
mS
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T 110 plus m 1,5, 10, 20, 50 ml - -
B Dosiergeschwindigkeit
B Fillgeschwindigkeit

T 200 m 1,5, 10, 20, 50 ml - -
B Dosiergeschwindigkeit
B Fllgeschwindigkeit

T 110 m 1,5, 10, 20, 50 ml - -
B Dosiergeschwindigkeit
B Fllgeschwindigkeit

T Universal H 20, 50 ml - -
B Dosiergeschwindigkeit

T 97 m 20, 50 ml - -
B Dosiergeschwindigkeit

TW alpha plus - - -

TW alpha - - -

TW 280 - - -

3.7. Anlegen von Anwendern

Der Menupunkt fir die Konfiguration von Anwendern steht nur Anwendern mit der Berechtigung
LAdministrator zur Verfigung. Andere Anwender kénnen diesen Menipunkt nicht sehen.

K\j Mavigator
+ Confiqurations
7 Users

+- 8, System tracer

Er Audit trai

Die Anwender haben folgende Eigenschaften:

Anwenderberechtigung oder —typ
Anmeldenamen

Vollstandiger Name

Funktion

Aktiv oder inaktiv

Passwort
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€% anwender &5 Drucken ':; Pudf

Apwender l Einstellungen Anwender

Anwender Typ =

Name Vollstandiger Name T Funktion Passwort

- Anwender Typ @ Routineanwender

system system user e
- Anwender Typ @ Anwender

op op: standard operatar TitriSoft Operatar R

-l Anwender Typ @ Fachmann

user uszer The standard user Experienced Labarant R R

test Testpersan Experienced Laborant RS
-l Anwender Typ @ Laborleiter

au AdUser Laboraty Manager ey

CK Christoph Kapteina Advanced slave R R
(- amwender Typ @ Administrator

VS sys: The standard super user Reprove Manager R R

ad ad: Administratar Administratar R e

niels ikke Administrator ]

JP Juergen Peters Syetermn Manager ey

Sysop Systermn Operator Systerm Verwalter R |

Passworter werden nicht angezeigt.

Die Sortierung (auch mehrfache) ist einfach méglich, indem das Uberschriftenfeld mit der Maus
markiert wird und dann mit der Maus nach oben gezogen wird.

@ Arwwender % Crucken ':; Pdf

Anender ] Einztellungen .ﬁ.nwender]

Anwender Typ Vollstandiger Name

Eine Sortierung nach bestimmten Feldern ist mglich, indem die Uberschrift angeklickt wird.

Ein neuer Anwender wird tGber den Menupunkt ,Anwender” und ,Neu“ angelegt.

€% anwender | S Drucken Ty Pdf
'£|Q Meu wender]
2 Léschen

aé’ Passwort [Gschen

Der Anwender Typ wird aus Liste ausgewahlt, die Funktion ausgewahlt oder eingetragen. Der Name
ist der Einlog-Name, der in der Dokumentation durch den vollstandigen Namen ersetzt wird. Der
Anwender wird aktiv geschaltet und gegebenenfalls mit einem Passwort versehen. Dieses Passwort
muss beim ersten Login ersetzt werden. Wenn kein Passwort vergeben wird, braucht auch im Login-
Fenster kein Passwort eingetragen werden.
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3.7.

Anlegen von Anwendern

Record Editor D

Rowtineanwender b

Rambo

Rita Rambach-Bosel|

Titrations-Laborantin hd
 OK X Abtrechen |

Eine Liste der Anwender lasst sich, auch sortiert nach bestimmten Kriterien, drucken oder als pdf-

Datei speichern.

+ @. Configurations
7 Users

m Arwwender

+ ‘,‘. System tracer Anwender l Einz

.
% Drucken | . Pdf
&h Liste der Anwender drucken

Configurations

+
7 sers

+- %% Syster tracer
- d . - -

!}3 Anwender % Drucken

Anwender l Einztellungen fn

. pdf

'1 Liske der Anwender als pdf

Der Ausdruck ist vordefiniert und kann nur durch die Sortierkriterien und die Sortierung der Spalten

angepasst werden.

Die pdf-Ausgabe erfolgt automatisch mit vordefiniertem Namen in ein vordefiniertes Verzeichnis. Die

Liste der Anwender ,User" im Verzeichnis ,Userlist”, die ein

zelnen Anwender unter ,,Others".

= 23 Schatt Instruments GmbH

= IC3) Tikrisoft 2.6

=) Log
= |25 FOF
|5 Others
Mame Grofe
T8 User list_14.05.2006 13-44-5... 19KE  &Ad

Tvp

Gedndert am

obe Acrobat-Dok..,  14,05.2006 1344

= 15 Schott Instruments GmbH

= 125 TikriSoft 2.6

) Log
= IC5) FOF
I Userlist
Mame arife . Typ Gedndert am
'@User settings report_13.05.2, .. 7KE Adobe Acrobat-Dok,..  13.05.2006 14:15

'@ ser settings report_13.05.2,., TKB
'@User settings report_13.05.2. .. 7EB
EUser settings report_13.05.2. .. 7EB

Adobe Acrobat-Dak. ..
Adobe Acrobat-Dak, ..
Adobe Acrobat-Dak, ..

13.05.2006 13:21
13.05.2006 13:09
15.05.2006 13:05
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Lkor fist grouped on : Arwender Typ

Adminiztrator
Mame  [fwbllstdndiger Mame [itiv |[Funbtion Pas=zwort
Ey=sop  [System Operator iahr  |System ‘Wenealtter

Routineanwender

wEtem watem user hr RARRARARAARARARN
F F rmz | F:x:x:x:x:x
Fachmann
r.lser r.lser: The standard user [ulfahr |E-cperienced Laborart F’“‘"“““"*““*
XXXXXIXIIIIX
Administrator
Isyg Isys: The standard super user [ulfahr |Reprmre MEnager F’“‘"“““**““*
EEREEIEEEE

Mimerem dem

3.8. Anwenderkonzept mit Berechtigungen

Es werden folgende Anwender-Typen unterschieden:

B Routineanwender — Kann Analysen in Arbeitslisten abarbeiten und dokumentieren, kann
Arbeitslisten erstellen und einstellen.

B Anwender — kann zusatzlich auf die Datenbank zugreifen zwecks nachtréaglicher Berechnung
oder Dokumentation.

B Fachmann — kann zuséatzlich Konfigurationen, Variable und Methoden erstellen und
veréndern. Kann auf alle wesentlichen Funktionen von TitriSoft zugreifen

B Laborleiter — kann zusétzlich zum Fachmann Proben und Methoden freigeben

B Administrator — beinhaltet zuséatzlich die Anwender- und Systemverwaltung, kann unter
bestimmten Bedingungen Methoden oder Ergebnisse léschen

Die beiden Typen Routineanwender und Anwender kénnen Titrationen ablaufen lassen und die Arbeit
im Titrations-Center organisieren. Dazu kdnnen sie Arbeitslisten erstellen, Probenlisten konfigurieren
und auch jederzeit dokumentieren. Grafiken stehen jedoch nur solange zur Verfigung, bis die
Software verlassen wurde. Danach ist die Grafik nur noch in der Datenbank sichtbar. Anwender
kénnen zusatzlich mit der Datenbank arbeiten. Dort ist es auch mdglich Nachberechnungen
durchzufihren und weitere Dokumentationen zu erstellen.

Der Fachmann kann im Grunde alle Funktionen der Software nutzen, aul’er Freigaben und die
Administrator Funktionen.

Die Administrator Funktionen sind:
B Anwenderverwaltung
B Alle Loschfunktionen

Loschfunktionen sind automatisch mit einer vollstandigen Kopie der ganzen Datenbank verbunden.

Die Anforderungen an das Passwort kdnnen vom Administrator global fir alle Anwender festgelegt
werden:
B Intervall fir Passwortdanderungen in Tagen (Automatisch erfolgt die Abfrage eines neuen
Passwortes nach diesem Intervall)
B Mindestlange des Passwortes in Zeichen, Zahlen oder Buchstaben
B Eine Markierung bei ,Zahl erforderlich* bedeutet, dass mindestens eine Zahl im Passwort
vorhanden sein muss
B Eine Markierung bei ,Sonderzeichen erforderlich” bedeutet, dass mindestens ein
Sonderzeichen neben den Buchstaben und Zahlen im Passwort vorhanden sein muss.

Die Einstellungen fiir eine Erinnerung an die Speicherung der Datenbank werden vom Administrator
auch hier vorgenommen. Das Intervall bezieht sich auf Tage. Die Einstellungen sind an dieser Stelle
untergebracht, weil hier nur der Administrator zugreifen kann.
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Arwender  Einztellungen Arwender l

Fh

azzword zettings

Intervall fiir Snderung

T

Mindestlange Paszwort o

Zahl erfarderlich

-

Sonderzeichen eforderlich [

Einztellungen D atenbank:

Backup Intervall

o

3.9. Erstellen und Loschen eines Anwenders

Anwender werden angelegt, wie in Kapitel 3.7 beschrieben.

Anwender kénnen nur so lange geldscht werden, wie keine Datensatze mit ihnen verbunden sind.
Sobald ein Anwender Methoden erstellt oder Analysenergebnisse erzeugt hat, kann ein Anwender

nicht mehr geléscht werden.

Wie bei jedem Léschvorgang ist auch hier die Eingabe einer weiteren Person erforderlich. Da nur
Administratoren Berechtigung zur Anwenderverwaltung haben,

Administratorenrechte haben.

muss diese Person natirlich

Der Léschvorgang findet ber das Meni ,Anwender” ,Loschen” statt. Die Bestatigung einer weiteren
Person mit Berechtigung ist erforderlich.

+ @I Configurations
7 sers

+- %, Syzter tracer

Gy Audit trail

Administratar

Administrator
Laborleiter
Fachmann
Laborleiter
Routineanmwender

JP
au
test
Ck

Famho

@ Anwender

-‘fﬁ Meu

% Drucker

II! Lischen

i Passwort laschen

Electronic signature

Arwmender |S_'r'$

Fazswort

xm1

W OK

x Ahbbrechen |

Eine Sicherheitsmeldung verhindert unbeabsichtigte Loschungen.

2

\‘__#

Sicher Selected user ldscheny
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Der Datensatz kann nicht geléscht oder gedndert werden, da die Tabelle '6UDIT_TRAIL' in Beziehung
stehende Datensatze enthalt

Sobald ,Elektronische Datensatze* des Anwenders in der Datenbank vorhanden sind, ist eine
Léschung nicht mehr moglich!

3.10. Andern Anwenderlevel und Passwort

Eine Anderung von Berechtigungsebene, des vollstandigen Namens und der Aufgabe im Labor

kdnnen durch editieren jederzeit verandert werden. In der FDA-Version wird dabei ein Eintrag im Audit
Trail erzeugt.

Rambo e RambecrBosel |

Arwvender

Fachmann
Laborleiter
Administratar

| Titrations-Laborantin - .

[itrations-Labarantin

| || Cancel |

Auch die Aktivierung oder Deaktivierung ist entsprechend méglich.

Titrations-Laborantin
Ein Passwort kann durch den entsprechenden MenUeintrag erfolgen oder indem das Passwort des

Anwenders markiert und geléscht wird. Hat ein Anwender kein Passwort, so kann er ein neues
Passwort beim Start der Software vergeben und braucht kein altes Passwort einzugeben.

@Enwender %Qruckﬂr
Q Meu

> Léschen

I! Passwart [dschen |
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3.11. Tracen der RS-Konfiguration und des Methodenablaufs

In TitriSoft werden Fehlermeldungen und das Starten von Methoden und Arbeitslisten in einer Trace-
Datei kontinuierlich gespeichert. Wenn der Systemtracer auf der linken Seite im Explorerfenster
markiert ist, erscheint in der Mitte eine Liste der gespeicherten Dateien. Diese Dateien werden mit
dem Datum im Dateinamen eindeutig gekennzeichnet. Wenn die Software mehrfach am Tag gestartet
wird, werden die neuen Informationen angehangt.

IS navigator Konfiguration

|+ &, Configurations & Log-Datei
m Users

Alles aufzeichnen

D TSu:uft 2005 03-07.log

O TS5oft-2006-03-08.log
[ TS5oft-2008-03-09.log
07 TS5oft-2006-05-13.log
07 TSoft-2006-05-14.lag

> Log Datei laschen

494

TSoft-2006-03-07 log
TSoft-2006-03-08.1og

B6S TSoft-2006-03-09.l0g

By fuidit rail

B Audit ra 4164 TSoft-2006-05-13.log
272 TSoft-2006-05-14 log

Um die Dateien in der Routine nicht zu gro3 werden zu lassen, kann man zwei Stufen einstellen:
B Standard: Es wird der start und das Beenden von Methoden und Arbeitslisten eingetragen
und Fehlermeldungen
B Alles Aufzeichnen: Zusatzlich wird die serielle Kommunikation von PC und Titrationsgeraten
aufgezeichnet.
Es wird alles aufgezeichnet, wenn ,Alles aufzeichnen* mit einem Haken markiert ist.

E! Configurations %% | og-Datei

£ Users
S tracer |-| W | dlles aufzeichnen
D TSth 2006-03-07 lag q

i3 Dateien akkualisieren
[ TSoft-2006-03-08.lag

[ TSoft-2008-03-09.lag

Fh —me s mmmm mm =

X Log Datei laschen

3.12. Tracer Konzept

Der Tracer dient in erster Linie dazu Probleme aller Art zu dokumentieren und damit schnell und
einfach deren Ursache herauszufinden.

Die entstehenden Dateien werden als reine Textdateien auf dem PC gespeichert, damit nicht
besondere Tools zur Bearbeitung erforderlich sind. Da alle elektronischen Eintrdge automatisch in der
Datenbank gespeichert werden und auch alle Anderungen im Audit Trail (FDA Version) mitgespeichert
werden, gibt es fiir das Mitschreiben der Informationen in der so genannten Log-Datei keine Normen
oder Regeln.

Es werden die Spalten Uhrzeit, Anwender und ,Source und ein Kommentar gespeichert. Bei der
Dokumentation der RS Kommunikation werden die Kommandos vom PC an die Gerate als auch die
Informationen der Gerate an den PC gespeichert.

Die folgenden Zeilen zeigen, dass TitriSoft nach den angeschlossenen Geraten mit dem Kommando
RH auf Adresse 01 und 03 fragt. Es antworten jeweils ein TL alpha plus mit Adresse 1 und ein
Probenwechsler auf Adresse 3 mit ihrer Identitét:

10 1 12 9 5 'Snd: 01RH

10 1 13 9 5 'Rev: 01ldent:Tl_Alpha plus'

10 1 12 9 5 '‘Snd: O3RH *
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10 1 13 9 5 'Rev: 03ldent: TW280'

Die Antworten konnen zeitversetzt kommen und werden von TitriSoft in den richtigen Bezug
zueinander gesetzt.

I T50ft-2005-10-13.log - Editor

Datei  Bearbeiten Format  Ansicht 7

10 57 41 S 5 "Row: 01y ~
10 57 41 =} 5 ‘shd: 0lRA ' y
10 57 41 S 5 "Rov: OLAUFSATZ:Z20'

10 57 41 =} 5 ‘shd: 0lLc

10 57 42 S 5 "Row: OLRP: W1 = 65.97 ; S1 = -57.71 ; N2 = F.04 ; 52= -58.13°
10 57 42 =} 5 ‘shd: 01FEL

10 57 42 G 5 "Row: 01y

10 57 42 =} 5 ‘shd: 0lga !

10 57 42 9 5 "Rew: 01y

10 57 42 =} 5 ‘shd: 0304 "

10 57 42 9 5 "Rew: 03Y'

10 57 42 = 5 ‘shd: 03PTHZ24

10 57 42 9 5 "Row: 03Y'

10 57 42 S 5 ‘shd: 03KH '

10 57 42 9 ] "Rev: 03Y'

10 57 42 S 5 ‘shd: 03pP1

10 57 45 9 5 "Row: 037

10 57 45 S 5 ‘shd: 03KH '

10 57 45 9 5 "Row: 037

10 57 45 =] 7 'start ana'lys’ls: test stirrer'

10 57 45 =} 5 ‘shd: 0l0E

10 57 445 S 5 "Row: 0L1Y'

10 57 45 =} 5 ‘snd: 03057

10 57 47 S 5 ‘shd: 03Qs7

10 57 49 =} 5 "Row: 03v'

10 57 54 G 5 "Row: 037"

10 57 54 9 5 ‘snd: OLFva

10 57 54 9 5 "Rew: 0L1Y

10 57 54 =} 5 ‘shd: 01m

10 57 54 9 5 "Row: 01 M: -182.0 my'

10 57 54 = 5 ‘shd: 01m

10 57 54 9 5 "Row: 01 M: -190.6 my'

10 57 54 S 5 'Count: 0, pH: -190,6000' 2

3.13. Tracer Ein- und Ausschalten

Grundsatzlich lasst sich der Tracer nicht abschalten. Jedoch entstehen grof3e Dateien nur, wenn auch
die RS Kommunikation mitgespeichert wird. Die kann Uber markieren mit der Maus des
entsprechenden Menipunktes umgeschaltet werden. Ist dort ein Haken gesetzt, wird die RS
Kommunikation mitgespeichert. Es kénnen dann Dateien mit einer Grof3e von mehr als einem
Megabyte pro Tag entstehen.

¥ @ Configurations &%, Log-Datei
@

ll ) | dlles aufzeichnen

E {3 Dateien aktualisieren

= bracer

ail

4 ¥ LogDatei laschen

+ @I Configurations al, Log-Dated
£ Users *

¥ “ﬁ‘ : |-| Alles aufzeichnen
’{5? Avdit trai E {3 Dateien aktualisisren

2 7% Log Datei ldschen

3.14. Arbeiten mit Trace-Dateien in TitriSoft oder auf Betriebssystemebene

Wie schon in Kapitel 3.11 gezeigt, kann der Inhalt jeder Trace-Datei in TitriSoft angezeigt werden. Es
kann auch nach verschiedenen Kriterien sortiert werden, indem die entsprechende Uberschrift mit der
Maus markiert wird.
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Die Ubliche Art mit der Trace-Datei umzugehen wird jedoch auf WINDOWS Ebene sein, indem die
Datei mit dem WINDOWS EDITOR oder WINWORD geladen und untersucht wird.

Es ist auch mdoglich, bei Problemen diese Dateien per Mail an den Kundendienst bei Schott
Instruments zu schicken. Es empfiehlt sich die Dateien mit einem geeigneten Packprogramm zu

komprimieren. Die Kompressionsrate ist sehr hoch, es entstehen kleine Dateien, die sich schnell per
Mail verschicken lassen.

Die Dateien befinden sich mit dem Datum im Dateinamen im Verzeichnis:

\Programme\Schott Instruments GmbH\TitriSoft 2.6\Log

= |2 Schott Instruments GmbH - r%,l TSoft-2006-05-14.lag LEB Textdokurment 14.05.2006 12:27
= | 2) TitriSoft 2.6 r;_,l TSoft-2006-05-13.lag SKE Textdokument 13.05.2006 22:12
_} r;_1 TSoft-2006-03-09.log 1KE Textdokument 09.03.2006 01:43
= |2 PDF r;_1 TSoft-2006-03-08.log 1KE Textdokument 09.03.2006 00:54
| Others E’l TSoft-2006-03-07.log 1KE Textdokument 07.03.2006 23:46

|2 Userlist
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4. Methoden Center

Im Methoden Center werden die Methoden erstellt, nachdem eine Konfiguration erzeugt wurde. Ohne
die in einer Konfiguration definierten Gerate kann eine Methode nicht vollstandig erstellt werden.

Titrationseinheit TitriSoft 2.60 P - [Methoden Center] EEEE

Navigator M eth ode n Ce “te r t_’j Hilfe & Change password Logoff
TitoLine alpha plus! Methode
Acid Bage with MalH
pH-Test 20 Methode |
?hml'?u Methodenname 4 Status Verandert Anwender
(=2 £3 N N N . .
Caibration Fluoride Acid Base with MaoH Ertwicklung [10.03.2006 13:31:34 | CK
Fledos with Thiosulfate | Ca and Mg with EDTA Ertwicklung |13.03.2006 16:53:44 | CK
ﬁaaﬂd Mawit_:EDT*’-\ Lir|Ca and My with EDTA Linear Entwicklung |13.03.2006 171348 |CK
E3EUNe Fllonde " N .
Ca and Mg with EDTA Calibration Fluoride Entwicklung | 13.03.2006 09:22:53 CK
Standard Addtion Fluoride | Chlorid Ertwicklung |07.04.2006 09:47:35 | CK
Test DH_aﬂdUﬁ_ 5 Measure Fluaride Entwicklung |09.03.2006 17:03:33 CR
tost Dosieruna it 2 Bidiet oy e Entwickiung | 24.04.2006 150243 | CK
Phospharsdure
Titer NaOH Phospharsaure Ertwicklung | 25.04.2006 15:36:43 | CK
MalH - HEl Redox with Thiosulfate Entwicklung |13.03.2006 11:45:43 o4
i Beispickonfiguration Standard Addition Fluoride Entwickiung |09.03.200617:17:35 | CK
4B Meus Konfiguration
T Fesuls TestEQs Entwicklung |08.03.2006 11:22:45 | ad
& Chemicals TestpH and ua Ertwicklung |05.04.2006 09:31:38 | CK
g E'”bal'sd l Titer NaOH Entwicklung | 11.042006 16:32415 | CK
B Sample data . —
4[] Electiodes pH-Test 20 Ertwicklung  |10.03.2006 11:25:32 | CK
test Dosierung mit 2 Biretten Ertwicklung [10.04.2006 131802 | ad
< >

ad: Administrator

r &3 Handbuch 2.6 00

Im linken Teil des Bildschirms sind die Konfigurationen mit den Methoden sichtbar. Jede Konfiguration
ist mit einem kleinen PC Symbol gekennzeichnet. Vor dem Symbol befindet sich ein + oder — Zeichen.
Durch Anklicken des + Zeichens werden die Methoden der Konfiguration angezeigt.

Unterhalb der Konfigurationen befinden sich die Methoden und die Variablen des Systems:

B Results oder Ergebnisse (Bezeichnungen fur Ergebnisse)

B Chemicals (Reagenzien mit Namen, Titer und Bestimmungszeit)

B Globals (Globale Variable, mit denen Ergebnisse innerhalb einer Methode oder zwischen
Methoden transferiert werden kdnnen)

B Sample data oder Probenvariable (Anwenderdefinierte Variablen, die in der Probenliste
eingegeben werden kdnnen und bei der Berechnung verwendet werden kénnen)

B Electrodes (Kalibrationskoeffizienten der Kalibration von lonensensitiven Elektroden werden
hier gespeichert)

Die Methoden sind auf der linken Seite aufgefiihrt. Auf der rechten gréReren Seite sind die Methoden
mit Zusatzinformationen aufgelistet:

B Name

B Status

B |etzte Anderung

B Name des Methodenerstellers
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4.1. Anlegen von Variablen

Variable koénnen angelegt werden, bevor eine Methode erstellt wird oder auch wahrend der
Methodenerstellung. Sie kdnnen in mehreren Methoden enthalten sein. Die Variablen Chemicals,
Globals, Sample Data und Electrodes sind global und kdnnen in allen Methoden eingesetzt werden,
ihre Zahlenwerte stehen allen Methoden in gleicher Art und Weise zur Verflgung. Bei den Results
stehen die Namen allen Methoden zur Verfiigung, die Zahlenwerte sind jedoch nur in der aktuellen
Methode definiert.

4.1.1. Anlegen von Reagenzien

Reagenzien werden angelegt, indem auf der linken Seite ,Chemicals* angeklickt werden. Mit dem
Menu ,Merkmal“ wird ein neues Reagenz mit ,Neu“ angelegt. Der Namen sollte das Reagenz und die
Konzentration beinhalten. Grundsatzlich ist man in der Bezeichnung jedoch frei. Je langer der Namen
ist, desto eindeutiger ist das Reagenz gekennzeichnet. Da die Namen der Reagenzien jedoch auch in
Uberschriften von Tabellen stehen kénnen, kénnen diese dann sehr uniibersichtlich werden.

5 Mavigator

+ B TitroLine alpha plus
L, Beizpielkonfiguration
[, Meus Konfiguration

Merkmal

| [0 meu

% Results 25 ldschen
.&. Chemizals !
% Global: NEIOH |:|,1 maolfl
E? Sample data AgO3 0,1 malfl
+-f ] Electrodes Thiasulfate 0,1 moll

Die Eigenschaften der Reagenzien sind:
B Wert des Titers
B Maximalwert, bei Uberschreitung wird der Wert farbig gekennzeichnet
B Minimalwert, bei Unterschreitung wird der Wert farbig gekennzeichnet
B Datum, wann zuletzt bestimmt

Metkmal
Uberblick |
Name Wert Min Max Bestimmt
‘MadH 0,1 mali 1
AgMO3 01 moli 1
Thinsulfate 0,1 maolil 1
EDTADQ,1 rmoli 1

Fluoride 0,01 malil

Die Bezeichnung des Reagenzes kann auch bei der Methodenerstellung eingegeben werden.
Reagenzien (Chemicals) werden meist in mehreren Methoden eingesetzt und sind globale Variable.

Birette fillen
9 Einstellungen fir Titration
Endpunkt auswerten

AgMO3 0,1 moli
Thiosulfate 0,1 malf
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4.1.2. Anlegen von Ergebnissen

Ergebnisse werden angelegt, indem auf der linken Seite ,Results" angeklickt werden. Mit dem Meni
.Merkmal“ wird ein neues Reagenz mit ,Neu“ angelegt. Der Namen sollte einen verstandlichen Namen
beinhalten. Grundsatzlich ist man in der Bezeichnung jedoch frei. Je langer der Namen ist, desto
eindeutiger ist das Ergebnis gekennzeichnet. Da die Namen der Ergebnisse jedoch auch in
Uberschriften von Tabellen stehen kénnen, kénnen diese dann sehr uniibersichtlich werden.

E\j Mavigator

+ 8L Titroling alpha plus
8, Eeizpizlkonfiguration
M Meus Konfiguration

Merkmal

= G N X laschen
.@ Chemizals -

B Globals Seli

B Sampls data EQ1inml

Die Eigenschaften der Ergebnisse sind:
B Namen des Ergebnisses
B Maximalwert, bei Uberschreitung wird der Wert farbig gekennzeichnet
B Minimalwert, bei Unterschreitung wird der Wert farbig gekennzeichnet

Die Namen werden mit der Einheit zusammen eingegeben. Beispiele sind:

OH-Zahl mg KOH / g
Wassergehalt in %
Aquivalenzpunkt (EQ) in ml

Es kdnnen nur solche Ergebnisse dokumentiert werden, die als ,Results”, ,Titer* oder ,Global*
definiert wurden. Wird keine Aquivalenzpunkt als Result definiert, ist dieser auch nicht in der
Dokumentation als Ergebnis vorhanden. Die Ergebnisse kénnen auch im Formeleditor definiert
werden. Hier werden auch andere Eigenschaften festgelegt, die z.B. die Anzahl der Dezimalstellen.

Merkmal
Uberblick ]

Name Min Max
Ecrinml

EQ 1 in ml

EQ Zinml

Die Bezeichnung der kann auch bei der Methodenerstellung eingegeben werden. Die Namen der
Ergebnisse (Results) werden meist in mehreren Methoden eingesetzt, die berechneten Zahlenwerte
sind jedoch nur in der aktuellen Methode bekannt.

4.1.3. Anlegen von Globalen Variablen

Globale Variable werden angelegt, indem auf der linken Seite ,Globals" angeklickt werden. Mit dem
Menu ,Merkmal“ wird ein neues Reagenz mit ,Neu“ angelegt. Der Namen sollte einen verstandlichen
Namen beinhalten. Grundsatzlich ist man in der Bezeichnung jedoch frei. Je langer der Namen ist,
desto eindeutiger ist die Variable gekennzeichnet. Da die Namen der Globalen Variablen jedoch auch
in Uberschriften von Tabellen stehen kénnen, kénnen diese dann sehr uniibersichtlich werden.
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m Mavigator

+- L TitraLine alpha plus Merkmal
B Eeizpielkonfiguration - _
B Meue Konfiguration Uberblick l
.@ Chemizals -
% Glohals Blindwert

Die Eigenschaften der Reagenzien sind:
B Namen des Globalen Wertes
B Vorbelegter Wert
B Maximalwert, bei Uberschreitung wird der Wert farbig gekennzeichnet
B Minimalwert, bei Unterschreitung wird der Wert farbig gekennzeichnet

Die Namen werden mit der Einheit zusammen eingegeben. Beispiele sind:

Blindwert in ml
Zahler
Molekulargewicht in g
Dichte g/ml

Merkmal
Uberblick ]

Name Wert Min Max
‘Blindwert 0,02 0 0,04

4.1.4. Anlegen von Probenvariablen

Probenvariable werden angelegt, indem auf der linken Seite ,Sample Data“ angeklickt werden. Mit
dem Menl ,Merkmal* wird ein neues Reagenz mit ,Neu“ angelegt. Der Namen sollte einen
verstandlichen Namen beinhalten. Grundsatzlich ist man in der Bezeichnung jedoch frei. Je langer der
Namen ist, desto eindeutiger ist das Ergebnis gekennzeichnet. Da die Namen der Sample Data jedoch
auch in Uberschriften von Tabellen stehen kénnen, kénnen diese dann jedoch sehr uniibersichtlich
werden.

!5 Mavigator

+ .JEL, TitroLine alpha plus Merkmnal
8, EBizpislkonfiguration —
M8, Meus Konfiguration Uberblick. l
Z Resuls m
.&. Chemicals )
B Globals Dichte
E:g 5 arnple data

Das Besondere von Probenvariablen ist die Mdglichkeit, den Zahlenwert im Titrations-Center zu jeder
Probe individuell eingeben zu kénnen.
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4.1. Anlegen von Variablen
4.1.4. Anlegen von Probenvariablen

Probenliste  Drucken Pdf

Probenliste | Einstellungen | Eigenschaften

Position Status Methode Bezeichnung Probenmenge Dichte Datum EQ inml
1 In%orbereitung | Chilorid 0 0,998
2 Inorbereitung | Chilorid 0 0,998

Um im Titrations-Center eine Probenvariable hinzuzufligen, wird in der Arbeitsliste die Registerkarte
.Eigenschaften” ausgewahlt und unter dem MenlUpunkt ,Eigenschaft® eine Probenvariable
hinzugefugt.

Eigenschaft Drucken Pdf

F'ru:ul:uenliste] Einstellungen  Eigenschaften l

Titrations Center

Eigenschaft | Drucken  Pdf
FIE Probenvariable hinzufiigen aiten l

2% Probenvariable ldschen

Der hier ausgewahlten Probeneigenschaft ,Dichte* kann ein anders lautender Titel gegeben werden,
der in der Tabelle auf dem Bildschirm oder im Ausdruck erscheint. Es wird markiert, ob die Variable
auf dem Bildschirm, im Ausdruck oder auch beim Export in der Tabelle enthalten sein soll.

Record Editor.

o OK X bbrechen |

Eigenschaft Drucken Pdf @5tart

Froberliste ] Einstellungen Elgenschaften ]
Eigenschaft Titel Probenliste Bericht Expo
Fosition System Fosition
Status Systemn Status
iethode System Methode
Bezeichnung Systemn Bezeichnung
Frobenmenge System Frohenmenge
Analysendaturm System Datum
Amwender System Anwender

EODEHEDRDERREE
EODEEDREERERE
OooooooOuos

EQin ml Ergebnis EQ in ml

Die Eigenschaften der Probenvariablen sind:
B Namen der Probenvariable
B Vorbelegter Wert
B Maximalwert, bei Uberschreitung wird der Wert farbig gekennzeichnet
B Minimalwert, bei Unterschreitung wird der Wert farbig gekennzeichnet

<]
<]
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Merkmal
Uberblick ]

Name Wert Min Max
Dichte 0,998 0,95 14

Die Probenvariable kann auch einen Text, z.B. einen Kommentar, beinhalten, wenn kein Zhalenwert
festgelegt wird und die Eingabe des Kommentars nicht mit <Enter> bestatigt wird.

4.2. Erstellen einer Methode

Die Methoden bestehen aus einzelnen Bausteinen. Die wichtigsten Bausteine sind der Titrations-
Baustein und die Berechnungsformel. In der Regel ist eine Titrationsmethode aus einem Titrations-
Baustein und ein der mehreren Formeln zusammengesetzt.

Um eine Methode besonderen Anforderungen anzupassen, kann eine Methode auch aus mehreren
Bausteinen zusammengesetzt werden. Mehrere Ttrations-Bausteine fligen die erzeugten Datenpunkte
dem globalen Feld der Titrationskurve zu. Ebenso Bausteine mit Messwerten und Dosierungen.
Mo6chte man die Datenpunkte bis zu einem bestimmten Punkt nicht in der Titrationskurve haben, kann
ein Reset der Daten an diesem Punkt eingefiigt werden. Die Titrationskurve beginnt dann an diesem
Punkt.

I Navigator Methoden Center
= ,E-, TitroLine alpha plus Methode PdF

Ely Acid Basze with NaOH

Ely Titer MaOH Methaden Infos Methndenahlaufl

B H'T est 20 Parameter

g . —

Bl Phosphorssure 9 Einstellungen fir die Methode

Zunachst wird auf der linken Seite eine bestehende Methode ausgewahlt, die im nachsten Schritt
verandert werden kann.

Um eine neue Methode zu erstellen, wird auf der linken Seite die Konfiguration markiert. Unter dem
Menupunkt ,Methode” wird ,Neu“ ausgewahilt.

% Mavigator

LN Titrol ine alpha plus Methade
DB Beispielkonfiguration
DB, Mewe Konfiguration b i .
%= Rezults ’i‘% Kopieren
% Chemicals n -

B Globals A Import  OH
By Sample data 0 Export TA
+- | Electrodes d ¥ Laschen T4 Linear

Calibration Fluoride

Der Name der Methode kann in beliebiger Form eingegeben werden. Der Name sollte widerspiegeln,
was mit der Methode gemacht wird. Ein zu langer Name geht auf Kosten der Ubersichtlichkeit.
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4.2. Erstellen einer Methode
4.1.4. Anlegen von Probenvariablen

Record Editor

—Meue Methode

W OK X Abbrechen |

Auf der rechten Seite des Bildschirms wird jetzt unter der Registerkarte ,Methoden Infos”
zusammengefasst, was alles auRer dem Methodenablauf an Informationen zur Verfiigung steht. Das
sind allgemeine organisatorische Informationen, Kommentare, Variable und die elektronische
Signatur.

Informationen zur ,Elektronischen Signatur® befinden sich in der Beschreibung zu den FDA-
Eigenschaften.

I avigator Methodel

- .E-. TitroLine alpha plus Methode  Pdf
Elf Acid Baze with HalH
Elg Titer HaOH Methoden Infos | Methodenablaut ]
Elg pH-T est 20 Parameter
Ely Chlorid : =
Bl Phosphorsiure a Einstellungen fir die Methode
Elg MaOH - HCI Mame der Methode Meue Methode
Elg TestEls Zuletztverandert 27.05.2006 16:23:20
Ely Test pH and ua .
Status Entwickiun
El@ Calibration Fluaoride . : .g
EM Bedox with Thinsuliate Erstellt wvan ad: Administrator
Ely test Dosierung mit 2 Biiret 9 kKommentar zur Methode
Ely CaandMgwithEDTA Lir |kommentar
Elf Measure Fluarde : o
Elekironische Signatur
Elf Ca and Mg with EDT& __ I LT
EN Standard Addition Fluoride | FTH™r
B[ FHeus Methode Funktion Priifer

Durch Anklicken der Doppelpfeile in den Uberschriften kénnen nur die Uberschriften oder auch der
zugehdrige Inhalt dargestellt werden.

Parameter

Parameter
a Einstellungen fir die Methode
Methode PdF

Q Einstellungen fir die Methode

Methoden Infos l M ethodenablauf ]

Parameter
@ Einstellungen fir die Methode
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4.2. Erstellen einer Methode
4.1.4. Anlegen von Probenvariablen

Parameter Value

@ Einstellungen fir die Methode

Marme der Methode Chlarid

Zuletrt verandert 07.04 2006 09:47:36

Status Entwicklung

Erstellt wan Christoph Kapteina
esseinheit

O Titratar

ity TI_Alpha plus-1-mia,

Chemicals Buret

AgMO3 0,1 malil TI_Alpha plus-1

Type Marme

Ergebnis ECinml

Prifar

Funktion Prifer

Prifdaturn 301218499
Freigabepersan

Funktion Freigabeperson

Freigabe Datum 30.12.184949

Der Ablauf der Methode wird unter der Registerkarte ,Methodenablauf* dargestellt. Es werden alle
Bausteine der Methode und die zugehérigen Kommentare angezeigt.
Andern Aktion  Ukils

Methoden Infos  Methodenablauf l

%] Titration
Z Berechnung

Unter dem ,Methoden Infos* kann eine Methode technisch geprift und danach freigegeben werden.
Weitere Hinweise dazu finden sich im FDA Teil der Beschreibung.

Eine Methode kann gedruckt werden. Der Ausdruck beinhaltet die allgemeinen Informationen, den
Ablauf und alle Parameter.
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Chlarnid

Chilerld

THaden

Methode | PdF
{5} Methode prifen
Methode Freigeben
&b Crucken

Methode | Pdf

Methoden | ':; Methode als pdf-Dratei

In der gleichen Form kann eine Pdf-Datei erzeugt werden, die genauso wie der Ausdruck aussieht.
Die pdf-Datei wird automatisch mit einem Namen versehen und in dem Unterverzeichnis:

...... \TitriSoft 2.6\Pdf
gespeichert. Der Dateinamen wird aus dem Namen der Methode und dem Datum generiert.

Achtung: Das hat zur Folge, dass nur solche Zeichen verwendet werden kénnen, die bei der Vergabe
von Dateinamen unter WINDOWS erlaubt sind. Probleme machen z.B. ,/* und ,\“.

3 Log ~ ﬁAnalysis_ChIorid_Z?.DS.2006 17-31-23.pdf 19KE Adobe Acrobat-Dok... 27.05.2006 17:31

= ) POF
I Methods
) Others
() Userlist

Unter ,Methodenablauf* werden die Bausteine der Methode dargestellt, die den Methodenablauf
bilden. Folgende Menus stehen zur Verfiigung:

B Andern Bausteine verandern, I6schen oder einfligen
W Aktion Bausteine fir den Analysenablauf einfligen, die z.B. Messdaten hinzufiigen
W Utils Hilfsfunktionen, wie z.B. Wartezeiten, Nachrichten oder spezielle Befehle

Die Bausteine sind in der folgenden Abbildung dargestellt und werden in den spateren Kapiteln
erlautert.
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Blckion | Lils

[} Titrakion

E—] Messung

% Berechnung m

B Dosieren I Anschluss

3 "Wiederholen Wartezeit

0 If-Bedingung i3 Rihrgeschwindighkeit
Andern | Akkion  Utils W Titrator Methode L% Bildschirmnachricht
i Baustein andern 7 alibration [l Kurve zuriicksetzen
7% Baustein laschen Shift-+Del {11 1SE Messung #  Direktkommando

Einflgemodus H"'l' Standard Addition & Eingabefeld

4.2.1. Andern einer Methode

Eine Methode kann geandert werden, solange sie nicht gepruft oder freigegeben ist. Die Anderungen
kénnen sowohl Veradnderungen von Parametern sein, als auch Anderungen im Ablauf mit dem
Einflgen oder Léschen von Bausteinen.

Anderungen sind maglich, wenn die Registerkarte ,Methodenablauf‘ ausgewanhlt ist.

Andern Akkion  Utils

Methaden Infos  Methodenablauf l

Name
I Titration

& sichern

Kommentar
Die Titrationsparameter der Chlaridtitration beinhalten eine dynamische Titratio

Wenn Parameter geandert wurden, erscheint an der rechten Seite des Bildschirms ein
Diskettensymbol. Parameter werden erst dann gespeichert, wenn an dieser Stelle gesichert werden
Nicht gesicherte Methoden werden vor dem Namen auf der Explorerseite mit einem Sternchen
gekennzeichnet. Es kénnen mehrere Methoden den Status ,nicht gesichert” haben. Dieser Status
bleibt erhalten, bis eine Methode gesichert ist oder die Software verlassen wird. Nicht gesicherte
Anderungen gehen dann verloren.

- TitraLine alpha plus

Ely Acid Baze with MalH
Elg Titer MalH
Ely pH-Test 20
El§ = Chlarid
="k Phospharza

Im Einfigemodus kann ein Baustein vor einen markierten Baustein eingefiigt werden. Im folgenden
Beispiel ist der Baustein ,Titration" markiert und im Einfigemodus wird der Baustein ,Messung® vor
den Baustein ,Messung“ eingefugt.

Andern | Akkion | Ltils
Andern | Aktion  Utils Methoden [ Titration
& Baustein dndern W ethoden |nfos Methndenablaufl IE Messung |I
> Baustein léschen Shift+Del _ .......... Mess) % Berechnung |
Einfiigemodus 5] Titration %] Titrati{ & Dosieren
X Berechnung bl ;;;Ehnung T Bered ks Wiederholen
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Markierte Bausteine lassen sich I6schen oder andern. Wenn nicht im Einfligemodus gearbeitet wird,
lasst sich ein Baustein direkt hinter einen markierten Baustein einfligen.

4.2.2. Bausteine einer Methode

Es stehen Bausteine zur Verfigung, mit denen die Ublichen Titrations- und Messmethoden der
Potentiometrie umgesetzt werden kénnen.

akkion | Lkils

%] Titration

E—] Messung

*  Berechnung m

B Dosieren I Anschluss

e wiederholen Warkezeit

9 If-Bedingung i3 Rihrgeschwindighksit
Y Titrator Methode % Bildschirmnachricht
7] Kalibration [0 kurve zuriicksetzen
1! 15E Messung £ Direktkommanda
U Standard Addition & Eingabefeld

Die folgende Tabelle stellt die Bausteine mit ihren Eigenschaften vor:

Bausteine

Eigenschaften

Titration

Der grundlegende Baustein einer Methode. Er beinhaltet alle Parameter
einer Titration. Um ein Ergebnis dieser Titration dokumentieren zu kénnen,
ist mindestens eine Formel erforderlich.

Messung

Dieser Baustein nimmt einen Messwert auf. Ein solcher Messwert kann nur
dokumentiert werden, wenn er Uber eine Ergebnisvariable in einer Formel
als Endwert aufgefiihrt wird.

Berechnung

Uber Berechnungsformeln kénnen Ergebnisse oder Messwerte berechnet
und dokumentiert werden.

Dosieren

Mit diesem Baustein lassen sich (auch berechnete) Volumen dosieren. So
kann ein Volumen aus einer Einwaage berechnet werden und variabel
dosiert werden.

Wiederholen

Mit diesem Baustein lassen sich Vorgéange in einem Methodenablauf
beliebig oft oder auch mit einer variablen Anzahl von Wiederholungen
durchfihren. Der Wert der Variablen wird nur einmal zu Beginn Gberprift.

If-Bedingung

Mit einer If-Bedingung lasst sich ein Baustein in einem Ablauf an
bestimmten Bedingungen festmachen.

Titrator Methode

Beim TL alpha plus wird die Karl Fischer Titration mit dem Titrator selber
durchgefiihrt. Die Ergebnisse werden dann dber einen TAL (TitroLine
Alpha) Modus in die TitriSoft Datenbank tibernommen.

Kalibrieren

Dieser Baustein fiihrt eine Kalibration mit einer ISE (lonensensitiven
Elektrode) durch. Es wird eine Ausgleichsrechnung mit beliebig vielen
Kalibrationsstandards berechnet und die Koeffizienten bis zu einer Funktion
dritten Grades (in Abhéangigkeit von der Anzahl der Kalibrationspunkte)
abgespeichert.

ISE Messung

Mittels dieses Bausteins wird eine Messung mit einer lonensensitiven
Elektrode durchgefiuhrt, die als Basis die Koeffizienten der Funktion aus der
LKalibration" verwendet.

Standard Addition

Mit der Standardaddition l&sst sich auf Basis der Kalibrationswerte einer
ISE Elektrode oder bei einer mehrfachen Standardaddition durch Gran-
Extrapolation mittels der Zugabe eines Standards eine Matrix
unabhéngigere Bestimmung eines lons durchfihren.
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10 Anschluss Mit diesem Baustein lassen die /O Ports von Probenwechslern oder

Biretten T 200, T 110, T 110 plus ansteuern.

Wartezeit

Hiermit kann eine definierte Wartezeit innerhalb eines Methodenablaufes
eingegeben werden.

Ruhrgeschwindigkeit Die Ruhrgeschwindigkeit des Probenwechslers oder an Gerdaten mit

vergleichbarer Funktionalitdt kann engestellt werden.

Bildschirmnachricht Eine Nachricht auf dem Bildschirm, die bestétigt werden muss.

Kurve zurlicksetzen Bei mehreren Dosier- oder Titrationsbausteinen werden alle Volumen

addiert und auch zusammenhéngend in der Grafik angezeigt. Mit diesem
Befehl kann definiert werden, dass die Kurve an diesem Punkt neu beginnt.

Direktkommando Hiermit kbnnen direkte Befehle an die Titrationsgerate geschickt werden.

Eingabefeld Mit dem Eingabefeld lassen sich Werte innerhalb eines Ablaufs eintragen,

die auch in einer Berechnung erforderlich sind, aber vor Beginn einer
Titration noch nicht zur Verfliigung stehen.

4.2.3. Titration

Eine Titration wird mit dem Baustein ,Titration* definiert. Grundsétzlich kann eine Methode auch aus
den Bausteinen ,Messwert“ und ,Dosieren” aufgebaut werden. Diese Bausteine in Zusammenhang mit
einer ,If*-Anweisung kénnen durchaus die Werte fur eine Titrationskurve erzeugen.

Komfortabler und meistens auch besser geht es jedoch mit einem Titrations-Baustein. Dort sind
folgende Titrationsmdglichkeiten eingebaut:

Dynamische Titration, mit der die meisten Titrationen mit hoher Genauigkeit zlgig titriert
werden kdnnen.

Endpunkttitrationen fur Konventionsmethoden, die zu vergleichbaren Ergebnissen fiihren.
Lineare Titrationen fiir Anwendungen in organischen L&sungsmitteln oder anderen
speziellen Bedingungen.

pH-Stat-Titrationen, um einen pH-Wert genau einzuhalten.

5 MNavigator
= .JEL.ElTitrDLine alpha plus Andern | aktion | Urils
Acid B aze with MalH
ElE Titer MalH Methndenl! Titration

Ublicherweise ist die ,Titration* der erste Baustein in einer Methode. In Abh&ngigkeit von der
Anwendung werden die verschiedenen Bedingungen der Methode nacheinander eingestellit.

Zunachst wird die Registerkarte ,Methodenablauf* mit der Maus angeklickt. Dann wird der Baustein
»Titration“ aus dem Meni ,Aktion“ ausgewahilt.

Objekt Editor

Parameter
€ Titration

@ Blretteneinstellungen
e Einstellungen fir Titration
e Einstellungen Bildschirm

Es werden Parameter konfiguriert fur:

Titration
Biretteneinstellungen
Einstellungen fir Titration
Einstellungen Bildschirm
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4.2. Erstellen einer Methode
4.2.3. Titration

Die Parameter fir die Titration beinhalten die Auswahl des Titrators mit seinem Messeingang, die
Titrationsart und die Rihrgeschwindigkeit. Die Blretteneinstellungen beinhalten entsprechend die
Auswahl der Birette, des Reagenzes und wann die Birette gefillt werden soll.

Die eigentlichen Titrationsparameter unter den Einstellungen fir die Titration sind die Kriterien fur das
Titrationsende, die Steuerung der Schrittgrof3e der Titrierschritte und die Titrationsdauer Uber die
Titrationsgeschwindigkeit.

Zudem kann eingestellt werden, welche Werte an welcher Achse dargestellt werden sollen.

Name Hommentar
Eﬂ Titration

SlCE . Objekt Editor B EFEX
Parameter
9 Titration
Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-miéa
Art der Titration Dynamisch

Rihrgeschwindigkeit

5
& soreteneinsteliongen |

Biirette TI_Alpha plus-1
Feagenz AgMO3 0,1 malf
Birette fillen Mach der Titratian

I Einstellungen fir Titration
Endpunkt auswerten

Wer fir Endpunkt 240

Endvolumen 15

Anzahl EQ's 1]

Kurvenfarm e

Titrationsgeschwindigkeit Genau

9 Einstellungen Bild=schirm _
¥-Achse il

y-Achse 2 kein

W OK X Abbrechen |

Bei der Auswahl des Titrators werden das Modell, seine Adresse und all seine Messmoglichkeiten
angezeigt. Das Beispiel , TL Alpha plus-1-pHA" bedeutet, dass mit der Adresse ,01" ein TL alpha plus
angeschlossen ist und der Messeingang A fir die pH-Messung ausgewahlt wurde. Es werden immer
die Messmoglichkeiten aller angeschlossen Titratoren angezeigt.

Parameter

Art der Titration Dynamisch
Rihrgeschwindigkeit 4]

Ein TL alpha plus hat zum Beispiel zwei Messeingénge A und B, an denen jeweils pH oder mV
gemessen werden kann. Zudem kann er pA mit angelegter Polarisationsspannung messen. Es steht
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Anschluss fiir ein Pt 1000 zur Verfigung, mit dem die Temperatur gemessen werden kann.
Grundsatzlich fir alle Titratoren steht die Zeit als ,MessgréRe* zur Verfligung.

Titrationseinheit

Art der Titration TI_Alpha plus-1-pHA

Rilhrgeschwindigkeit TI_Alpha plus-1-pHB
e e TI_Alpha plus-1-mha
Blretteneinstellungen TI_Alpha plus-1-mvE
Q Einstellungen fir Titration TI_Alpha plus-1-paA
€2 Einstellungen Bildschirm TI_Alpha plus-1-"C
TI_Alpha plus-1-sec

Als fertige Grundmethoden stehen folgende Titrationsarten zur Steuerung der Schrittweite zur
Verfigung:

B Dynamische Titration, bei der die Schrittweite in Abhangigkeit von der Steigung der
Titrationskurve geregelt wird. Dies bedeutet kleine Schritte in steilen Kurvenabschnitten und
grofRe Schritte in flachen Abschnitten.

B Lineare Titration bedeutet aquidistante Schrittweite in Verlauf der gesamten Titration.

B Endpunkt-Titration ist eine schnelle Titration auf einen vorgegebenen definierten Endpunkt,
z.B. einen bestimmten pH-Wert.

B pH-Stat ist eine Titration, bei der ein definierter pH-Wert konstant mittels einer Reagenz-
Zugabe eingehalten wird.

Art der Titration

Rihrgeschwindigkeit

Cwnarmisch

9 Blretteneinstellungen
Biirette

Die Ruhrgeschwindigkeit bezieht sich auf Geréate, die diese Funktion unterstiitzen: Probenwechsler
und TL alpha. TL alpha plus unterstitzt diese Funktion nicht. Die Riihrgeschwindigkeit kann in zehn
Stufen von 0 bis 9 eingestellt werden. Standardeinstellung ist Stufe 6, sie gilt fir einen mittelgrof3es
Magnetriihrstdbchen (ca. 3 cm) in einem 150 ml Becherglas.

| Rilhrgeschwindigkeit E @E

Die Reagenzzugabe wird unter den Buretteneinstellungen definiert. Dazu gehdort die Auswahl der
Burette aus den angeschlossenen Buretten und Titratoren, Auswahl des Reagenzes und Zeitpunkt fur
das Fullen der Burette. Der letzte Punkt wird verwendet, wenn eine Titration aus mehreren Bausteinen
zusammengesetzt wird und zwischen den einzelnen Bausteinen nicht gefillt werden soll. Am Ende
einer Titration oder eines Dosiervorganges sollte immer gefillt werden, um einen Wechselaufsatz
anziehen zu kénnen.

Bilrette TI_Alpha plus-1
Reagenz maoH 0,1 moli

Biirette fiillen Mach der Titration EE

Eine auszuwahlende Birette wird mit dem Namen und der Adresse angezeigt. Es empfiehlt sich, die
Biretten am Gerét selber entsprechend zu kennzeichnen. Bestimmte Biretten sind kompatibel und
werden nicht unterschieden:

B T200,T2110und T 110 plus
B T Universal, T 97
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Feagenz

Birette fillen

Das Reagenz wird ebenfalls aus einer Liste ausgewabhlt. Die Bedeutung der Wahl des richtigen
Reagenzes liegt in der Verfligbarkeit seines Titers im Formeleditor als Rechenvariable.

........................ I e

Birette fiillen

€3 Einstellungen fiir Titration AINO3 0,1 malll

Endpunkt auswerten Thiosulfate 0,1 malfl

Wert fiir Endpunkt EDTAD,1 mali

Endvolumen Fluoride 0,01 rmalil

Anzahl EQ’s H2504 L
Kurvenfarm HCI

Titratinnzaneschwindinkeit HCI 0.1 mold w

Wenn eine Methode startet, werden alle Biretten automatisch geftillt. Der Parameter ,Blrette fillen*
ermoglicht ein gezieltes Fllen der Biretten in einem Methodenablauf Dadurch kann nach der Titration
der Aufsatz von der Birette abgenommen werden. Wenn zur Optimierung mehrere Bausteine
verwendet werden, sollte zwischen den Bausteinen nicht gefillt werden. Denn dies bedeutet einen
Zeitverlust und kann zu kleinen Stufen (vor allen Dingen bei schneller Titration) in der Titrationskurve
fuhren. Zudem dauert ein Fullvorgang durch das Ventilumschalten mindesten 15 Sekunden.

Biirette fiillen Mach der Titration -
€3 Einstellungen fir Titration Mie
Endpunkt ausweren War Titratiohsstart

- ‘Mach der Titration
B EelgUils Woar und nach Titration

Die Einstellungen der Titrationsparameter hangen vom Titrationsmodus ab. Es werden eingestellt;
B Endekriterien der Titration wie der Wert des Endpunktes oder der Potentialwert, bei dem die
Titration aufhoren soll.
B Steuerung der Schrittweite in Anhangigkeit von der Steilheit der Titrationskurve.
B Titrationsgeschwindigkeit unter Beruicksichtigung des Einstellverhaltens der Elektrode.

@ Einstellungen flr Titration

................................................................ ................................................................
Wer fiir Endpunkt 11

Endvalumen 20

Anzahl EQVs 1]

Kurvenfarm [

Titrationsgeschwindighkeit Schnell

Die Zahlenwerte fir den Endwert und das Endvolumen werden nicht direkt eingetragen, sondern tber
den Formeleditor. Dies hat den Vorteil, dass die Werte berechnet werden kénnen. So kann zum
Beispiel ein pH-Wert zu Beginn einer Methode gemessen werden und nach mehreren
Probenvorbereitungsschritten wieder auf den gleichen pH-Wert titriert werden.
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ert fiir Endpunikt 11

Endvalumen .
- Formeleditorn
Anzahl EQ s
R Wierte Berechnungen Funkbtionen Operatoren pH Kalibration

Titrationsgeschwindighke "

9 Einstellungen Bildsc
¥Achse

W 0K X Abbrechen |

w-brhea P -

Eine weitere Anwendungsmaoglichkeit besteht in der Berechnung des Endvolumens in Abhangigkeit
vom Startmesswert, damit nicht zu viel Reagenz gebraucht wird.

I S 1

Beim Anklicken der Zeile mit der Maus erscheinen am Ende der Zeile drei Punkte. Wenn auf diese
Punkte mit der Maus geklickt wird, erscheint der Formeleditor. In dem Feld kann der Zahlenwert dann
eingetragen werden oder auch eine Formel dafir eingegeben werden. Es stehen alle Variablen zur
Verfugung, die der Methode zu diesem Zeitpunkt im Methodenablauf bekannt sind. Eine detailliertere
Beschreibung findet sich bei der Beschreibung des Formeleditors.

Endvomen |

Anzahl EQr's
kurvenform

Formeleditor

. " 5 Wierte Berechnungen Funktionen Operatoren pH Kalibration
Titrationsgeschwindigkeit 2 i &

I Einstellungen Bildschirm
¥hchse

20

W 0K X Abbrechen |

v-Achse 1

A -

Die Anzahl der Aquivalenzpunkte (EQs) bezieht sich ausschlieRlich auf das Abbruchkriterium wahrend
der Titration. In der Regel ist das ein Aquivalenzpunkt. Zwei EQs zeigen z.B. die Titrationskurven der
Wasserhérte mit der calciumsensitiven Elektrode und der Phosphorséure. Auch wenn hier kein Wert
eingetragen wird, kénnen in einer Formel ein oder mehrere EQs berechnet werden. Die EQ
Empfindlichkeit wird durch die Kurvenform bestimmt. Sie basiert auf dem Wert der ersten Ableitung
und kann auch als Zahlenwert bei den Anwendereinstellungen fiir die Kurvenform eingetragen
werden.

Mit der Kurvenform werden geregelt:

B Intensitatskriterium fir einen Aquivalenzpunkt, der zum Abbruch einer Titration fiihren soll.

B Uberprifung der Titrationsrichtung, fallend oder steigend.

B Die Dynamikparameter, nach denen die Titration geregelt wird. Regelparameter fir eine
steile Titrationskurve bedeuten eine vorsichtige Titration, bei der rechtzeitig die Schrittweite
reduziert wird um im steilen Bereich kleine Zugabeschritte zu haben. Wenn eine flache
Titrationskurve mit den Parametern fiir eine steile Kurve titriert wird, werden zu viele kleine
Schritte titriert und die Titration hat zu viele Datenpunkte, dauert zu lange und wird sehr
unruhig. Wenn umgekehrt eine steile Titrationskurve mit Parametern fiir eine flache Kurve
titriert wird, fuhrt dies zu einer Ubertitration.
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a Einstellungen Bildschirm
®-Achse

Titrationsgeschwindigkeit ]i

yv-Achse 1
v-Achse 2

Die Regelung der Schrittweite einer Titration Uber die Kurvenform hat einen grof3en Einfluss auf die
Titrationsgeschwindigkeit. Wesentlich ist aber auch die Zeit, die der Elektrode gelassen wird, um einen
stabilen Messwert zu erhalten. Sie wird Gber den Parameter Titrationsgeschwindigkeit eingestellt. Je
nach eingestellter Geschwindigkeit wird der Messwert erst in die Titrationskurve Gbernommen, wenn
ein definierter Driftwert unterschritten ist. Die Drift wird in mV / Minute angegeben. Die

Geschwindigkeiten bedeuten:

B Sofort:
B Schnell:
B Normal:
B Genau:

B Anwendereinstellung:

Es wird sofort ohne Driftkontrolle der Messwert iibernommen
Die Drift betragt 30 mV/min, eine Ubliche Titration etwa 3 min
Die Drift betragt 10 mV/min, die Titration dauert etwa 5 min
Die Drift betragt 5 mV/min, die Titration dauert etwa 10 min
Die Drift wird vom Anwender eingestellt.

Die tatsachliche Titrationsdauer hangt noch von der Schrittweite und von der Einstellgeschwindigkeit
der Elektrode ab. Wenn eine Titration deutlich l&anger als Ublich dauert, ist in den meisten Fallen die
Elektrode die Ursache. Sie sollte dann regeneriert oder ausgetauscht werden.

Titrationsgeschwindigkeit Genau -
9 Einstellungen Bildschirm
¥Achse

v-Achse 1
v-Achse 2

Sofort
Schnell
Marmal

Armwendereinstellung

Die Titrationsgeschwindigkeit kann unter ,Anwender-Einstellungen“durch die folgenden vier Parameter

eingestellt werden.

Parameter Einheit Bedeutung

Messintervall S Fur diesen Zeitraum wird das Kriterium Delta Gberprift. Der Wert
kann sinnvoll von 0,5 bis 30 Sekunden eingestellt werden. Ein
Ublicher Wert liegt bei 1 bis 2 Sekunden

Delta mV/min Driftkriterium, wenn dieser Wert in mV/min wéhrend des
Messintervalls unterschritten wird, ist der Messwert in Ordnung.
Ein Ublicher wert ist 5 mV/s.

Min. Zeit S Die Mindestzeit in Sekunden fur einen Messwert. Ein tblicher
Wert ist 1 oder 2 Sekunden.

Max Zeit S Die Maximalzeit in Sekunden fir einen Messwert. Ein Ublicher
Wert ist 5 — 10 Sekunden.

Messgeschwindigkeit

Messintervall [sec] na
delta mimin 016
Min. Zeit {3] 0,5
Max. Leit 5] 348
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Wahrend der Titration wird die Titrationskurve als Online Kurve dargestellt. Die Einstellung fur die
Zuordnung der Achsen wird in Abhangigkeit von der Anwendung getroffen. Es kdnnen die Einheiten
fur die x-Achse und fir zwei y-Achsen ausgewahlt werden. Die typischen Darstellungen sind:

Titrationsart x-Achse y-Achse 1 y-Achse 2
Saure Base Titration Verbrauch in ml pH-Werte Optional Zeitin s
Redox Titration Verbrauch in ml mV-Werte Optional Zeitin s
Chlorid Titration Verbrauch in ml mV-Werte Optional Zeitin s
Karl Fischer Titration Zeitins Verbrauch in ml Optional Strom in pA
pH-Stat-Titration Zeitins Verbrauch in ml Optional pH-Werte

Diese Einstellung wird gespeichert und findet auch in der Datenbank bei der automatischen grafischen
Darstellung der Titrationskurven Verwendung.

x-Achse rmil -

vw-Achse 1
v-Achse 2

Die Einstellungen werden tbernommen, wenn mit ,OK" abgeschlossen wird. Eine Methode als solche
kann jedoch viele Bausteine enthalten und wird erst gespeichert, wenn das Diskettensymbol oben
rechts im Bildschirm mit der Maus angeklickt wird.

W OF X ibbrechen | |

4.2.4. Messwert

Der Messwert wird aus der Liste der Bausteine unter ,Aktionen“ ausgewahlt. Er kann an beliebiger
Stelle einer Methode stehen. Wenn innerhalb eines Methodenablaufs ein Messwert aufgenommen
wird, z.B. vor einer Titration, wird fir den gesamten Ablauf kontinuierlich aufgenommen. Ein zu Beginn
aufgenommener Messwert pH wirde auch wéahrend einer mV-Titration kontinuierlich aufgenommen
werden.

fndern | Akkion | Ukils

Methodern ] Titration

|:|P Messung
Wess % Berechnung

E Dosieren

Ein Messwert ist einem Titrator und seinem Messeingang (A oder B) zugeordnet. Es kénnen durchaus
Messwerte mehrerer Einheiten parallel aufgenommen werden. Die Kriterien fir die Messwertstabilitat
oder —drift kénnen wie bei der Titration parametriert werden.

Die Drift wird dabei in mV / Minute angegeben. Die Werte bedeuten:

B Sofort: Es wird sofort ohne Driftkontrolle der Messwert Gbernommen
B Schnell: Die Drift betragt 30 mV/min, eine Ubliche Titration etwa 3 min
® Normal: Die Drift betragt 10 mV/min, die Titration dauert etwa 5 min
B Genau: Die Drift betragt 5 mV/min, die Titration dauert etwa 10 min
B Anwendereinstellung: Die Drift wird vom Anwender eingestellt.
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4.2. Erstellen einer Methode
4.2.4, Messwert

Objekt Editor 5

Parameter

Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-pHA

Messgeschwindigker g1s]1=1] -

Sofort

Mormal
Genau
Anwendereinstellung

v 0k | X abbrechen |

Die Messgeschwindigkeit kann durch die folgenden vier Parameter eingestellt werden.

Parameter Einheit Bedeutung
Messintervall S Fur diesen Zeitraum wird das Kriterium Delta tberprift. Der wert
kann sinnvoll von 0,5 bis 30 Sekunden eingestellt werden. Ein
Ublicher Wert liegt bei 1 bis 2 Sekunden

Delta mV/min Driftkriterium, wenn dieser Wert in mV/min wahrend des
Messintervalls unterschritten wird, ist der Messwert in Ordnung.

Min. Zeit S Die Mindestzeit in Sekunden fiir einen Messwert

Max Zeit S Die Maximalzeit in Sekunden fiir einen Messwert

Messintervall [sec] na
delta mimin 016
Min. Zeit {3] 0,5
Max. Leit 5] 348

Aufgenommene Messwerte koénnen zum einen in der Liste der Mess- oder Titrationsdaten
dokumentiert werden oder mittels einer Formel. In dieser Formel wird ein Name fiir den Messwert
eingetragen, z.B. ,Messwert in pH“, die Anzahl der Stellen angegeben und bei den Werten der
Endwert ausgewahit.

Parameter

9 Allgemeine Einstellungen der Formel
Art Ergehnis
Mame Messwert in pH

Anzahl Dezimalstellen 2
Anzahl EQ's 1]
Formel |
I Zusatzliche Optionen der Formel
Glatten

Fenster fir Yolumen
Fenster fir Masswert

Formeleditor

Probenmenge

Endvolumen
Globals 3 / ok, x Abbrechen |
Sample data  » |

End Yalues  » | oH |
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Marme hMesswert in pH
Anzahl Dezimalstellen 2
Anzahl EQ’s

formel | EndValuelah

Der Endwert pH kann dann in einer Arbeitsliste in der Tabelle dargstellt werden. Bei der Kurvenliste
oder der Einzeldokumentation wird er immer automatisch in die Dokumentation bernommen.

4.2.5. Dosieren

Mittels ,Dosieren“ kann ein beliebiges Volumen einer beliebigen Blrette in einer Konfiguration dosiert
werden. Dosier- und Titriervolumen kdnnen beliebig in einer Methode verwendet werden. Alle
Volumen werden in einer Titrationsgrafik angezeigt und addiert, wenn gleichzeitig Messwerte
aufgenommen werden. Um nach einer Dosierung die Grafik auf O ml zuriickzusetzen muss ein
Baustein ,Kurve zuriicksetzen" verwendet werden. Das Dosiervolumen wird in einer Formel
eingetragen, dadurch kann ein Volumenwert auch eine berechnete Grolie sein.

Sndern | Aktion | Ukils

M ethoden ] Titration
E—] Messung
Dosie = Berechnung

H Dosieren |

2 wiederholen

=

Objekt Editor

Parameter

@ Biretten Infarmation

Alsgewedhlte Blirette TI_Alpha plus-1
Reagenz EDTA 0,1 mali

olumen Formel Hi
Wartezeit nach Dosierung 10

a Froheninfarmation

Messwerte bei jeder
Diosierung

W 0K X sbbrechen |

4.2.6. Berechnen

In TitriSoft wird der eingebaute Formeleditor an vielen Stellen verwendet um Zahlenwerte einzugeben.
Dadurch ergibt sich die Mdglichkeit, anstelle der reinen Zahlenwerte auch Variablen oder berechnete
Grol3en einzusetzen.

Es gibt daflr zahlreiche Beispiele. Hier sollen nur zwei erwahnt werden:
B Ein Dosiervolumen wird aufgrund einer Einwaage berechnet, um eine definierte
Konzentration einzustellen. Die Einwaage kann dadurch in einem weiten Bereich variieren.
B Ein pH-Wert wird gemessen und gespeichert. Spater wird wieder auf diesen pH-Wert titriert,
ohne dass dieser fur diese Probe bekannt sein muss.
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Der Formeleditor wird grundsatzlich auch verwendet, um Ergebnisse oder Zwischenergebnisse zu
dokumentieren. Alle berechneten Werte kénnen im Titrations-Center auf dem Bildschirm oder im
Ausdruck in einer Tabelle dargestellt werden.

Eine Formel kann als Baustein an beliebiger Stelle im Methodenablauf eingebunden werden. Die

Anzahl der Formeln ist nicht eingeschrankt. Die Auswahl erfolgt unter dem Menlpunkt ,Aktion* und
.Berechnung”.

Sndern | Akkion | Ukils

B Titration
E—] Messung

; |! Berechnung |

&4 \piiedd B Dosieren

kMethoden

Die folgenden Informationen werden angezeigt und kénnen (auRer Art der Variablen) eingegeben
werden:

Art der zu berechnenden oder einzugebenden Variablen

Name der Variablen

Anzahl der Dezimalstellen

Anzahl der Aquivalenzpunkte, die in der Formel benétigt werden.

Die Formel selber

Glattungsgrad

Auswertefenster fur die x-Achse

Auswertefenster fur die y-Achse

Wird der Formeleditor verwendet, um eine Zahl einzugeben, kann diese direkt in das Weil3e Feld
eingetragen werden. Wenn Zeichen geléscht werden sollen, kann dies mit der ,Ricktaste” ,<*
geschehen, nachdem der Cursor hinter dem letzten Zeichen steht.

Formeleditor

Werke Berechnungen Funkkionen Operatoren  pH Kalibration

EQ[1] * 3545 ' 0,1 ' 100 ' { Amount ' 1000 )

& 0K X ibbrechen |

Das Beispiel zeigt eine Formel fur die Berechnung des Chloridgehaltes in %. Dabei bedeuten:

B EQ[1] Ein Aquivalenzpunkt ausgewahlt, bei mehreren ausgewahlten der erste.
B 35,45 Atomgewicht des Chlors

m 01 Molaritat der Silbernitratldsung, des Titrierreagenzes.

m 100 Umrechnung in %

m/ Bruchstrich

B Amount Probenmenge

E 1000 Umrechnung von g in mg

m () Die Klammern

Es gelten die normalen mathematischen Rechenregeln. So wirde z.B. das Weglassen der Klammern
bedeuten, dass der Ausdruck vorher durch die Probenmenge geteilt wird und das erhaltene Wert mit
1000 multipliziert wird, was zu einem anderen Ergebnis fihren wirde.

Die Werte innerhalb der Formel kénnen mit der ,Hand“ eingetragen werden, oder aus den Menus
ausgewahlt werden. Ublicherweise empfiehlt es sich, die Zahlenwerte manuell einzutragen und die
Variablen aus den Meniis auszuwahlen.
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Art Ergebnis

Mame .Elerechnetes Ergebnis
Anzahl Dezimalstellen .2
Arzahl EQ°s 1 Formeleditor
El Berechnungen Funktionen Operatoren pH Kalibration
] Probenmenge
Glatten Endwalurnen
Fenster filr Wolumen Globals 3 | Blindwert
Fenster fir Messwert Sample data » Eirmaane
End Yalues v o OK X #bbrechen ‘
o OK Yolurne chemicals — »
Titers 3
Results »
Averages ]
Standard deviakion »

Wenn eine neue Formel fur ein Ergebnis erstellt wird, muss im ersten Schritt ein Name in der zweiten
Zeile eingetragen werden. Wenn ein Name aus der zweiten Zeile ausgewahlt wird, erfolgt
automatische eine Zuordnung zum Variablentyp. Die Variablentypen sind in Kapitel 4.1. erklart. Damit
kénnen Ergebnisse als Typ sofort und direkt eingetragen werden, wahrend Variablen vorher definiert
sein mussen. Variablennamen kdnnen fur Ergebnisse auch in mehreren Methoden verwendet werden,
da die Zahlenwerte nur in der aktuellen Methode bekannt sind.

Unter dem Menupunkt ,Werte* kdnnen die folgenden Variablen ausgewahlt werden:

Bezeichnung Bedeutung Erklarung

Einwaage Auch ,amount” Jede Form der Probenmenge, sei es Probenvolumen oder
Einwaage. Der Wert kann im Titrations — Center fur jede
Probe eingegeben werden.

Endvolumen Endvolumen aller Reagenzien, wurde mit zwei Reagenzien
titriert, werden die Volumina addiert.
Globals Globale Variable Globale Variablen werden verwendet, um zwischen

Methoden Werte auszutauschen. Das kdnnen z.B.
Blindwerte sein, Zahler oder anderes.

Sample Data Probenvariable Probenvariable verhalten sich wie Globale Variable, kénnen
aber zusatzlich als Werte in den Probenlisten im Titrations —
Center eingetragen werden, z.B. probenspezifische Dichte.

End Values Endwerte Die letzen Messwerte einer Messung oder Titration. Wenn in
einer Methode mehrere Messwerte aufgenommen werden,
stehen auch mehrere Endwerte zur Verfiigung.

Volume Endvolumen Hier stehen die Endvolumina aller in der Methode
Chemicals Reagenz verwendeten Reagenzien zur Verfligung,
Titers Titer Der Titer der Reagenzien. Er verhélt sich wie die Globalen

Variablen und hat als zusatzliche Eigenschaft das Datum der
letzten Bestimmung.

Results Ergebnis Ergebnisvariablen sind mit ihren Zahlenwerten nur in der
aktuellen Methode bekannt.
Averages Mittelwert Der Mittelwert einer in der Methode verwendeten Variablen.

Typische Verwendung ist die Berechnung des Mittelwertes
einer Titerstellung. Dazu wird ein Ergebnis ,Einzeltiter"
berechnet, die Variable Titer dann als Average dieses
Ergebnisses abgelegt.

Standard Standardabweichung | Berechnung der Standardabweichung als Grundgesamtheit
deviation nach der Formel:
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#

Unter den Berechnungen konnen verschiedene Formen der Aquivalenzpunktberechnung ausgewahlt
werden:
m EQ Es stehen so viele EQs zur Verfigung, wie vorher ausgewahlt wurden

ll.nzahl EQ’s i - |

|
Diese werden als EQn dargestellt. Es kénnen bis zu 5 EQs berechnet werden.
Achtung: Wenn Auswertefenster verwendet werden, ist innerhalb dieses
Fensters meist nur ein EQ!!
Ein EQ wird als Maximum der ersten Ableitung berechnet.

mLF Auswertung von konduktometrischen oder Leitfahigkeitskurven. Es wird der
Knickpunkt mittels der zweiten Ableitung ermittelt und dann Geraden vom
Startpunkt bis zum Knickpunkt und vom Endpunkt bis zum Knickpunkt durch
lineare Regression berechnet. Der Schnittpunkt der Geraden ist der EQ fir
LF-Kurven.

B %T (1) Auswertung fur photometrische Titrationen mit Phototroden. Es kann natrlich
auch die normale EQ Berechnung verwendet werden. Bei der Berechnung der
speziellen photometrischen Auswertung wird durch den steilsten Bereich eine
Gerade berechnet. Durch die flachen Bereiche werden ebenfalls Geraden
berechnet. Der Schnittpunkt der Anfangsgeraden mit der Geraden durch den
steilen Bereich ist %T (1).

B %T (2) Der Schnittpunkt der Endgeraden mit der Geraden durch den steilen
Bereich ist %T (2).

Formeleditorn
Wierte | Berechnungen  Eunk Cperatoren
Probenmenge +
Endvaolurmen -
Globals 3 !
Sample data 3 Funkkionen | Of *
End values ] { -
valume chemicals ¥ Berechnungen _Eunktiu:unen 8] ) -
Tikers b EQ EQl Sart( <
Resulks 3 LF Lnf o= pH Kalibration
= fverages » %I(1) Expil = Steigung
Standard deviation » eT(L) — wakhl < Mullpunkt

Unter Funktionen stehen Klammern zur Verfiigung. Es sind drei Ebenen mdglich. Als Funktionen
stehen weiter zur Verfiigung:

B Sqrt Wurzel eines Zahlenwertes oder auch zusammengesetzten Zahlenwertes

H Ln Naturlicher Logarithmus

B Exp Exponentialfunktion e hoch Zahlenwert oder Ausdruck

m XatY Berechnet den x-Wert an einer angegeben oder berechneten Stelle, z.B. den

Verbrauch bei einem bestimmten pH-Wert.
Unter ,Operatoren” sind alle tblichen Operatoren wie +, -, *, / zuganglich. In ,if*-~Anweisungen kénnen
auch Vergleichsoperatoren eingesetzt werden.
Unter pH Kalibration kénnen Steilheit und Nullpunkt in einer Ergebnisvariablen dokumentiert werden.
Es ist der einzige Weg, um die aktuelle verwendeten Werte fir Steilheit und Nullpunkt zu
dokumentieren.

Weitere Informationen zur Verwendung des Formeleditors finden sich in Kapitel 4.3 und 4.4.
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4.2.
4.2.7.

Erstellen einer Methode
Wiederholungen

4.2.7. Wiederholungen

Wiederholungen dienen z.B. der Aufnahme von Messwerten oder auch sich wiederholende
Titrationen. Die Funktion wird Gber ,Aktionen“ ,Wiederholen ausgewahlt.

Akkion | Ltils

iy
n

%  Berechnung

fndern

Methoden Titration

Messung
EI Dosie
s iied:
=]

E Ende

Dosieren

Wiederhaolen

If-Bedingung

Zur Einstellung der Anzahl der Wiederholungen wird der Formeleditor aufgerufen. Die Anzahl der
Wiederholungen kann ein Zahlenwert sein oder eine berechnete Variable. Der Wert wird nur beim
ersten Aufruf des Bausteins ausgewertet!

B=]Ed

3 Wiederholung
JP Messung
e Ende ywiedarhaolung 2 Repeat loop

Formeleditor D @
Werte Berechnungen Funktionen pH Kalibrakion

g |

& OK

Parameter

x Ahbbrechen |

4.2.8. If-Bedingungen

Die ,if* - Bedingung wird unter dem Menupunkt ,Aktion“ ,If-Bedingung” ausgewahlt. Die if-Bedingung
wird verwendet, um z.B. eine Titration mit unterschiedlichen Reagenzien durchfiihren zu kénnen. Es
werden folgende Anwendungen durchgefihrt:

B Titration mit sdure oder Lauge in Abhangigkeit von einen Start-pH-Wert.

B Titration mit unterschiedlichen Konzentrationen in Abh&ngigkeit von einem Startpotential.

B Titrationen mit unterschiedlich gesetzten linearen Schrittweiten in Abhangigkeit von einem

Potential.

Weitere Anwendungen sind denkbar und méglich.

fndern | Akkion | Utils
Methaden| [+ Titration
m N Messung
8 Dosie = Berechnung
Ewmm B Dosieren
E—] 3 Wiederholen
= ﬂ If-Bedingung
" Ende MY Titrator Methode
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Die Funktion besteht aus drei Elementen:

B |f-Bedingung

B Else-Zweig

B End if
In der if-Bedingung wird das Kriterium mittels des Formeleditors eingegeben. Meist wird eine Variable,
wie z.B. ein Messwert mit einem Vergleichswert mittel eines logischen Operators verglichen. So kann
z.B. entschieden werden, ob mit S&ure titriert werden soll, wenn der letzte pH-Messwert tiber pH 7 ist.

Im ersten Schritt wird ein Messwert pH aufgenommen. Dieser pH-Wert wird dann in der if — Bedingung
als Entscheidungskriterium genommen. Es empfiehlt sich deshalb diesen Wert gentigend genau und
stabil zu haben. Als nachstes wird dann die if-Bedingung ausgewahlt. Durch Doppelklick mit der Maus
erscheint der Formeleditor. Unter ,Werte" wird der Endwert pH ausgewahlt. Als Vergleichskriterium
kann ,>“ oder ,>=" verwendet werden, dann wird der pH-Wert eingegeben. Mit ,ok* wird die Formel
abgeschlossen. Bei markierter if-Bedingung wird ein Baustein Titration eingefiigt. Durch Doppelklick
mit der Maus kann der Baustein editiert werden. In diesem Baustein wird dann mit S&ure titriert. Dann
wird der ,Else“-Zweig markiert und eine weitere Titration eingefligt. Mit einem Doppelklick wird sie
editiert und kann auf die Titration mit Lauge eingestellt werden.

)P Messung
e [*-Bedingung

f%] Titration Titration mit Saure
Elze

I Titration Titration mit Base
Ende If

Formeleditor

WWerte Berechnungen Funktionen Operatoren pH Kalibration

EndValue[pH] > 7| i’ O | XK Abbrechen |

o OK x Abbrechen |

Beim Ablauf wird also zunachst ein pH-Wert aufgenommen und dann entschieden, ob mit Sdure oder
Lauge titriert wird. Ein else-Zweig muss keinen Baustein enthalten, es wird dann einfach Ubergangen.

Ein anderes Beispiel ware eine Chlorid Titration, bei der aufgrund des Startmesswertes mit
unterschiedlichen Konzentrationen von Silbernitrat titriert wird. Je niedriger der Startmesswert ist,
desto konzentrierter muss die die Silbernitratldsung sein. In diesem Fall I6st man mit mehreren if-
Anweisungen in den entsprechenden else-Zweigen nach dem Schema:

B Wenn mV < 0 mV dann mit 0,1 mol/l AgNO; titrieren, else

B Wenn mV < 50 mV dann mit 0,05 mol/l AgNO; titrieren, else

B Wenn mV < 100 mV dann mit 0,01 mol/l AgNO; titrieren, else

B Wenn mV >= 100 mV dann ist kein Chlorid in der Probe
Die Zahlenwerte der Potentiale hdngen von der Probenmatrix, der Elektrode und ihrem Zustand ab
und kénnen daher nur als ersten Anhaltspunkt fir experimentelle Bestimmung der Zahlenwerte
dienen. Nicht bei allen Chlorid-Applikationen wird sich ein solches Beispiel umsetzen lassen.

4.2.9. 1/0-Anschluss

Input (1) und Output (O) Anschlisse befinden sich an folgenden Geréten:

B TW alpha plus (TW alpha, TW 280)

B T 110 plus

m T110

E T 200
Dort lassen sich Einheiten mit Relais anschlieRen, mit denen sich Vorgange automatisieren lassen. Da
dies oft mit speziellen Anforderungen zu tun hat, setzen Sie sich bitte mit Schott Instruments in
Verbindung, wenn Sie externe Gerate ansteuern wollen.

Die Auswahl fur die Ansteuerung erfolgt im Men “Utils” unter “IO Anschluss.
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fndern Akkion | Utils

Methoden |nfos |'|| IT Anschluss

YWarkezeit I

Nach der Auswahl des Gerates mit dem |O-Anschluss wird der Schalter eingetragen und fur die
eingetragene Zeitdauer ein- oder ausgeschaltet. Die Anzahl und elektrischen Anschlisse sind der
Gebrauchsanleitung des Gerates zu entnehmen.

@ 10 Anschluss

Objekt Editor B EFEX

Parameter
9 Einstellungen

Asgewdhlte [O-Einheit
Schalter 1
Schalter ein

artezeit bis zum Umschalten ]

W OK X Abbrechen |

4.2.10. Kommando

Alle Gerate kommunizieren mit dem PC uber Befehle. Die Befehle sind nach folgendem Schema
aufgebaut:

B Adresse von 00 bis 15

B Kommando mit 1-3 Zeichen

B Parameter als Zahl oder Buchstabe
Die Liste der Befehle, die jedes Gerat versteht, ist den Gebrauchsanleitungen zu entnehmen.
Grundsatzlich hat jeder Befehl bei jedem Gerat die gleiche Funktionalitit. Fir einen angeschlossenen
TL alpha plus mit der Adresse 01 hier einige Beispiele:

m 01BF Burette fillen

E 01D010.00 Dosiere 10 ml
Alle Befehle sind mit einem so genannten ,Timeout” von drei Minuten versehen. Wenn ein Gerat den
Befehl nicht direkt beantwortet (z.B. weil die Ausfiihrung langer dauert) kann das bis zu drei Minuten
dauern, bis eine weitere Reaktion erfolgt.
Typische Anwendungen sind:

B Burette an einer bestimmten Stelle zu flllen, z.B. 01BF

B Eingangsverzogerung fur Titrationen in organischen Medien einstellen
Die Auswabhl erfolgt Uber ,Utils* ,Direktkommando*.

Sndern  Akkion | Ukils

Methoden Infos | IO Anschluss

m Wartezeit

E| Dosieren i3 Rihrgeschwindigkeit

EWiEdEthIun L%  Bildschirmnachricht
E-] messy [ Kurve zuricksetzen
II:I.II Dnsien Direktkommmanda

" Ende Wisden 3§ Eingabsfeld

Jeder Befehl muss mit der Adresse und dem Kommando in Grol3buchstaben eingegeben werden. Ein
gegebenenfalls erforderlicher Parameter wird direkt zugefiigt. Dezimaltrennzeichen ist immer der
Punkt.
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4.2. Erstellen einer Methode
4.2.11. Bildschirmnachricht

7l Kommando Objekt Editor
& Wartezeit Parameter

9 Einstellungen

W 0K X Abbrechen |

4.2.11. Bildschirmnachricht

Eine Bildschirmnachricht kann an beliebiger Stelle eines Methodenablaufs eingefligt werden. Es sind
eine Reihe von Anwendungen denkbar:

B Manuelle Zugabe von Hilfsldsungen oder Puffer.

B Hinweis zum Wechseln von Aufsatzen.

B Hinweise zum Ablauf von Analysenablaufen.

B Abwarten bis eine Taste gedrickt wird.

B Meldungen zur Kontrolle von Analysenablaufen bei der Methodenentwicklung.
Die Auswahl erfolgt unter ,Utils* und ,Bildschirmnachricht“. Andere Eingaben sind wahrend dieser Zeit
nicht moglich.

Sndern Aktion | Ukils

Methoden Infos | IO Anschluss

.I:.I T — i3 Rihrgeschwindigkei

3 Wiederholun Bildschirmnachricht:
E—] Messy [ Kurve zuriicksetzen

Durch Doppelklick mit der Maus 6ffnet sich das Eingabefenster. Es kann ein Text eingegeben werden,
der dann wahrend des Methodenablaufs angezeigt wird.

X% Bildschirmnachricht Objekt Editor

Parameter

Achtung, 1 ml Puffer Azugeben! v

W OK X Abbrechen |

4.2.12. Rihrgeschwindigkeit

Die Rihrgeschwindigkeit kann am Probenwechsler, TL alpha oder TR 250 eingestellt werden. Am TL
alpha plus wird die Rihrgeschwindigkeit manuell eingestellt. Innerhalb einer Titration wird die
Ruhrgeschwindigkeit unabhéangig eingestellt. Die Rihrgeschwindigkeit bezieht sich immer auf die
Konfiguration, in der ja auch immer nur eine Titration gleichzeitig laufen kann.

Die Auswabhl erfolgt tber ,Utils*, ,Rihrgeschwindigkeit".
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Andern  Akkion | Utils
Methoden Infos | 10 Anschluss

% Dosieren I! Rihrgeschwindigkeit
&4 \wisderholun| 4 Bidschirmnachricht

Die Ruhrgeschwindigkeit kann von 0 bis 9 in 10 Stufen eingestellt sein. Wenn ein manueller Regler
auf eine bestimmte Stufe gestellt ist, kann bis zu dieser Stufe in zehn Stufen eine Feinregelung
erfolgen.

Achtung: Es ist mdglich, dass ein manueller Regler (z.B. am Probenwechsler) ausgestellt ist. Es wird
dann nicht gerthrt! Der eingeschaltete Rihrer am Probenwechsler beginnt langsam zu rihren, da
sonst ein Magnetrihrstadbchen im Becherglas umherspringt. Die volle Ruhrgeschwindigkeit wird nach
ca. 10 Sekunden erreicht.

&% Rithrer Objekt Editor

Parameter

9 Setlings

Stirring speed

Ok X Abbrechen |

4.2.13. Kurven zuriicksetzen

Alle in einem Methodenablauf aufgenommenen Volumina und Messwerte werden in einer
Kurvendarstellung zusammengefligt. Wenn z.B. in einem Ablauf zundchst mit Natronlauge, dann mit
Salzsaure titriert wird, zeit die Titrationskurve zunéchst den ansteigenden Teil mit der Natronlauge,
anschlieend den abfallenden Teil mit der Salzsé&ure.

Um nur den letzten abfallenden Teil der Salzsdure darzustellen, wird nach der Titration mit
Natronlauge ein Baustein ,Kurve zuriicksetzen eingebaut.

Dieser Baustein ist verflgbar unter ,Utils" und ,Kurve zurlicksetzen“. Es werden in der Datenbank nur
die Werte nach dem Baustein ,Kurve zurlicksetzen“ gespeichert! Sollen die Daten vorher auch
verfligbar sein, muss in zwei Methoden titriert werden. Es gibt auch die Mdglichkeit an bestimmten
Stellen eine Formel einzusetzen, um die Volumina an diesen Stellen zu speichern und auf den
Baustein ,Kurve zuriicksetzen zu verzichten.

fndern  Akkion | Ukils

Methoden Infos | IO Anschluss

Warkezeit
I|:”| Dosieren R.hrgeschwsindigheit

g Wigderholun Eildschirmnachrichk

O
C

E—] MESSU kurve zuriicksetzen
=

Direktkommanda

EI Ciosien

In der Praxis wird dieser Baustein hdufig eingesetzt, um nach einem pH-Einstellen nur die fur die
Berechnung relevanten nachfolgenden Daten zu speichern. Mit einer Bildschirmnachricht kann z.B.
darauf hingewiesen werden.
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4.2. Erstellen einer Methode
4.2.14. Wartezeit

3% Bildschirmnachricht

B2 Wurve zuriicksetzen u

4.2.14. Wartezeit

Wartezeiten kénnen an beliebiger Stelle in einen Methodenablauf eingefligt werden. Sie werden
eingefiigt um z.B. nach Reagenszugaben fir eine Verteilung innerhalb des TitrationsgefaRes oder
auch eine Einstellung des Messwertes zu sorgen.

Die Auswahl ist mdglich Gber ,Utils" und ,Wartezeit".

fndern  Akkion | Ukils

Methoden Infos | IO Anschluss

Iﬂ Wartezeit
lI:nl Ciosieren 3 RObrgeschwindigksit

Die Zeit wird in ganzen Sekunden eingegeben. Am unteren Bildschirmrand erscheint eine Meldung
und die ablaufenden Sekunden werden angezeigt.

& Wartezeit Objekt Editor 2 EBX

Parameter

9 Einstellungen

Zeit [sec] 10
Text Statuszeile Wartezeit 10 Sekunden

o OK X Abbrechen |

4.2.15. Eingabefeld

Da bestimmte Meldungen auf dem Bildschirm eine Eingabe von Werten oder Daten verhindern, da sie
erst quittiert werden mussen, ist ein besonderes Fenster erforderlich, wenn Daten erst wahrend einer
Titration eingegeben werden kénnen. Wenn z.B. das Fenster ,Bildschirmnachricht* erscheint, ist keine
andere Eingabe mdoglich, bis mit der Maus das ,Ok"“ angeklickt wurde. Eine Anwendung ist die
Eingabe einer Einwaage, die erst wahrend oder nach einer Titration ermittelt wurde. Ein Eingabefeld
ermoglicht eine Eingabe eines Zahlenwertes auch wahrend einer Titration.

Die Auswahl erfolgt tber ,Utils* und ,Eingabefeld”.

Sndern  Akkion | Ukils

Methoden Infos | 10 Anschluss

L] Dosieren U

£ \iederholun 4 Bidschirmnachricht
O
k)

Wartezeit

Riibraeschwindiglkeit

Kurve zurlcksetzen

E—] Messy
'I:.I Diasiet
G Ende Wirder

Direkkkormmando

Eingabefeld
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Es kann eine Bildschirmnachricht eingegeben werden, wie z.B. W Einwaage eingeben“ und der
eingegebene Wert einer beliebigen Variablen zugewiesen werden. Im unteren Beispiel wurde die
Ergebnisvariable Ergebnis ausgewahlt.

#| Eingabefeld Objekt Editor
arameter

Einwaage eingeben

Art Ergebnis
Marme Einmwaage

x Abbrechen |

4.2.16. Titrationsarten und ihre Parameter

TitriSoft ermoglicht vier vordefinierte Titrationsmethoden:
B Endpunkt-Titration
B Dynamische Titration
B Lineare Titration
B pH-Stat-Titration

Die Titrationsarten werden fur typische Titrationsapplikationen eingesetzt:

Titrationsart Typische Applikationen

Endpunkt-Titration Koventionsmethode, um vergleichbare Ergebnisse zu erzielen
Viele pH-Titrationen im Wasser- und Umweltbereich
Gesamtsaure in wassrigen Losungen

pH-Titrationen im Lebensmittelbereich

Dynamische Titration Gehaltsbestimmungen
Chloridtitration

Redoxtitrationen

Lineare Titration Titrationen in organischen Lésungsmitteln
Titrationen bei sehr kleinen Gehalten
Viele Titrationen mit lonensensitiven Elektroden

Titrationen mit unruhigen Messwerten

pH-Stat-Titration Bestimmung von Enzymaktivitaten
Extraktionsprozesse
Stabilitatsprozesse

pH-Einstellungen Uber langeren Zeitpunkt

Fur die Endpunkt-Titration werden folgende Parameter eingestellt:

Parameter Bedeutung
Wert fir Endpunkt Der Endpunkt der Titration, der Punkt, bei dem die Titration beendet ist.
Der Wert wird Gber eine Formel eingegeben. Dezimaltrennzeichen ist
ein Komma.
Endvolumen Das maximale Volumen der Titration, auch wenn der Endpunkt noch

nicht erreicht wurde. Stellt sicher, dass das Titrationsgefal3 nicht
Uberlauft, wenn z.B. vergessen wurde, eine Elektrode anzuschliel3en.
Der Wert wird tber eine Formel eingegeben. Dezimaltrennzeichen ist
ein Komma.

Dauer Endpunkt erreicht Der Endpunkt muss eine Zeit lang stabil bleiben, um als solcher
akzeptiert zu werden. Die Zeitdauer wird in Sekunden eingegeben,
Ublich sind oft 10 Sekunden.

Lineare Schrittweite Der letzte Teil der Titration kann mit angemessen kleinen Schritten
titriert werden. Die Schrittweite wird in ml eingegeben. Ublich sind 0,01
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oder 0,02 ml. Bei sehr genauen Titrationen kénnen auch kleinere
Schritte eingegeben werden.

Es ist wichtig, darauf zu achten, dass die Schritte nicht zu klein werden
und die Titration unangemessen verlangsamen.

Differenz zum Endpunkt

Dies ist der Abstand zum Endwert in pH-Einheiten oder auch der
gewahlten Einheit, in dem mit der ,Linearen Schrittweite* titriert wird.
Ublich sind 0,2 pH-Einheiten bei einigen Anwendungen.

Kurvenform

Die Kurvenform beschreibt die Anpassung der Schrittweite an die
Steigung der Titrationskurve. Wenn die Titrationskurve steil ist, wird mit
kleinen Schritten titriert und damit die berechneten Ergebnisse genauer.
Im flachen Kurventeil wird mit gré3eren Schritten titriert und damit die
Titration beschleunigt.

Es wird anhand von Piktogrammen von Titrationskurven unterschieden:
Steil fallend

Mittel fallend

Flach fallend

Flach steigend

Mittel steigend

Steil steigend

Anwendereinstellungen (Beschreibung siehe
Dynamikparameter)

Titrationsgeschwindigkeit

Die Titrationsgeschwindigkeit wird Uber die Drift geregelt. Die Drift ist
die Potentialanderung eines Sensors mit der Zeit, gemessen in mV/min.
Folgende Einstellungen sind mdglich:

Sofort, ohne Driftkontrolle

Schnell (bei vielen pH-Titrationen)

Mittel (z.B. Chlorid in vielen Fallen)

Genau (fuir besonders genaue Titrationen)
Anwendereinstellungen (Beschreibung im Kapitel Gber die
Driftkontrolle)

€ Einstellungen fur Titration | |
Wert fiir Endpunkt 4,7

Endvolumen 20
Dauer Endpunkt erreicht 10

Lineare Schrittweite 0,01
Differenz zum Endpunkt 0,z

Kurvenform [

Titrationsgeschwindigkeit Schnell

Fur die Dynamische Titration werden folgende Parameter eingestellt:

Parameter Bedeutung
Wert fir Endpunkt Wenn dieser Punkt markiert ist, wird bis zu einem eingestellten pH oder
auswerten mV-Wert titriert als Abbruchkriterium der Titration.

Wert fur Endpunkt

Der Endpunkt der Titration, der Punkt, bei dem die Titration beendet ist.
Der Wert wird Gber eine Formel eingegeben. Dezimaltrennzeichen ist
ein Komma.

Endvolumen

Das maximale Volumen der Titration, auch wenn der Endpunkt noch
nicht erreicht wurde. Stellt sicher, dass das Titrationsgefal3 nicht
Uberlauft, wenn z.B. vergessen wurde, eine Elektrode anzuschliel3en.
Der Wert wird tber eine Formel eingegeben. Dezimaltrennzeichen ist
ein Komma.

Anzahl EQs

Wahrend der Titration kénnen EQs berechnet werden. Sie dienen nur
als Abbruchkriterium fir die Titration und haben mit den EQs fir die
Formelberechnung nichts zu tun.

Es sind 5 EQs mdglich, in der Regel wird ein EQ eingesetzt oder zwei
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(z.B. bei Phosphorsaure). Da aber auch bei unruhigen Titrationskurven
ein zufalliger EQ berechnet werden kann, brechen solche

Titrationskurven zu friih ab. Deshalb missen bei diesen Titrationen die
Titrationsparameter richtig gesetzt und die Elektroden in Ordnung sein.

Kurvenform

Die Kurvenform beschreibt die Anpassung der Schrittweite an die
Steigung der Titrationskurve. Wenn die Titrationskurve steil ist, wird mit
kleinen Schritten titriert und damit die berechneten Ergebnisse genauer.
Im flachen Kurventeil wird mit gré3eren Schritten titriert und damit die
Titration beschleunigt.

Es werden anhand von Piktogrammen folgende Titrationskurven
unterschieden:

Steil fallend

Mittel fallend

Flach fallend

Flach steigend

Mittel steigend

Steil steigend

Anwendereinstellungen (Beschreibung siehe
Dynamikparameter)

Titrationsgeschwindigkeit

Die Titrationsgeschwindigkeit wird tber die Drift geregelt. Die Drift ist
die Potentialdnderung eines Sensors mit der Zeit, gemessen in mV/min.
Folgende Einstellungen sind mdglich:

B Sofort, ohne Driftkontrolle
Schnell (bei vielen pH-Titrationen)
Mittel (z.B. Chlorid in vielen Fallen)
Genau (fiir besonders genaue Titrationen)
Anwendereinstellungen (Beschreibung im Kapitel Uber die
Driftkontrolle)

I Einstellunoen fir Titration

Endpunkt auswerten
WWert fir Endpunkt 10,48

Endvalumen 20

Anzahl EQ's 1

Kurenform T

Fir die Lineare Titration werden folgende Parameter eingestellt:

Parameter Bedeutung
Wert fir Endpunkt Wenn dieser Punkt markiert ist, wird bis zu einem eingestellten pH oder
auswerten mV-Wert titriert als Abbruchkriterium der Titration.

Wert fiir Endpunkt

Der Endpunkt der Titration, der Punkt, bei dem die Titration beendet ist.
Der Wert wird Uber eine Formel eingegeben. Dezimaltrennzeichen ist
ein Komma.

Endvolumen

Das maximale Volumen der Titration, auch wenn der Endpunkt noch
nicht erreicht wurde. Stellt sicher, dass das Titrationsgefal? nicht
Uberlauft, wenn z.B. vergessen wurde, eine Elektrode anzuschliel3en.
Der Wert wird Gber eine Formel eingegeben. Dezimaltrennzeichen ist
ein Komma.

Anzahl EQs

Wahrend der Titration kbnnen EQs berechnet werden. Sie dienen nur
als Abbruchkriterium fur die Titration und haben mit den EQs fir die
Formelberechnung nichts zu tun.

Es sind 5 EQs mdglich, in der Regel wird ein EQ eingesetzt oder auch
zwei (z.B. bei Phosphorsaure). Da aber bei unruhigen Titrationskurven
ein zufalliger EQ berechnet werden kann, brechen diese
Titrationskurven zu friih ab. Deshalb missen bei diesen Titrationen die
Titrationsparameter richtig gesetzt und die Elektroden in Ordnung sein.
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Lineare Schrittweite

Die Lineare Schrittweite in ml, die konstant wahrend der gesamten
Titration eingehalten wird.

Kurvenform

Die Kurvenform beschreibt die Anpassung der Schrittweite an die
Steigung der Titrationskurve. Wenn die Titrationskurve steil ist, wird mit
kleinen Schritten titriert und damit die berechneten Ergebnisse genauer.
Im flachen Kurventeil wird mit gréReren Schritten titriert und damit die
Titration beschleunigt.

Es werden anhand von Piktogrammen folgende Titrationskurven
unterschieden:

Steil fallend

Mittel fallend

Flach fallend

Flach steigend

Mittel steigend

Steil steigend

Anwendereinstellungen (Beschreibung siehe
Dynamikparameter)

Titrationsgeschwindigkeit

Die Titrationsgeschwindigkeit wird Uber die Drift geregelt. Die Drift ist
die Potentialanderung eines Sensors mit der Zeit, gemessen in mV/min.
Folgende Einstellungen sind maglich:

B Sofort, ohne Driftkontrolle
Schnell (bei vielen pH-Titrationen)
Mittel (z.B. Chlorid in vielen Fallen)
Genau (fiir besonders genaue Titrationen)
Anwendereinstellungen (Beschreibung im Kapitel Uber die
Driftkontrolle)

9 Einstellungen fir Titration

Endpunkt auswerten

Endvolumen 20

Anzahl EQ's n

Lineare Schrittweite 010

Steigend oder Fallend [ Hoch
Titrationsgeschwindighkeit Schnell

Fir die pH-Stat-Titration werden folgende Parameter eingestellt:

Parameter Bedeutung
pH-Stat Einstellwert Der pH-Wert, der wahrend der Titration konstant gehalten werden soll.
Endvolumen Das maximale Volumen der Titration, auch wenn der Endpunkt noch

nicht erreicht wurde. Stellt sicher, dass das Titrationsgefal3 nicht
Uberlauft, wenn z.B. vergessen wurde, eine Elektrode anzuschliel3en.
Der Wert wird Uber eine Formel eingegeben. Dezimaltrennzeichen ist
ein Komma.

Dauer der Titration [min]

Die Gesamtdauer der Titration in Minuten.

Lineare Schrittweite

Der letzte Teil der Titration kann mit angemessen kleinen Schritten
titriert werden. Die Schrittweite wird in ml eingegeben. Ublich sind 0,01
oder 0,02 ml. Bei sehr genauen Titrationen kénnen auch kleinere
Schritte eingegeben werden.

Es ist wichtig, darauf zu achten, dass die Schritte nicht zu klein werden
und die Titration unangemessen verlangsamen.

Differenz zum Endpunkt

Dies ist der Abstand zum Endwert in pH-Einheiten oder auch der
gewahlten Einheit, in dem mit der ,Linearen Schrittweite® titriert wird.
Ublich sind 0,2 pH-Einheiten bei einigen Anwendungen.

Messintervall [sec]

Der pH-Wert wird wéahrend der gesamten Zeit kontinuierlich konstant
gehalten. In den angegebenen Intervallen werden jedoch Datenpunkte
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in die Datenbank gespeichert. Bei sehr langen Titrationen sollte man
darauf achten, dass nicht zu viele Datenpunkte erzeugt werden. Als
Faustregel gilt, dass mehr als 1000 Datenpunkte keinen Sinn machen,
Ubliche Titrationen haben zwischen 50 und 100 Datenpunkte.

Kurvenform Die Kurvenform beschreibt die Anpassung der Schrittweite an die
Steigung der Titrationskurve. Wenn die Titrationskurve steil ist, wird mit
kleinen Schritten titriert und damit die berechneten Ergebnisse genauer.
Im flachen Kurventeil wird mit gré3eren Schritten titriert und damit die
Titration beschleunigt.

Es werden anhand von Piktogrammen folgende Titrationskurven
unterschieden:

Steil fallend

Mittel fallend

Flach fallend

Flach steigend

Mittel steigend

Steil steigend

Anwendereinstellungen (Beschreibung siehe
Dynamikparameter)

Titrationsgeschwindigkeit Die Titrationsgeschwindigkeit wird tber die Drift geregelt. Die Drift ist
die Potentialdnderung eines Sensors mit der Zeit, gemessen in mV/min.
Folgende Einstellungen sind mdglich:

Sofort, ohne Driftkontrolle

Schnell (bei vielen pH-Titrationen)

Mittel (z.B. Chlorid in vielen Fallen)

Genau (fiir besonders genaue Titrationen)
Anwendereinstellungen (Beschreibung im Kapitel Uber die
Driftkontrolle)

9 Einstellunoen fir Titration

L. Stat Enatellvert m ....................................................................................................
20

Endvolumen

Crauer Titration [min] 10
Lineare Schrithweite ooz
Differenz zum Endpunkt 0,3
Messintervall [sec] 20
Kurvenfarm e
Titrationsgeschwindigkeit Schnell

4.2.17. Genereller Aufbau der Methode

Die Methode wird in Bausteinen aufgebaut. Um eine Titration durchzuflihren, bendétigt man nur einen
Baustein Titration. Es erfolgt dann aber keine Berechnung. In der Praxis haben Methoden daher
zusatzlich noch mindestens eine Berechnung. Es empfiehlt sich jedoch aus Dokumentationsgriinden
weitere Elemente in die Methode einzubauen:
B Der pH-Wert oder Messwert vor der Titration gibt oft Informationen tber die Probe und wird
in vielen Féllen dokumentiert.
B Der berechnete EQ oder auch der verwendete EP sollten zusatzlich zum Ergebnis
dokumentiert werden.
B Der Mittelwert kann automatisch errechnet werden.
In vielen Fallen enthalten Methoden noch weitere Elemente wie Dosierungen von Hilfsreagenzien
oder auch weitere Berechnungen. In der folgenden Methode werden die Ublichsten Elemente
eingeflgt. Auf der linken Seite ist der eingefligte Baustein, auf der rechten Seite der zugehdorige
Kommentar zu sehen. Dieses Beispiel zeigt eine Chloridbestimmung, der Startmesswert ist meist nur
Ublich bei pH-Titrationen.
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fndern  Akbion  Utils

Methoder Infos  Methodenablauf

Messung

Z Berechnung | Startmesswert dokumentieren

4] Titration Titration selber

% Berechnung |Berechnung und Dokumentation eines EPEQ
Z Berechnung |Berechnung der erforderlichen Einheit, zB. %
Z Berechnung |Berechnung Mittelwert

Der Startmesswert wird mit zwei Stellen nach dem Komma dokumentiert, die entsprechende Variable
ist der Endwert mV in diesem Beispiel einer Chloridtitration.

Art Ergelinis
Marme Stanmesswert
Anzahl Dezimalstellen 2

Anzahl EQ's 0

Die Titration zur Chloridbestimmung wird meist dynamisch durchgefuhrt. Nach der Titration wird die
Birette wieder gefullt, um den Aufsatz wechseln zu kénnen. Ein mV-Wert von 260 mV, der aber
Proben und Elektroden abhangig ist, beendet die Titration ebenso, wie ein Aquivalenzpunkt oder ein
Maximalvolumen von 20 ml. Die Kurve ist steil oder mittel und wird mit normaler Geschwindigkeit
durchgefiihrt.

Parameter Value

9 Titration

Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-mia
Art der Titration Dwynamisch

Rihrgeschwindiogkeit

B
|© Biretieneinstellungen - TIN—

Birette TI_Alpha plus-1
Feagenz AgHD3 0,1 malfl
Birette fillen Mach der Titration

| Einstellungen fiir Titration
Endpunkt auswerten

| ert fir Endpunkt | 260
20

Endvolumen

Anzahl EQ's 1
Kurenform [
Titrationsgeschwindigkeit Mormal

Als erstes Ergebnis wird der gefundene und berechnete EQ dokumentiert. Dies ermdglicht eine
einfache Nachberechnung.
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PR e errores |

Art Ergebnis
Mame Ecrin ml
Anzahl Dezimalstellen 3
Anzahl EQ's 1

Das mit allen notwendigen Grdl3en berechnete Ergebnis in % Chlorid wird in der folgenden Formel mit
einer Dezimale erhalten. Oft wird noch der Titer des verwendeten Reagenzes hinzugefigt.

Art Ergebnis
Mame Chlarid in %
Anzahl Dezimalstellen 1

Anzahl EQ's 0

Der Mittelwert wird einfach durch eine zusatzliche Berechnung erhalten. Bei gleicher
Probenbezeichnung in der Probenliste wird der Mittelwert automatisch berechnet.

Art Ergebnis

Mamme Mittelwert Chlorid in %
Anzahl Dezimalstellen 1

Anzahl EQ's 0

4.2.18. Zuordnung Hardware

Eine Zuordnung zur verwendeten Hardware erhdlt man an vielen Stellen einer Methode. Eine
Elektrode an einem Messeingang ist sowohl bei einem Messwert als auch innerhalb einer Titration in
einer Methode enthalten. Es kann in einer Methode immer zwischen allen angeschlossenen Geraten
in einer Konfiguration ausgewahlt werden. Im folgenden Beispiel ist ein TL alpha plus mit der Adresse
lund eine T 110 mit der Adresse 2 angeschlossen. Bei allen Messwerten konnen alle
Messmaoglichkeiten des TL alpha plus verwendet werden, bei allen Dosiervorgdngen kann immer
zwischen beiden Geréaten ausgewahlt werden, je nachdem in welchem Aufsatz welche Reagenzien
sind.

Ej Titration Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-miA -

Z Berechnung | Art der Titration TI_Alpha plus-1-pHA
Z Berechnung TI_AIpha plus-1-pHB
TI_Alpha plus-1-rma
TI_Alpha plus-1-myB

Rihrgeschwindigkeit
Z Berechnung 9 Bilretteneinstellungen

Birette TI_Alpha plus-1-pA
Reagenz TI_Alpha plus-1-°C
Rilrette filllen TI_Alpha plus-1-sec

Die Anzeige ist nach dem Schema Gerat-Adresse-Messeingang aufgebaut.
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E—]Messung
Z Berechnung JALELUEELLE TI_Alph -

%] Titration Messgeschwindiogkeit TI_Alpha plus-1-pHA
TI_Alpha plus-1-pHBE

Z Berechnun ,
f TI_Alpha plus-1-miA

TI_Alpha plus-1-myB
% Berechnung TI_Alpha plus-1-pA
TI_Alpha plus-1-*C
TI_Alpha plus-1-sec

E Berechnung

Bei Dosiervorgéngen wird immer das Reagenz zusétzlich angegeben. Dies dient vor allen Dingen der
Dokumentation und der spateren Berechnungsmaglichkeit, da jedes Reagenz auch mit seinem Titer
verkniipft ist. Eine Uberpriifung des richtigen Reagenzes im Aufsatz ist weder der Titrationshardware
noch der Software mdglich. Dies liegt ausschlie3lich in der Verantwortung des Anwenders.

Reagenz §:I"I_.-"4'.I;:| ha plus-1

Riirata filllan

4.2.19. Dynamikregelung

Dynamische Titration bedeutet eine variable Anpassung der Titrationsschrittweite in Abhangigkeit von
der Steigung der Titrationskurve. Das Ziel ist, im flachen Teil der Titration mit grof3en Schritten
schneller und im steilen Teil der Kurve, in dem in aller Regel der Aquivalenzpunkt berechnet wird, mit
kleinen Schritten genau und sorgfaltig zu titrieren. Fir viele Routinetitrationen ist es die Methode der
Wahl.

In der Literatur sind verschiedene Verfahren beschrieben. Wéahrend bei der linearen oder monotonen
Titration mit aquidistanten Volumenschritten titriert wird, sind bei der dynamischen Titration z.B. die
Potentiale aquidistant. Man erhéalt eine Kurve, in der die Volumenschritte bei zunehmender Steigung
immer kleiner werden.

In TitriSoft wird nach einem Verfahren gearbeitet, bei der die Dosierung direkt in Abhangigkeit von der
Steigung der Titrationskurve berechnet wird. Eine potentiometrische Titration folgt der Nernstschen
Gleichung:

R*T “Ox
“Red

Diese Gleichung ist eine Funktion des natirlichen Logarithmus, in der das Potential proportional dem
natirlichen Logarithmus der Aktivitaten der beteiligten Reaktionspartner ist.

E=Inx
Die Ableitung und damit auch die Steigung der Titrationskurve ist die 1/x- Funktion:
1
F=—
X
TitriSoft benutzt daher eine 1/x-Funktion zur Berechnung der aktuell besten Schrittweite in direkter
Anhéangigkeit von der Steigung der Titrationskurve:

step|[ml] = L
slope
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Der Dosierschritt in ml ist ein Parameter ,a“ dividiert durch die Steigung der Titrationskurve hoch
Parameter ,b“. Es ergibt sich eine hyperbolische Funktion, bei der auf der x-Achse die Steigung der
Titrationskurve aufgetragen wird und auf der y-Achse der abhangige Dosierschritt in ml:
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Bei einem grol3en Wert fir die Steigung resultieren dadurch kleine Schrittweiten, bei kleinen
Steigungen resultieren grof3e Schrittweiten. Die folgende Abbildung zeigt die Kurven fir die
voreingestellten Werte fir flache, mittlere und steile Titrationskurven.
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Die Verkleinerung der Schrittweite zeigt sich am Beispiel einer Chloridtitration in der folgenden
Abbildung. Auf der x-Achse ist das Titrationsvolumen aufgetragen, die erste y-Achse zeigt die mV-
Messwerte, die zweite y-Achse die Schrittweite der Titration bis zum Aquivalenzpunkt.

Dependancy Step Size on Slope
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In der Praxis versucht man fur den EQ-Bereich mehrere aquidistante Volumenschritte zu erreichen. Im
folgenden Beispiel werden die Schritte von 4,84 bis 5,03 ml mit einer Ausnahme alle mit 0,01 ml
Schritten titriert. Hier wurde die Standardeinstellung fir mittlere Titrationskurven verwendet.

. _ 48 61,32
Dynamic Chlorid 3 ,33 6152
4,87 68,38
200,00 : 488 7040
' 4,89 74,08
4,91 75,70
* 4,91 79,70
150,00 4,97 83,07
4,93 0740
4,94 92 45
4,95 98,50
100,00 496 10495
= 497 11395
E 4.9 124,17
5000 4.95 132,77
' 5,00] 141,18
5,01 148,17
5,02 155,22
0,00 G 5,09 159,32

50,00 4 . : . . .

0,00 1,00 2 3 400 500 &,00
il AgHO3

Die Risiken der Dynamischen Titration liegen in unruhigen oder auch sehr flachen Titrationskurven.
Dies kann zu ungleichméaRigen Titrationsschritten fiihren, bei denen groRe und kleine Schritte
alternieren. So werden Ublicherweise Titrationen in organischen Ldsungsmitteln linear und nicht
dynamisch titriert. Haufig ist auch eine defekte Elektrode oder ein ungepflegter Sensor Ursache sehr
unruhiger Titrationskurven.
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Die beiden unteren Abbildungen beinhalten Einstellungen der dynamischen Titration, die manuelle
eine Einflussnahme einmal fur steigende und zum anderen fur fallende Titrationen erlauben.

Die Schrittweite wird in Abhangigkeit von der Anwendung festgelegt. Zu kleine Titrationsschritte fihren
haufig nicht zu genaueren Ergebnissen, da sie ein Rauschen verursachen. Fir eine Chloridtitration
werden als kleinste Schrittweite zwischen 0,02 und 0,05 ml eingesetzt. Bei der Bestimmung von
Carbonat in einer Natronlauge werden z.B. auch 0,01 ml Schritte benétigt. Die grof3te Schrittweite liegt
zwischen 0,2 ml und 1,00 ml in Abhangigkeit von Kurvenform und Gesamtverbrauch. Eine
dynamische Titration kann mit insgesamt 50 Messpunkten sehr genau titrieren.

Min. Dosiervalumen 0,0z

Max. Dosiervolurmen 1,00

kKumensteilheit (b
EQ sensibility 200

Die beiden Parameter ,a“ und ,b“ kénnen dabei mit einer Excel-Tabelle berechnet werden.

mil_rmir
mi_max
b=

|:ml_min *EXP(h* LM(Steigung steil))

‘:(LN(ml_max) - LM{ml_min)) ¢ (LN{Steigung steil) - LN(Steigung flach)) I

ALs der Datenbank den Wert der ersten
Ableitung entnehmen, ab dem mit den
kleinsten Schritten titriert werden soll.
AuUs der Datenbank den Wert der ersten
Ableitung entnehmen, ab dem mit den
graften Schritten titriert werden soll.
ml_min Kleinste Schritweite

ml_rmaix Grolkte Schrithweite

Wyert far Kurvenform

Wert far Kurvensteilheit

Die grinen Felder eintragen
Die hellblauen Felder sind das Ergebnis

Aus der Titrationskurve werden dabei entnommen:
B Die Steigung ab der mit kleinsten Volumenschritten titriert werden soll (Steigung steil)
B Die SchrittgréRe in ml fur diese kleinsten Schritte (ml_min)
B Die Steigung der Titrationskurve bis zu der mit den grof3ten Schrittweiten titriert werden soll
(Steigung flach)
B Die Schrittweite der gréRten Schrittweite (ml_min)
Aus der Excel-Tabelle kénnen dann die Werte fiir die Parameter a und b entnommen werden.

ACHTUNG: Wahrend der Titration werden die Titrationskurven in Abhangigkeit von der Anzahl der
Datenpunkte durch Polynomapproximation geglattet. Die mit Excel berechneten Werte sind daher nur
Naherungen und sind nicht als exakte Werte zu betrachten.
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Die EQ-Empfindlichkeit (Sensitivity) ist ein Kriterium fir die EQ-Erkennung als Abruchkriterium bei der
Titration. Sie hat nichts mit der Berechnung der EQs nach der Titration in den Formeln zu tun. Es wird
der Wert der ersten Ableitung eingetragen, bei dem ein EQ gerade noch erkannt werden soll. Der
Wert sollte deutlich hdher liegen als die Werte, die durch Rauschen verursacht werden. Es gibt keine
allgemeinen Empfehlungen, da die Werte der ersten Ableitung von vielen Faktoren abhangen:

B Schrittweite

B Konzentration

B Kurvenverlauf

W Verbrauch

4.2.20. Driftkontrolle

Die Drift beschreibt die Einstellung eines stabilen Messwertes an einem Sensor. Die Dauer eines
solchen Einstellvorgangs kann dabei im Bereich von Sekunden bis Minuten liegen. In der Regel sind
asymptotische Anpassungen an einen stabilen Endwert typisch.
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Messwerte sind zu Beginn einer Titration sehr schnell stabil, weil die Potentiale sich kaum andern. Im
Bereich eines Potentialsprungs dauert die Einstellung eines Messwertes deutlich langer. Bei einer
Titration kann die Einstellung des Gleichgewichtes nicht immer abgewartet werden. Eine Titration
dauert in vielen Fallen zwischen drei und funf Minuten und hat zwischen 30 und 100 Messpunkte. Da
bleibt fur jeden Messpunkt nicht die Zeit zur Gleichgewichtseinstellung.

Titrationsgeschwindigkeit MHarmal -

& Einstellungen Bildschirm Sofort
Schnell

¥Achse
wAchse 1 Beral
y-Achse 2 Arwendereinstellung

Mit vier Parametern kann die Gleichgewichtseinstellung kontrolliert werden. Es wird ein Messintervall
in Sekunden definiert, innerhalb dessen ein Stabilitatskriterium erfiillt sein muss. Die Dauer wird dabei
von einer Minimal- und Maximalzeit begrenzt. Die Maximaldauer sollte so bemessen sein, dass die
Titration noch in einem sinnvollen Zeitrahmen beendet ist. Die Minimaldauer muss mindestens so
lange sein, wie der Messintervall.

£

Anwendereinstellungen Titrationsgeschwindigkeit

Messintervall [sec]

hdin. feit{s]
hax. Zeit [5] 10
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4.2.21. Endekriterien

Die Endekriterien sind neben der Berechnung der Schrittweite und der Berticksichtigung der Drift
weitere wichtige Titrationsparameter. Je nach Titrationsart sind Titrationsvolumen, Messwert,
Titrationsdauer und/oder Anzahl der Aquivalenzpunkte das Kriterium, welches eine Titration beendet.

Bei der dynamischen Titration sind die folgenden Endpunktskriterien méglich:
B Messwert, z.B. pH oder mV
B Titrationsvolumen
B Anzahl EQs
B Die Kurvenform als indirektes Kriterium fur die Héhe der ersten Ableitung zur EQ Erkennung

Cynamisch

Art der Titration

Rihrgeschwindighkeit Cwnamisch
9 Bilretteneinstellungen
Birette

Um einen Messwert als Abbruchkriterium zu verwenden, wird bei ,Endpunkt auswerten* ein Haken
gesetzt. Der Wert fir den Endpunkt, den letzten Punkt der Titrationskurve, wird in mV, pH oder einer
anderen Einheit angegeben. Die Kurvenform entscheidet, ob die Titration steigend oder fallend ist. Ist
ein Messwert beispielsweise 100 mV und die Titrationsrichtung steigend, startet die Titration und
endet bei 260 mV. Ist der Startmesswert (iber 260 mV, wird die Titration erst gar nicht beginnen.

Ein Volumen wird immer angegeben, um ein Uberlaufen des TitrationsgefaRes zu verhindern. Es
wurde eine Titration auch beenden, wenn das Reagenz mitten wahrend der Titration leer wirde.

EQs als Abbruchkriterien sorgen dafiir, dass nicht mehr Reagenz benétigt wird, als unbedingt
erforderlich ist. Die Kriterien werden als Werte flr die erste Ableitung durch die Steigung der
Titrationskurve festgelegt. Unruhige Titrationskurven, langsame Elektroden oder bei speziellen
Applikationen  kdnnen scheinbare EQs die Titration auch vorzeitig beenden. Wenn
Titrationsergebnisse eine schlechte Reproduzierbarkeit haben, kdnnen unruhige Titrationskurven im
EQ-Bereich die Ursache sein. Sie werden durch die Darstellung der ersten Ableitung besonders gut
sichtbar.

Um einen EQ berechnen zu kénnen, muss immer ein paar Schritte Ubertitriert werden, da der
Wendepunkt der Titrationskurve berechnet werden muss. TitriSoft verwendet das Maximum der ersten
Ableitung zur Berechnung der EQs.

9 Einstellunoen fir Titration

Endpunkt auswerten
Wilert flir Endpunkt 260

Endwalumen 20

Anzahl EQ's 1

Kurvenform [

Die ,Lineare Titration“ hat die gleichen Abbruchkriterien.

Art der Titration Linear -

Rihrgeschwindigkeit Dynamisch

@ Biretteneinstellungen
Bilrette

Durch die linearen Schritte wird die erste Ableitung oft flacher, so dass bei einigen Kurven das EQ-
Kriterium weniger sinnvoll ist.
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I Einstellungen fur Titration

Endpunkt auswerten
Wert fir Endpunkt 260

Endvalurmen 20

Anzahl EQ's 1

Lineare Schrithweite noz

Steigend oder Fallend Iﬂbwéns

Die Endpunkt-Titration ist eine Konventionsmethode, bei der die Vergleichbarkeit im Vordergrund
steht. In aller Regel hort sie am Endpunkt auf, der auch gleichzeitig der letzte Punkt der
Titrationskurve ist.

Endpunkt -

Cynamisch
Linear

Rihrgeschwindigkeit

@ Biretteneinstellungen
Bilrette

Bei der EP-Titration sind die folgenden Endpunktskriterien méglich:

Messwert, z.B. pH oder mV

Titrationsvolumen

Dauer, die der Endpunkt Gberschritten sein muss

Die Schrittweite, mit der die letzten Titrationsschritte durchgefiihrt werden sollen. Wenn die
Differenz kleiner als ein definierter Wert ,Differenz zum Endpunkt* zum Endpunkt ist, betragt
die Schrittweite den Wert ,Lineare Schrittweite”.

Im unteren Beispiel werden die letzten 0,3 pH-Einheiten vor dem Endpunkt 260 mV mit 0,02 ml
Schritten titriert. Die Genauigkeit, mit der ein Endpunkt erreicht werden kann, héngt natirlich von der
Schrittweite ab. Je kleiner die Schrittweite ist, desto genauer wird der Endpunkt erreicht. Es besteht
jedoch bei zu kleinen Schritten das Risiko, dass auf3ere Einflisse die Reagenzzugabe kompensieren
und der Endpunkt sehr langsam oder gar nicht erreicht wird.

I Einstellungen fir Titration

Wert fiir Endpunbkt 260
Endvolumen 20
Crauer Endpunkt erreicht 0
Lineare Schrithweite 0oz
Differenz zum Endpunkt 0,3

pH-Stat-Titrationen bestehen in der Regel aus zwei Schritten, ein erster Schritt, bei dem der konstant
zu haltende pH-Wert erreicht, das heif3t antitriert wird und eine zweite Phase in der dieser pH-Wert
konstant gehalten wird. Der erste Teil erfolgt meist schnell und bendtigt bei einigen Anwendungen
auch viel Reagenz.

Art der Titration nH Stat =

Rihrgeschwindigkeit Dynamisch
Linear

Endpunkt

@ Biretteneinstellungen

Bei der pH-Stat-Titration sind die folgenden Endpunktskriterien moglich:
B Messwert der konstant gehalten werden soll, z.B. pH oder mV
B Titrationsvolumen
B Dauer der Titration
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B Messintervall, in dem fir die in der Datenbank gespeicherten Titrationskurve Messwerte
eingetragen werden. Wenn eine Titration zehn Minuten dauert und alle 20 Sekunden ein
Messwert aufgenommen wird, hat die Titrationskurve 30 Messwerte.

B Die Schrittweite, mit der die letzten Titrationsschritte durchgefiihrt werden sollen. Wenn die
Differenz kleiner als ein definierter Wert ,Differenz zum Endpunkt* zum Endpunkt ist, betragt
die Schrittweite den Wert ,Lineare Schrittweite".

oiSta Enstowert
Endvalumen 20
Dauer Titration [min] 10
Lineare Schrittweite o0z
Differenz zum Endpurnkt 03
Messintervall [sec] 20

4.2.22. Dynamische Titration

Die dynamische Titration ist eine Methode, mit der bei vielen Anwendungen genaue
Gehaltsbestimmungen durchgefiihrt werden. Die Methode ist in der Regel schnell und genau.
Typische Anwendungen sind:

B Chloridtitration

B Redoxtitration mit Thiosulfat

B Gehalte von Sauren und Basen

© Tiration - TIT—

Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-mida

Art der Titration

Cynamisch
Rihrgeschwindighkeit ;

9 Biretteneinstellungen

Die Parameter einer dynamischen Titration sind:

Parameter Bedeutung

Endpunkt auswerten Endekriterium fir die Titration. Wird meist dann verwendet, wenn
Elektrodenpotentiale relativ stabil sind und die Applikationen sich in
ihren Bedingungen nicht so stark unterscheiden.

Wert fir Endpunkt Der Zahlenwert fur das Endekriterium. Hier im Beispiel typisch fur die
Chloridtitration mit 0,1 molarer Silbernitrat-L6sung und einer AgCl 62
Elektrode.

Endvolumen Abbruchkriterium als Sicherheit, damit eine Titration nicht zu lange
dauert und das Titrationsgefal3 nicht Gberlauft.

Anzahl EQs Abbruchkriterium, kann mit Risiken verbunden sein, wenn die
Titrationskurve unruhig ist.

Kurvenform Bestimmt die Steuerung der Schrittweite bei der Titration. Es sind

folgende Mdoglichkeiten zu wéahlen:

Steile Kurve fallend (z.B. CSB)

Mittlere Kurve fallend (z.B. Thiosulfat)

Flache Kurve fallend (Ca/Mg)

Flache Kurve steigend (Chlorid im Spurenbereich)
Mittlere Kurve steigend (Chlorid)

Steile Kurve steigend (Salzsaure mit Natronlauge)
Anwendereinstellungen fallend
Anwendereinstellungen steigend
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Titrationsgeschwindigkeit Bestimmt die Drift und hat damit Einfluss auf die

Titrationsgeschwindigkeit. Folgende Einstellungen sind méglich:

Sofort (Keine Driftkontrolle)

Schnell (schnell mit leichter Driftkontrolle)

Normal (mit Driftkontrolle, richtig fir viele Applikationen)
Genau (mit Driftkontrolle fir genaue Titrationen oder z.B.
Fallungstitrationen)

Anwendereinstellungen mit Driftkriterien und Begrenzung auf
minimale und maximale Dauer der Driftkontrolle.

I Einstellunoen fir Titration

Endpunkt auswerten
Wert flr Endpunkt
Endvalumen

Anzahl EQ's

kurvenfarm
Titrationsgeschwindighkeit

260
20
1

_I

Martmal

Die Titrationskurve zeigt eine Bromid/Chlorid — Titration. Die ersten Schritte sind gréfRer und werden
zum ersten EQ hin (Bromid) kleiner. Der zweite EQ (Chlorid) wird ebenfalls mit kleiner Schrittweite
titriert. Nach dem zweiten EQ wird die Titrationskurve wieder flacher und die Schrittweite nimmt zu.
Die Berechnung der EQs kann damit sehr genau durchgefiihrt werden.
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4.2.23. Lineare Titration

mi

Die Lineare Titration hat bei den folgenden Applikationen Vorteile:

Leitfahigkeits-Titrationen
Photometrische Titrationen

Unruhige Messwerte oder trage Elektrode
Titrationen in organischen Lésungen (TAN, TBN....)
Titrationen mit geringen Potentialdnderungen (z.B. ISE Elektroden)

Bestimmung von Gleichgewichtskonstanten

Durch die mathematische Interpolation zwischen den Messpunkten kann eine Titration mit
vergleichsweise gro3en Schrittweiten bei stabilen Messwerten durchaus sehr genaue Ergebnisse

aufweisen.
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Die Lineare Titration wird haufig bei einem ersten Versuch bei einer neuen unbekannten Probe
eingesetzt, um die nachfolgenden Proben mit optimierten Parametern titrieren zu kénnen.
Die Lineare Titration wird unter ,Art der Titration“ ausgewahlt.

T

Titrationseinheit

Art der Titration Linear -

Rihrgeschwindighkeit
9 Biretteneinstellungen

Biirette

TI_Alpha plus-1-mida

Cwynarmisch

Parameter

Bedeutung

Endpunkt auswerten

Endekriterium fir die Titration. Wird meist dann verwendet, wenn
Elektrodenpotentiale relativ stabil sind und die Applikationen sich in
ihren Bedingungen nicht so stark unterscheiden.

Wert fir Endpunkt

Der Zahlenwert fur das Endekriterium. Hier im Beispiel typisch fur die
Chloridtitration mit 0,1 molarer Silbernitrat-L6sung und einer AgCl 62
Elektrode ein Endwert von 240 mV, bei einer komplexometrischen
Titration von Ca/Mg mit EDTA kann er -85 mV betragen.

Endvolumen Abbruchkriterium als Sicherheit, damit eine Titration nicht zu lange
dauert und das Titrationsgefaf nicht tiberlauft.
Anzahl EQs Abbruchkriterium, kann mit Risiken verbunden sein, wenn die

Titrationskurve unruhig ist. Vor allen Dingen bei flachen
Titrationskurven sind die Werte fiir die erste Ableitung so klein, dass oft
eine sichere Unterscheidung zwischen Rauschen und Maximum der
ersten Ableitung nicht méglich ist.

Der Wert fur die erste Ableitung als Kriterium ist nur indirekt zuganglich:
Zunéachst ,Dynamische Titration" auswahlen, dort unter Kurvenform die
Anwendereinstellungen selektieren, den Wert fir die erste Ableitung
eintragen, zurick zur Titrationsart und ,Lineare Titration“ anwéahlen.

Lineare Schrittweite

Schrittweite fUr die Titration. Als Faustregel sollten 50 bis 100
Messpunkte in einer Titrationskurve gespeichert werden. Bei speziellen
Anwendungen kdnnen es auch mehr (pH-Stat) oder weniger sein (TAN,
TBN).

Kurvenform

Bestimmt die Steuerung der Schrittweite bei der Titration. Es sind
folgende Mdoglichkeiten zu wahlen:

B Kurve fallend

B Kurve steigend
Da die Kurve nicht in einer bestimmten Form angepasst werden muss,
sind weitere Auswahlmadglichkeiten nicht erforderlich.

Titrationsgeschwindigkeit

Bestimmt die Drift und hat damit Einfluss auf die
Titrationsgeschwindigkeit. Folgende Einstellungen sind mdglich:
Sofort (Keine Driftkontrolle)

Schnell (schnell mit leichter Driftkontrolle)

Normal (mit Driftkontrolle, richtig fur viele Applikationen)
Genau (mit Driftkontrolle fir genaue Titrationen oder z.B.
Fallungstitrationen)

Anwendereinstellungen mit Driftkriterien und Begrenzung auf
minimale und maximale Dauer der Driftkontrolle.

Bei Titrationen in organischen Loésungsmitteln, besonders in unpolaren aprotischen L&sungsmitteln
wird oft mit festen Wartezeiten titriert, da die Potentiale oft groBen Schwankungen unterliegen. Dabei
sind Potentiale reproduzierbarer, wenn die Elektrode im gleichen Lésungsmittel gelagert wird, in dem
auch titriert wird. Die Spriinge werden jedoch besser, wenn die Elektroden zwischen Titrationen in
Wasser und verdinnten Sauren konditioniert werden.
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9 Einstellungen fir Titration

e eeea——

Wer fiir Endpunkt - 80

Endvolumen 15

Anzahl EQ's ]

Lineare Schrittweite 0z

Steigend oder Fallend 1 Alrwarts
Titrationsgeschwindighkeit Anwendereinstellung

Bei dem Beispiel der Titration von Calcium und Magnesium mit EDTA liegen zwei EQs vor. Der erste
Sprung wird dem Calcium zugeordnet. Wenn der Magnesiumanteil sehr kleine ist, gehen die Spriinge
ineinander Uber und der Ca-Sprung wird oft nicht mehr richtig ausgewertet. Wenn die Schrittweite zu
klein ist, wie es bei einer dynamischen Titration passieren kann, wird die Kurve wegen der relativ
kleinen Potentialanderungen sehr unruhig und der Ca-Gehalt wird nicht genau genug berechnet. Bei
dieser Anwendung wird daher oft linear titriert und in kritischen Fallen mit Standardzugaben von
Magnesium gearbeitet.
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4.2.24. Endpunkt-Titration

Die Endpunkt-Titration ist eine Konventionsmethode. Hier wird auf einen festen Messwert titriert, der
friher einmal einem Farbumschlag entsprochen hat. Es wird damit eine sehr gute Vergleichbarkeit mit
frheren Titrationsergebnissen erhalten, die mit der Hand gegen einen Farbumschlag titriert wurden.
Immer in den Fallen, in denen Vergleichbarkeit, z.B. mit einer groRen Menge von Vergleichsdaten aus
einer langen Zeitperiode, wichtiger ist als der ganz genaue analytische Gehalt, wird die Endpunkt-
Titration eingesetzt.

Die unterschiedlichen Konzentrationen in einer Probe flihren z.B. zu unterschiedlichen pH-Werten der
Aquivalenzpunkte. Eine Endpunkt-Titration ist also zur genauen Gehaltsbestimmung gegeniber der
dynamischen Titration nur zweite Wahl.

Art der Titration Endpurnkt -

Rihrgeschwindigkeit Dynamisch
Linear

9 Biretteneinstellungen

Bilrette nH Stat
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Die Parameter der Endpunkt-Titration sind:

Parameter

Bedeutung

Wert fiir Endpunkt

Der Zahlenwert fur das Endekriterium. Hier im Beispiel pH 7 fiir eine
Gesamtsaurebestimmung, wie es im Lebensmittelbereich vielfach
praktiziert wird.

Dauer Endpunkt erreicht

Der Endpunkt muss eine bestimmte Zeit Uberschritten sein. Oft sind es
zehn Sekunden. In einzelnen Fallen kann es auch langer oder kiirzer
sein. Damit wird einer zdgerlichen Anpassung der Elektrode oder
Saureabgabe der Probe Rechnung getragen.

Endvolumen

Abbruchkriterium als Sicherheit, damit eine Titration nicht zu lange
dauert und das Titrationsgefal3 nicht Gberlduft.

Lineare Schrittweite

Schrittweite fur den letzten Teil der Titration. Hiermit wird sichergestellt,
dass weder mit zu groRen Schritten tbertitriert wird, noch zu kleinen
Schritten der Endpunkt nicht erreicht wird. Die lineare Schrittweite wird
verwendet, sobald der aktuelle Messwert die Differenz zum Endpunkt
unterschritten hat.

Differenz zum Endpunkt

Definiert zusammen mit dem Endpunkt ein Fenster, in dem mit der
linearen Schrittweite titriert wird.

Kurvenform

Bestimmt die Steuerung der Schrittweite bei der Titration. Es sind
folgende Mdoglichkeiten zu wahlen:

Steile Kurve fallend (z.B. CSB)

Mittlere Kurve fallend (z.B. Thiosulfat)

Flache Kurve fallend (Ca/Mg)

Flache Kurve steigend (Chlorid im Spurenbereich)
Mittlere Kurve steigend (Chlorid)

Steile Kurve steigend (Salzsdure mit Natronlauge)
Anwendereinstellungen fallend

Anwendereinstellungen fallend

Titrationsgeschwindigkeit

Bestimmt die Drift und hat damit Einfluss auf die
Titrationsgeschwindigkeit. Folgende Einstellungen sind méglich:
Sofort (Keine Driftkontrolle)

Schnell (schnell mit leichter Driftkontrolle)

Normal (mit Driftkontrolle, richtig fir viele Applikationen)
Genau (mit Driftkontrolle fur genaue Titrationen oder z.B.
Fallungstitrationen)

Anwendereinstellungen mit Driftkriterien und Begrenzung auf
minimale und maximale Dauer der Driftkontrolle.

© Ehsellungen wr Twaton. ||

. ......................................................................................................................... 5
Endvalumen 20

Crauer Endpunkt erreicht 10

Lineare Schrittweite 0,01

Differenz zum Endpunkt 0z

Kurenfarrm T

Der Endpunkt wird nicht ganz genau erreicht, er wird mit dem letzten Titrierschritt Uberschritten. In
vielen Titratoren wird der Verbrauch des gewiinschten Endpunktes zurtickgerechnet und der Soll-pH
des Endpunktes angegeben. Da die Schrittweiten im Endpunktbereich sehr klein sind, Ublicherweise
um die 0,01 ml, ist das in der Praxis nicht relevant und es wird in TitriSoft der tatséchliche und
gemessene Endwert angegeben. Um die gewiinschte Genauigkeit zu erhalten, kann man die
Schrittweite im Bereich des Endpunktes definieren.
Die Titration wird dynamisch durchgefuhrt, entsprechend der ausgewahlten Kurvenform und der
definierten Drift. Nur den letzten ,Differenz zum Endpunkt” Bereich wird mit der definierten linearen
Schrittweite titriert. Ublich sind 0,2 pH-Einheiten mit einer Schrittweite von 0,01 ml zu titrieren.
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Endpunkt Titration

7,50

7,00

6,50 /

6,00

.,

5,50 6,90 /
5,00 / 6,50

pH

4,50 / 6,70 /

S

4,00 T T T T T
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00

ml NaOH 0,1 mol/l

Um die gewilinschte Genauigkeit zu erhalten, kann man die Schrittweite im Bereich des Endpunktes
definieren. Es wird vom Endpunkt der Wert der ,Differenz zum Endpunkt‘ abgezogen. In diesem
Beispiel ist der Endpunkt 7,00 pH und die Differenz zum Endpunkt 0,2 pH Einheiten. Dieser Bereich
wird ab pH 6,80 mit der definierten linearen Schrittweite von 0,01 ml titriert. Der optimale Wert ist von
der Applikation abhéngig. Beachtet werden muss:

B Zu kleine Schritte kénnen dazu fuihren, dass der Endpunkt nie erreicht wird, z.B. durch CO,-

Aufnahme bei der Titration mit Alkali
B Zu groRe Schritte fiihren zu einer Ubertitration

Endpunkt Titration

7,20

7,10 A

7,00 2

\l Differenz zum Endpunkt,
wird mit der definierten

6,90 1 J>— linearen Schrittweite

pH

titriert

6,80

L

6,60 = T T T T
10,20 10,25 10,30 10,35 10,40 10,45 10,50

ml NaOH 0,1 mol/l

4.2.25. pH-Stat Titration

Die pH-Stat Titration dient dazu, einen Messwert (in der Regel einen pH-Wert) fiir eine definierte Zeit
konstant zu halten. Anwendungen kénnen sein:

B Titration von Enzymen, wie z.B. Pankrease

B Titration von Bodenproben

B Eluation von Betonproben

B ...und vieles mehr
Die pH-Stat Titration wird unter ,Art der Titration“ ausgewdahlt. pH-Stat Titrationen bestehen in der
Regel aus zwei Schritten, ein erster Schritt, bei dem der konstant zu haltende pH-Wert erreicht, das
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heil3t antitriert wird und eine zweite Phase in der dieser pH-Wert konstant gehalten wird. Der erste Teil
erfolgt meist schnell und benétigt bei einigen Anwendungen auch viel Reagenz.

Art der Titration pH Stat |+

Rihrgeschwindigkeit Dynamisch
Linear

Endpunkt

9 Biretteneinstellungen
Birette

Die Parameter der pH-Stat Titration sind:

Parameter Bedeutung
pH-Stat Einstellwert Der pH-Wert der antitriert wird und dann konstant gehalten wird.
Dauer der Titration [min] Die Dauer der Titration, um den Einstellwert konstant zu halten in
Minuten. Umrechnung der Einheiten:
Sekunden Minuten Stunden Tage
60 1
120 2
600 10
3600 60 1
86400 1440 24 1
10080 168 7
Endvolumen Abbruchkriterium als Sicherheit, damit eine Titration nicht zu lange
dauert und das Titrationsgefaf? nicht tGberlauft.
Lineare Schrittweite Schrittweite flr den letzten Teil der Titration. Hiermit wird sichergestellt,

dass weder mit zu groRen Schritten Ubertitriert wird, noch zu kleinen
Schritten der Endpunkt nicht erreicht wird. Die lineare Schrittweite wird
verwendet, sobald der aktuelle Messwert die Differenz zum Endpunkt
unterschritten hat.

Differenz zum Endpunkt Definiert zusammen mit dem Endpunkt ein Fenster, in dem mit der
linearen Schrittweite titriert wird.
Messintervall [sec] Messintervall, in dem fur die in der Datenbank gespeicherten

Titrationskurve Messwerte eingetragen werden. Wenn eine Titration
zehn Minuten dauert und alle 20 Sekunden ein Messwert
aufgenommen wird, hat die Titrationskurve 30 Messwerte.

Der pH-Wert wird auch zwischen diesen Intervallen konstant gehalten.
Da in den meisten Fallen entweder der Endverbrauch oder die Steigung
der Geraden Verbrauch pro Zeit benétigt wird, ist eine hohe Dichte an
Messpunkten in vielen Fallen nicht erforderlich und kostet nur
Ressourcen des Rechners.

Kurvenform Bestimmt die Steuerung der Schrittweite bei der Titration. Es sind
folgende Mdoglichkeiten zu wahlen:

Steile Kurve fallend (z.B. CSB)

Mittlere Kurve fallend (z.B. Thiosulfat)

Flache Kurve fallend (Ca/Mg)

Flache Kurve steigend (Chlorid im Spurenbereich)
Mittlere Kurve steigend (Chlorid)

Steile Kurve steigend (Salzsaure mit Natronlauge)
Anwendereinstellungen fallend

Anwendereinstellungen fallend

Titrationsgeschwindigkeit Bestimmt die Drift und hat damit Einfluss auf die
Titrationsgeschwindigkeit. Folgende Einstellungen sind méglich:
Sofort (Keine Driftkontrolle)

Schnell (schnell mit leichter Driftkontrolle)

Normal (mit Driftkontrolle, richtig fir viele Applikationen)
Genau (mit Driftkontrolle fur genaue Titrationen oder z.B.
Fallungstitrationen)

Anwendereinstellungen mit Driftkriterien und Begrenzung auf
minimale und maximale Dauer der Driftkontrolle.
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© Enstellungen rTwaton ||

e N
Endvolumen 20

Crauer Titration [min] 10

Lineare Schrithweite noz

Differenz zum Endpurnkt 0z

mMessinterall [sec] 20

Kurvenform I

4.3. Berechnung eines Ergebnisses

Ergebnisse miissen mit einer Formel berechnet werden! Kein Ergebnis wird automatisch berechnet.
Es wird jedoch jede Titrationskurve oder Messung in der Datenbank gespeichert. Alle Informationen,
die nach einer Messung oder Titration erforderlich sind, missen mit Hilfe einer Formel in eine
dokumentierbare Form gebracht werden.

Eine Ubersichtsbeschreibung befindet sich in Kapitel 4.2.6.

Es ist eine Nachberechnung mittels Formeln in der Datenbank méglich. Hier stehen jedoch die Titer
der Reagenzien nicht zur Verfigung, um die Verwendung von fehlerhaften Titerwerten, die nicht mehr
aktuell sind, zu vermeiden.

4.3.1. Erstellen und Andern einer Formel (Erstellen und Editieren)

Die Berechnung wird hinter einer Titration oder einem Messwert als Baustein in einen Methodenablauf
eingeflugt.

dndern | Akkion | Utils
B] Titration

E—] Messung
:|'|:'] MESS| % Berechnung

kil ethoden

Die Reihenfolge hangt davon ab, was dokumentiert werden soll. Wenn ein Messwert dokumentiert
werden soll, wird direkt nach dem Messwert eine Formel in den Methodenablauf eingefiigt. In der
Formel wird Endwert des Messwertes aus dem Meni Werte ausgewahlt. Es besteht also jederzeit der
Zugriff auf alle bis dahin in der Methode aufgenommenen und berechneten Werte. Der wichtigste
Einsatz ist sicherlich der Formeleinsatz nach einer Titration zur Berechnung eines Aquivalenzpunktes
und des Ergebnisses.

Wenn der Baustein ausgewahlt wurde, wird er danach mit der Maus mittels eines Doppelklicks zum
Editieren gedffnet. Folgende Eingaben sind erforderlich:

Parameter Bedeutung

Art (der Variablen) Die Art der Variablen wird angezeigt, sie kann nicht ausgewahlt
werden. Die Information ist z.B. wichtig, wenn Variablen wie Einzeltiter
und Gesamttiter als Mittelwert unterschieden werden missen.

Name Der Name kann aus einer Liste ausgewahlt werden. Es werden immer
der Variablentyp und der Name angezeigt.

Bei dem Variablentyp Ergebnis kann der Name kann auch direkt
eingegeben werden.

Anzahl Dezimalstellen Die Anzahl Dezimalstellen des Ergebnisses, die bei der Dokumentation
angezeigt und auch spater in der Datenbank gespeichert werden.
Anzahl EQs Hier werden die Anzahl der Aquivalenzpunkte eingegeben, die in der
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Berechnungsformel zur Verfligung stehen sollen.

Formel Durch Anklicken der Punkte in der markierten Zeile (sie zeigt sich dann
in der dunkelroten Farbe) wird der eigentliche Formeleditor gedtffnet.
Glatten Der Glattungsgrad fiir unruhige Titrationskurven kann eingestellt

werden. Gute Wirkung kann bei relativ flachen Titrationskurven erzielt
werden. Der Algorithmus basiert auf einem ,Moving average®, bei dem
die Anzahl der Datenpunkte, Uber die geglattet wird, mit zunehmendem
Glattungsgrad gréRer wird. Die Glattung kann ist mehreren Stufen
eingestellt werden. Die Stufen sind:

B Stark

H Mittel

B Schwach

Fenster fur Volumen Ein Auswertefenster wird eingesetzt, um einen Bereich fir einen zu
berechnenden Aquivalenzpunkt einzuschranken. Es kann ein Wert fiir
den kleineren ml-Wert und ein Wert fiir den groBeren ml-Wert
eingegeben werden. Der Aquivalenzpunkt wird dann zwischen den ml-
Werten berechnet. Das Fenster muss genligend Datenpunkte enthalten
(mindestens sieben) und die Kriterien fir einen EQ miissen erflllt sein.

Fenster fir Messwert Ein Auswertefenster wird eingesetzt, um einen Bereich fir einen zu
berechnenden Aquivalenzpunkt einzuschranken. Es kann ein Wert fiir
den kleineren Messwert und ein Wert fiir den gréReren Messwert
eingegeben werden. Der Aquivalenzpunkt wird dann zwischen den
Messwerten berechnet. Das Fenster muss gentigend Datenpunkte
enthalten (mindestens sieben) und die Kriterien fir einen EQ mussen
erfullt sein.

Die beiden Auswertefenster kbnnen kombiniert werden.

Methoden Infos  Methodenablauf I

Name Kommentar
E-] Messung Stantmesswert authehmen
Z Berechnung Startmesswert dokumentieren

U] Titration Objekt Editor

Z Berechnung
Parameter
Z Berechnung

neine Einstellungen der Formel

Z Berechnung

Art Ergebnis
Mame Startmesswert
Anzahl Dezimalstellen 2
Anzahl EQ's a
Farmel Endalue[my]
I Zusatzliche Optionen der Formel _
Glatten kein
Fenster filr Volumen O
Fenster filr Messwert 1

x Abbrechen |

Wie zu jedem Baustein kann auch bei einer Formel ein Kommentar eingegeben werden. Dazu wird
das Kommentarfeld neben dem Baustein markiert.

JP Messung Startmesswert aufnehmen

Z Berechnung Startmesswert dokumentieren

%] Titration Titration selber

Z Berechnung Berachnung der erfarderlichen Einheit, z.B. %
Z Berechnung Berachnung Mittelwert
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In das aufklappende Feld kann ein beliebiger unformatierter Text eingegeben werden. Mit OK wird der
Text Ubernommen.

ACHTUNG: Ein Text wird nur dann mit der Methode gespeichert, wenn anschlie3end die Methode
insgesamt noch einmal gespeichert wird.

—— e = —_

Z Berechnung Berechnung der erforderlichen Einheit, 8. %

| || Zancel |

In dem unteren Beispiel wird ein Aquivalenzpunkt in ml-Einheiten berechnet, mit drei Stellen nach
dem Komma, ohne Glattung aber innerhalb eines Fensters zwischen 50 und 180 mV und zwischen 1
und 50 ml. Eine typische Formel fur die Berechnung eines EQs fur eine Chloridtitration. Ein kleiner
Anstieg zu Beginn der Titration wird dadurch nicht irrtimlich fiir den Aquivalenzpunkt gehalten.

ACHTUNG: Die Messwerte und Verbrauche unterscheiden sich Elektrode zu Elektrode und sind stark
von den chemischen Bedingungen der Applikation abhangig.

Objekt Editor B

Parameter

Art Ergebnis

Mame Ecrin ml

Anzahl Dezimalstellen 3

Anzahl EQ's 1

Faormel EQ[1]
I fusatzliche Optionen der Formel

Gl&tten kein

Fenster fiir valumen
Kleinstes Yolumen 1

Gréfites Volumen 20

Fenster fiir Messwert
Kleinster Messwert a0

Grafiter Messwert 180

x Abbrechen |

Fur eine Chloridapplikation wird danach der Chloridgehalt in % berechnet. Dabei wird auf das bereits
berechnete Ergebnis zurtickgegriffen. Dadurch ist es nicht erforderlich erneut ein Auswertefenster zu
setzen und es besteht nicht das Risiko, dass aufgrund von unterschiedlichen Kriterien
unterschiedliche EQs berechnet werden, ohne das dies so ohne weiteres erkannt werden kann.

Es wird die Bezeichnung ,Chlorid in %" direkt in das Feld ,Name" eingetragen. Da es sich um eine
Ergebnisvariable handelt, braucht sie im Gegensatz zu anderen Variablen nicht vorher angelegt zu
werden.
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Ergehnis
Mame Chlaorid in %
Anzahl Dezimalstellen 1
Anzahl EQ's 1]

= 3545 * 01 * 100 ) ¢ 1000 * A

Das Beispiel zeigt eine Formel fur die Berechnung des Chloridgehaltes in %. Dabei bedeuten:

Result[,2,EQ in mI“]  Ein (vorher berechneter) Aquivalenzpunkt ausgewahit

35,45 Atomgewicht des Chlors, Chlorids,

0,1 Molaritat der Silbernitratldsung, des Titrierreagenzes.
100 Umrechnung in %

/ Bruchstrich

Amount Probenmenge

1000 Umrechnung von g in mg

0 Die Klammern

Es gelten die normalen mathematischen Rechenregeln. So wiirde z.B. das Weglassen der Klammern
bedeuten, dass der Ausdruck vorher durch die Probenmenge geteilt wird und das erhaltene Wert mit
1000 multipliziert wird, was zu einem anderen Ergebnis fuhren wirde.

Die Werte innerhalb der Formel kénnen mit der ,Hand eingetragen werden, oder aus den Menus
ausgewahlt werden. Ublicherweise empfiehlt es sich, die Zahlenwerte manuell einzutragen und die
Variablen aus den Meniis auszuwahlen.

4.3.2.

Formeleditor E|

Wierte Berechnungen Funktionen Operatoren pH Kalibration

Result["2, EG inml’] * 3545 * 041 ' 100 / { 1000 ' Amount }

W OK X Abbrechen |

Konzept der Variablen in einer Formel

TitriSoft verflgt Gber folgende Variablentypen:

Results: Ergebnisse, die nur innerhalb der Methode bekannt sind. Sie werden verwendet,
um Messwerte, Verbrauche oder auch (berechnete) Titrationsergebnisse dokumentieren zu
koénnen.

Chemicals: Sie enthalten den Wert fur den Titer mit dem Bestimmungszeitpunkt und
Grenzwerten. Sie sind allen Methoden bekannt. Die Zuordnung der Werte erfolgt innerhalb
einer Methode automatisch, wenn in einer Titration ein Reagenz ausgewahlt wird.

Globals: Globale Variable, die allen Methoden bekannt sind und daher dazu dienen, Werte
zwischen Methoden zu transferieren, wie z.B. Blindwerte. Solche Variablen kénnen aber
auch als Zahler oder auch fir viele andere Zwecke eingesetzt werden.

Sample Data: Benutzer definierte Variablen, in die in einer Probenliste Werte eingetragen
werden kénnen, die in der Berechnung der Methode verwendet werden. Typische Beispiele
sind z.B. Dichte von Lésungen, die nicht eingewogen werden und Feststoffanteile von
Kunststoffen. Es kdnnte auch ein Korrekturfaktor fur Feuchtigkeit sein, um eine Einwaage zu
korrigieren.

Electrodes: lonensensitive Elektroden, deren Kalibrationswerte hier abgespeichert werden.
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4.3. Berechnung eines Ergebnisses
4.3.2. Konzept der Variablen in einer Formel

Z Resuls

.Q. Chemicals

B Globals

By Sample data
+-[[] Electrodes

Alle Variablen werden definiert, indem der entsprechende Variablentyp auf der linken Seite des
Bildschirms markiert wird und der Menupunkt ,Merkmal* ausgewahlt wird. Eine Variable kann dann
neu angelegt oder eine markierte Variable geléscht werden.

+-[8, TitraLine alpha plus Merkmal
=, Beispielkonfiguration |
B, Meue Konfiguration O teu
e fi X lischen Min Max

EQinml
Er Sample data EQ1inml

Fir ein Ergebnis werden die Bezeichnung und die Einheit in einem Feld zusammen eingegeben. Es
kénnen Grenzwerte fur die Ergebnisse angegeben werden. Wenn ein Ergebnis auferhalb der
Grenzwerte liegt, wird es farblich markiert.

Record Editor D

Chlorid [%]
2

5

o OK X Abbrechen |

Wenn ,Chemicals* auf der linken Seite markiert werden, erscheint auf der rechten Seite eine
Ubersichtstabelle, in alle bereits vorhandenen Reagenzien mit ihren Eigenschaften aufgelistet werden.

| QNS SUCSIER T IR MR

4Bl Meue Konfiguration Uberblick l
maoH 0,1 molil
E? Sample data AQHO3 0,1 molil
#-f 1 Electiodes Thiosulfate 0,1 ol

Die Parameter der ,Chemicals" sind:

® Name

B Wert des Titers (oder Angabe der Konzentration)

B Minimaler Wert des Titers

B Maximaler Wert des Titers

B Datum und Uhrzeit der letzten automatischen Bestimmung
Wenn ein Titer aulRerhalb der Grenzwerte liegt, wird er farbig markiert. Es kann aber jederzeit weiter
mit dem Titer-Wert gearbeitet werden. In einer Formel steht der Wert zur weiteren Verwendung immer
dann zur Verfigung, wenn das Reagenz in der Methode verwendet wird, unabhangig ob bei Dosier-
oder Titriervorgangen.
Das empfohlene Vorgehen zur Festlegung eines Titers besteht in der automatischen Bestimmung
durch eine Titration mit einem Standard. In einer solchen Methode wird zunachst der EQ bestimmt,
dann in einer weiteren Formel die Ergebnisvariable Einzeltiter und zuletzt die aus der Liste
ausgewahlte Variable ,Chemicals" als Mittelwert der Einzeltiter.

E Meue Konfiguration Uberbiick l

= Resultz Bestimmt

é Chemicals

B Globals A v

Br Sample data AQNO3 0,1 malil 1,004 1,02 05.07 2006
+-f ] Electrades Thiosulfate 0,1 mali 0,992 1,02 05.07.2006

EDTA D1 mali 0,924 1,02 05.07.2006
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Wenn ,Globals* auf der linken Seite markiert werden, erscheint auf der rechten Seite eine
Ubersichtstabelle, in alle bereits vorhandenen Globalen Variablen mit ihren Eigenschaften aufgelistet
werden.

g — mmme =g

.E-. Meue Konfiguration Uberblick, l

3 Crenie Name |
& Chernicals _

% Globals Blindwert

B Sample data Einwaage

Die Parameter der ,Globals" sind:
H Name
B Wert des Globalen Wertes
B Minimaler Wert des Globalen Wertes
B Maximaler Wert des Globalen Wertes
Wenn ein Globalen Wertes aul3erhalb der Grenzwerte liegt, wird er farbig markiert. Es kann aber
jederzeit weiter mit dem Globalen Wert gearbeitet werden. In einer Formel steht der Wert zur weiteren
Verwendung immer zur Verfigung.
Ein Wert fir den Globalen Speicher kann in der Tabelle eingetragen oder in einer Formel zugewiesen
werden. Ubliche Verwendung von globalen Speicherwerten sind Blindwerte oder andere Werte, die
zwischen Methoden Ubertragen werden sollen.
= Newe Korfiguralon. (D]
Z Results
@ Chemicalz

@ Globals

Blindwert
E} Sample data Einwaage

Wenn ,Sample Data“ oder Probenvariable auf der linken Seite markiert werden, erscheint auf der
rechten Seite eine Ubersichtstabelle, in alle bereits vorhandenen Probenvariablen mit ihren
Eigenschaften aufgelistet werden.

J e e i i

L Meue Konfiguration Uberblick l

% Results

@ Chemicals m
B Globals Dichte

E- R S amnple data

Die Parameter der ,Sample Data“ sind:

B Name

B Wert des der Probenvariablen

B Minimaler Wert der Probenvariablen

B Maximaler Wert der Probenvariablen
Wenn eine Probenvariablen auRerhalb der Grenzwerte liegt, wird sie farbig markiert. Es kann aber
jederzeit weiter mit der Probenvariablen gearbeitet werden. In einer Formel steht der Wert zur
weiteren Verwendung immer zur Verfigung.
Ein Wert fUr eine Probenvariable kann auf verschiedene Weise eingetragen werden:

B Er kann direkt in der Liste eingegeben werden.

B Er kann in einer Formel zugewiesen werden

B Er kann, nachdem die Variable manuell zu einer Probenliste hinzugefiigt wurde, in dieser

Probenliste eingetragen und bei der Berechnung dieser Probe verwendet werden

Beispiele fir Probenvariable sind Dichte, Feststoffanteile, variable Probenvolumina oder &hnliches.
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4.3. Berechnung eines Ergebnisses
4.3.3. Berechnen eines EQs einer potentiometrischen Kurve

Record Editor D

Dichte
0,908
0,95
1,00|

W OK X sbbrechen |

Eine weitere Mdoglichkeit, probenspezifische Werte fir eine Berechnung einzugeben, ist das
Eingabefeld. Dies bietet die Moglichkeit wahrend des Methodenablaufs einen Wert zu dieser Probe
einzugeben. So kann z.B. vor der Berechnung noch ein Wert fir eine Einwaage aus einer
Ruckwagung eingetragen werden. Der Inhalt wird in einer Ergebnisvariablen gespeichert.

Der Eintrag kann ein Zahlenwert sein oder auch ein Kommentar, je nach Verwendung der Variablen.
Wenn die Eingabe mit der ENTER-Taste abgeschlossen wird, findet einer Uberpriifung der Eingabe
als Zahlenwert statt. Wird die ENTER-Taste nicht betétigt, sondern mit OK abgeschlossen, sind auch
Kommentare als Eingabe mdglich, die auch entsprechend dokumentiert werden kénnen.

Ltils

F I Anschiuss

Warkezeit
Rihrgeschwindigheit
Bildschirmnachricht

kurve 2uriicksetzen

w DG @

Direktkommanda
E Eingabefeld

Das Eingabefeld kann an beliebiger Stelle in einem Ablauf stehen. Wenn die Eingabe jedoch in einer
Formel verwendet werden soll, muss der Baustein vor der Formel stehen. Die Eigenschaften sind:

B Eine Nachricht, die wahrend der Titration angezeigt wird.

B Die Art der Variablen, in der die Information abgespeichert werden soll.

B Der Wert der Variablen, in der die Information abgespeichert werden soll.

& Eingabefeld
%] Titration
Z Berechnung

Objekt Editor

Parameter

Z Berechnung

Wert fir Rlckwagung eingehen

9 Allgemeine Einstellungen der Formel _
Art Ergebnis
Marme Rickwagung

Z Berechnung

' 0K X sbbrechen |

4.3.3. Berechnen eines EQs einer potentiometrischen Kurve

Ein Aquivalenzpunkt kann nur lber eine Formel berechnet werden. Dazu wird nach der Titration ein
Baustein ,Berechnung“ eingefugt. Mit einem Doppelklick wird der Baustein gedffnet und kann
konfiguriert werden.
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Die Eigenschaften einer Formel sind schon beschrieben. Fir eine EQ Berechnung werden
eingegeben:

B Die Variablenart kann nicht ausgewahlt werden, sondern wird je nach Auswahl angezeigt.

B Der Name fur das Ergebnis

B Die Anzahl der Dezimalstellen

B Die Anzahl der Aquivalenzpunkte (von 1 bis 5)

B Die Formel
Der Formeleditor wird durch Anklicken der drei Punkte gedffnet, die erscheinen, wenn die Zeile
markiert ist.

9 Allgemeine Einstellungen der Formel

Art Ergelinis
Marme Ecinml
Anzahl Dezimalstellen 3
Anzahl EQ's 1

In der Formel wird unter Berechnung der Menipunkt ,EQ" ausgewdahlt. Es kann dann aus so vielen
EQs ausgewahlt werden, wie in den allgemeinen Einstellungen angegeben wurden. Der EQ wird dann
in der Formel dargestellt und kann allen Stellen innerhalb der Berechnungsformel verwendet werden.

Formeleditor

WWerke | Berechnungen | Eunktionen Qperatoren  pH Kalibration

EO[1] | EQ  » EGH
LF
%T(1)

(1) W OK x &bbrechen |

Der Algorithmus basiert auf der Berechnung der ersten Ableitung. Deren Maximum wird als
Wendepunkt und Aquivalenzpunkt angenommen.

Die Ableitung der Titrationskurve wird dabei schrittweise auf Maxima Uberprift. Ein Maximum wird
erkannt, wenn zwei Datenpunkte vorher und nachher kleiner sind. Die so erkannten Maxima werden
nach der GroRe des Zahlenwertes sortiert und von einem Polynom zweiten Grades durchlaufen.
Dieses Polynom wird explizit ausgerechnet, sein Maximum muss die Kriterien erfiillen, das heif3t,
seine Ableitung, eine Geradengleichung, muss Null sein.

4.3.4. Berechnen eines EQs einer Leitfahigkeits-Kurve

Ein Aquivalenzpunkt auf Basis einer Leitfahigkeits-Titration wird auf andere Art und Weise berechnet.
Die Auswahl erfolgt im Formeleditor unter ,Berechnung“ und ,LF“. Die Titrationskurve wird auf einen
Knickpunkt untersucht und anschlie3end wird eine Gerade vom Anfang der Titrationskurve berechnet
und eine weitere Gerade vom Ende der Titrationskurve. Der Schnittpunkt der beiden Geraden ist der
LF-Aquivalenzpunkt. Wenn ein Auswertefenster gesetzt ist, werden nur die Daten innerhalb des
Auswertefensters bericksichtigt.
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Formeleditor

Berechnungen | Eunkbionen Cperatoren  pH Ealibration

LF EQ »

| F ]
WT(1)

; Tl " 0K X tbbrechen |

4.3.5. Berechnen eines EQs einer photometrischen Kurve

Photometrische Titrationskurven konnen in vielen Fallen auch durch normale EQ-Berechnungen
ermittelt werden. In einer Reihe von Fallen wird der photometrische EQ jedoch auf andere Art genauer
berechnet und stimmt dann auch besser mit dem optisch erkannten EQ Uberein. Es wird der steilste
Teil der Titrationskurve ermittelt und eine (vertikale) Gerade durch diesen Teil berechnet. Dann
werden vom Anfang und auch vom Ende der Kurve Ausgleichsgeraden berechnet, die mit der
vertikalen Gerade Schnittpunkte bilden. Der erste Schnittpunkt mit dem kleineren Volumen ist ,%T (1)“
und der zweite Schnittpunkt ist ,%T(2)".

Anschaulich kann der erste Schnittpunkt verglichen werden mit einer Farbe die gerade eben erscheint,
der zweite Schnittpunkt mit einer Farbe die gerade verschwindet. Da dieser subjektive Eindruck aber
auch von der Wellenlange abhéngt, mussen durch Experimente die optimalen Einstellungen fir eine
Applikation erarbeitet werden.

Formeleditor
WWerke | Berechnungen | Eunktionen Qperatoren  pH Kalibration
"T{1) EQ r
LF
| wIn |
¥T(L) W 0K X Abbrechen |

4.3.6. Erstellen einer Formel

Fir eine Formel stehen die folgenden Menis zur Verfligung:
B Werte fUr Variablen in den Formeln
B Berechnung fiir die Berechnung von Aquivalenzpunkten
B Funktionen wie z.B. Klammern oder logarithmische Funktionen
B Operatoren wie plus und minus
B pH-Kalibration um aktuelle Steilheit und Nullpunkt einer Elektrode dokumentieren zu kénnen.

Zahlenwerte werden direkt eingegeben. Variable sollten direkt aus dem Meni ausgewéhlt werden, da
sonst Fehleingaben leicht moglich sind. Operatoren kdnnen ausgewahlt oder auch eingegeben
werden.

HINWEIS:

Formeln lassen mit der Tastenkombination <Strg> + <c) in die Zwischenablage von WINDOWS
kopieren. Sie kdnnen dann z.B. mit den Tasten <Strg> + <v> in einen Editor oder eine andere Formel
kopiert werden.

Als Werte stehen folgende Variablen zur Verfligung:

Bezeichnung Bedeutung Erklarung

Einwaage Auch ,amount" Jede Form der Probenmenge, sei es Probenvolumen oder
Einwaage. Der Wert kann im Titrations — Center fur jede
Probe eingegeben werden.
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Endvolumen Endvolumen aller Reagenzien, wurde mit zwei Reagenzien
titriert, werden die Volumina addiert.
Globals Globale Variable Globale Variablen werden verwendet, um zwischen

Methoden Werte auszutauschen. Das kénnen z.B.
Blindwerte sein, Zahler oder anderes.

Sample Data

Probenvariable

Probenvariable verhalten sich wie Globale Variable kdnnen
aber zusatzlich als Werte in den Probenlisten im Titrations —
Center eingetragen werden, z.B. probenspezifische Dichte.

End Values Endwert Die letzen Messwerte einer Messung oder Titration. Wenn in
einer Methode mehrere Messwerte aufgenommen werden,
stehen auch mehrere Endwerte zur Verfiigung.

Volume Endvolumen Hier stehen die Endvolumina aller in der Methode

Chemicals Reagenz verwendeten Reagenzien zur Verfligung,

Titers Titer Der Titer der Reagenzien. Er verhélt sich wie die Globalen
Variablen hat als zusatzliche Eigenschaft das Datum der
letzten Bestimmung.

Results Ergebnis Ergebnisvariablen sind mit ihren Zahlenwerten nur in der
aktuellen Methode bekannt.

Averages Mittelwert Der Mittelwert einer in der Methode verwendeten Variablen.
Typische Verwendung ist die Berechnung des Mittelwertes
einer Titerstellung. Dazu wird ein Ergebnis ,Einzeltiter*
berechnet, die Variable Titer dann als Average dieses
Ergebnisses abgelegt.

Standard Standardabweichung | Berechnung der Standardabweichung als Grundgesamtheit

deviation nach der Formel:

> ()

F

Formeleditor

Werte | Berechnungen  Eunl

Probenmenge
Endvolurmen

Globals 3
Sample data 3
End Yalues 3

Yolume chemicals  »

Titers 3
Resulks 3
Averages ]

Standard deviation »

Als Berechnungen stehen Aquivalenzpunktberechnungen zur Verfiigung fir:
B S-férmige Titrationskurven
B Leitfahigkeitskuven
B Photometrische Titrationskurven

Bei den Aquivalenzpunkten kénnen bis zu fiinf EQs berechnet werden, in Abhangigkeit von dem Wert

bei den allgemeinen Einstellungen einer Formel.
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Berechnungen | Eunkkionen O
EQ ] Ecl
LF
%Ti1)
% T(1)
i
Bei den Funktionen kénnen verwendet werden:
Klammer auf
Klammer zu

Wurzel aus einer positiven Zahl

Der nattrliche Logarithmus

Die Exponentialfunktion e hoch eine Zahl

X at Y berechnet den x-Wert (in der Regel das Titrationsvolumen) bei einem bestimmten
Messwert.

Funktionen | O

{

i
S0k
Lni
Expi
sakyl

Bei den Operatoren stehen die vier Grundrechenarten zur Verfligung und eine Reihe von
Vergleichsoperatoren. Die Vergleichoperatoren werden in der Regel in einer ,if*-~Anweisung
eingesetzt. Z. B. eine Titration soll stattfinden, wenn ein bestimmter Messwert groRer oder kleiner als
ein Vergleichswert ist.

Operataren

+

wEF

Die Steilheit und Nullpunkt einer Elektrode werden nicht automatisch dokumentiert. Es besteht aber
die Moglichkeit ein Ergebnis mit dem Namen ,Steilheit* zu definieren und die variable Steilheit darin zu
verwenden. Das gleiche ist mit dem Nullpunkt der verwendeten Elektrode méglich.

pH Kalibration
Skeigung
ullpunkt

Das Beispiel zeigt eine Formel fur die Berechnung des Chloridgehaltes in %. Dabei bedeuten:
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B EQ[1] Ein Aquivalenzpunkt ausgewahlt, bei mehreren ausgewahlten der erste.
m 35,45 Atomgewicht des Chlors

m 01 Molaritat der Silbernitratldsung, des Titrierreagenzes.

m 100 Umrechnung in %

m |/ Bruchstrich

B Amount Probenmenge

H 1000 Umrechnung von g in mg

m () Die Klammern

Es gelten die normalen mathematischen Rechenregeln. So wiirde z.B. das Weglassen der Klammern
bedeuten, dass der Ausdruck vorher durch die Probenmenge geteilt wird und das erhaltene Wert mit
1000 multipliziert wird, was zu einem anderen Ergebnis flihren wirde.

Die Werte innerhalb der Formel kénnen mit der ,Hand" eingetragen werden, oder aus den Menus
ausgewahlt werden. Ublicherweise empfiehlt es sich, die Zahlenwerte manuell einzutragen und die
Variablen aus den Menis auszuwahlen.

Formeleditor

Werte Berechnungen Funkkionen Operatoren pH Ealibration

Resul["2, EG inml’] " 3545 " 01 " 100 © { 1000 ' Amount |

W OK X sbbrechen |

Die Variablen werden immer aus den Menus des Formeleditors ausgewahlt. In dieser Formel sind das
der EQ und die Probenmenge auch Amount genannt. Hinter der Probenmenge kann sich eine
Einwaage verbergen oder auch ein Probenvolumen. In einer Probenliste kann eine Einwaage manuell
eingetragen werden oder durch eine angeschlossene Waage automatisch tibertragen werden.

Formeleditor

Werte | Berechnunogen Funktionen Operatoren  pH Kalibration

Probenmenge "16 S 1 100 Amount )

Endvolumen |

Die Variablen sind in der Probenliste sichtbar. Sie werden automatisch angezeigt, kénnen aber
konfiguriert werden, ob sie dargestellt werden sollen. Wenn ein Ergebnis ,EQ in ml* genannt wird,
erfolgt die gleiche Bezeichnung in der Probenliste, sie kann aber auch genauso gut umbenannt
werden und einen beliebigen anderen Namen erhalten.

Probenliste Drucken Pdf

Probenliste EinStellungen] Eigenschaften]

Position Status Analysis EQ in mi
1 Fertig Chiorid  |HCI about 0,1 ol ] 09.02.2006 16:04:17 |4,928
2 Fertig Chlorid  HCIAbout 0,1 malll (2 5 09.03.2006 16:14:34 4977
3 Fertig Chlorid  |HCIAbout 0,1 malfl (3) 5 14.03.2006 11:45:27 4,882
4 Fertig Chlorid  HCIAbout 0,1 malfl (4) 5 16.03.2006 14:10:48 |5,451
5 Fertig Chlorid | Chlorid new 100 28.03.2006 10:54:59 0,019
6 Fertig Chlorid | Chlorid new 2 100 28.03.2006 11:15:46 (0,801
7 Fertig Chlorid  |Bromid 5 03.04.200610:27:46 0,030
8 Fertig Chlorid | Bromid/kBr{01 mal) 2 03.04.200611:10:15 2 606

Es kénnen mehrere typischen Formel unterschieden werden:
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B Blindwerte: Blindwert (als Globale Variable) = Endwert[ml]. Der Blindwert wird in einer
globalen Variablen gespeichert, damit er auch anderen Methoden zur Verfligung steht.

B Berechnete Ergebnisse: Zum Beispiel der Chloridgehalt in %: (als Ergebnisvariable) = EQ1
(in ml) * Molgewicht * Molaritat der Titrierlésung * Titer * 100 / (1000 * Einwage). Der Titer
kann aus der Variablen der Reagenzien entnommen werden, es muss darauf geachtet
werden, dass der Wert vor Verwendung entweder automatisch ermittelt wurde oder
entsprechend eingetragen wurde.

B Titer: Bei einem Titer steht der EQ in Nenner und die Einwaage im Zahler. Eine Formel
lautet dann: Titer (einer Reagenzes) = (Einwaage in g * 1000) / (EQ in ml * Molgewicht in g *
Molaritat der Losung)

4.3.7. Berechnung Mittelwert und Standardabweichung

Der Mittelwert kann nur von schon berechneten Ergebnissen oder Variablen ermittelt werden. In der
Methode verfligbare Ergebnisse und Variable werden angezeigt, wenn die Mittelwert oder Averages
unter dem Menupunkt ,Werte" angeklickt werden.

Die Berechnung erfolgt aber erst dann, wenn in einer Probenliste einer Methode mehrere identische
Probenbezeichnungen eingetragen werden. Wenn drei identische Probenbezeichnungen in einer
Arbeitsliste stehen, wird von diesen drei Proben der Mittelwert bestimmt. Allerdings reicht schon ein
Leerzeichen oder auch ein Zusatz ,a“, ,b“ oder auch ,1% ,2“, um die Probenbezeichnung flur die
Software unterschiedlich werden zu lassen. Eine klare Unterscheidung bei gleichen Probennamen ist
in jedem Fall durch unterschiedliche Titrier-Uhrzeiten moglich.

Formeleditor =

Werke | Berechnungen FEunkkionen OQperatoren pH

Probenmenge

Endvaluren

Globals »

Sample data 3 & Ok
End YWalues 3

Yolume chemicals  »

Tikers ¥

Results 3

fverages J EZinml
Standard deviation » Chilorid in %

Skartmesswerk

Der Mittelwert wird im Formeleditor als ,Avg[Variable oder Ergebnis] dargestellit.

Formeleditor

Werke Berechnungen Funkkonen

Avg[™32, Chlorid in %] |

Die zugehdrige Standardabweichung wird mit der Auswahl von ,Standard Deviation* unter dem
Menupunkt ,Werte" erhalten. In der gleichen Weise werden alle verfiigbaren Ergebnisse und Variablen
angezeigt. In aller Regel wird ein vorher berechneter Mittelwert ausgewahlt.

Die Darstellung und Bezeichnung im Formeleditor lautet ,StdDev*
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4.3. Berechnung eines Ergebnisses
4.3.8. Berechnung mit Probenvariablen und Eingabevariablen

'9 Allgemeine Einstellungen der Formel
Art Ergehlinis

RS0 Chlorid in %
Anzahl Dezimalstellen Formeleditor
Anzahl EQ's

anet der Farmel

MHame

Probenmenge

Glten Endvolumen
Fenster fir Yolumen Globals d
Fenster filr Messwert Sample data g ' O X :
End Yalues b =
Yolume chemicals  »
Titers 3
Results 3
Averages F
Standard deviation k ECin ml
Chlorid in %
Skartmesswert

Mittehwert Chlorid in

Die vielfach verwendete Grofle ,Relative Standardabeichung“ oder auch RSD abgekirzt, wird
berechnet nach:

RSD = Standard Abweichung * 100 / Mittelwert

Im folgenden Beispiel wird die relative Standardabweichung eines vorher berechneten Mittelwertes
des Chloridgehaltes ermittelt. In der Variablen 34 ist der Mittelwert des Chloridgehaltes gespeichert, in
der Variablen 32 der Einzelchloridgehalt.

Formeleditor

Werte Berechnungen Funkkionen Operatoren pH Kalibration

StdDew[ 34, Mittelwert Chlorid in %] * 100 © Awg[*32, Chlorid in %] |

4.3.8. Berechnung mit Probenvariablen und Eingabevariablen

TitriSoft ermdglicht auf zwei verschiedenen Wegen die Eingabe von Werten zu Proben. Es wird
unterschieden zwischen der ,Probenvariablen®, auch ,Sample Data“ genannt, die vor einer Titration
eingegeben und der ,Eingabevariablen, die wahrend einer Titration eingegeben wird. Beide
Variablentypen enthalten normalerweise Zahlen, kénnen aber unter bestimmten Bedingungen auch
Texte enthalten, um z.B. Kommentare oder Beobachtungen einzugeben. Dazu darf ein eingegebener
Text am Ende nicht mit einem <ENTER> abgeschlossen werden.

Eine Probenvariable wird als Sample Data auf der linken Seite der aufgelisteten Variablen markiert
und dann unter dem Menupunkt ,Merkmal“ und ,Neu“ angelegt. Mit dem Menipunkt ,l6schen* kann
die Variable wieder gel6scht werden.

Seite 96



4.3. Berechnung eines Ergebnisses

4.3.8. Berechnung mit Probenvariablen und Eingabevariablen
+ -8 TitroLing alpha plus Merkmal
.JE, B eizpielk.onfiguration - _
2Bl Meue Konfiguration Uberblick l
.@ Chermicals —— | [ Meu
% Globals ]
Sample data X Ischen I

Die Eigenschaften einer Probenvariablen sind:

B Der Zahlenwert

B Ein oberer Grenzwert

B Ein unterer Grenzwert
Beim Uber- oder Unterschreiten eines Grenzwertes wird der Wert der Probenvariablen gelb hinterlegt
dargestellt.

Terkmal
Uberblick ]

Name Wert Min Max
Dichte 0,998 0,95 1

Kammentar

Eine Probenvariable muss im Titrations-Center in der Probenliste in der Registerkarte ,Eigenschaften”
manuell hinzugefiigt werden. Dazu wird unter dem Menilpunkt ,Eigenschaft® der Menipunkt
.Probenvariable hinzufigen“ ausgewaéhlt. Eine markierte Probenvariable kann unter ,Probenvariable
I6schen” wieder aus der Probenliste (nicht als Variable) geldscht werden.

Eigenschaft | Drucken  Pdf
FIE Probenvariable hinzufigen aiten l

E 7% Probenvariable ldschen -

Die Variable kann fir die Darstellung in der Probenliste unter ,Titel* mit einem anderen Namen
versehen werden. Zudem kann ausgewahlt werden, ob die Probenvariable in der
Bildschirmdarstellung, der ,Probenliste”, dem tabellarischen Ausdruck und/oder dem Textexport
enthalten sein soll.

Eigenschaft Drucken Pdf

Proberliste ] Eingtellungen  Eigenschaften Record Editor

Eigenschaft

Position Systemn Fositi

Status Systemn Status

Methode Systemn Metho

Bezeichnung System Bezei

Probenmenge Systern Frobe

Analysendaturn System Datu o 0K | X abbrechen |
Amwender Systemn ArmierTaeT |
EQ inml Ergebnls EQinml [

<]

Die Probenvariable erscheint mit dem vorbelegten Wert in der Probenliste. Der vorbelegte Wert kann
Uberschrieben werden. Wird dabei der definierte Grenzwert tGber- oder unterschritten, erfolgt die gelbe
Markierung der Variablen. Es ist aber dennoch moglich, mit dieser Variablen weiterzuarbeiten, alle
Berechnungen werden mit dem eingegeben Wert durchgeftihrt,
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Probenliste  Drucken  PdF

Probenliste | Einstellungen | Einenschaften

Paosition Status Methode Bezeichnung Probenmenge Dichte Datum EQ in mi
1 Invarbereitung | Chlarid 0 0,598
2 Invarbereitung | Chlarid 0 0,593

Die Eingabevariable wird nur im Methodenablauf definiert. Weitere Einstellungen im Titrations-Center
sind nicht erforderlich. Im Methodencenter wird die Methode markiert und mit der Registerkarte
.Methodenablauf* die Bausteine der Methode dargestellt. Unter ,Utils" wird an der ausgewahlten Stelle
das Eingabefeld ausgewahlt.

Wenn eine Einwaage erst durch Rickwagung des leeren Titrationsgefalles ermittelt werden kann,
wird die Eingabevariable nach der Titration, aber vor der Berechnungsformel eingeflgt. An dieser
stelle wird im Ablauf der Methode oder Analyse ein Fenster eingeblendet, in dem der Zahlenwert
eingegeben werden kann. Es sind auch Kommentare mdglich, wenn die Eingabe nicht mit <ENTER>
abgeschlossen wird.

Sndern Akkion | Ukils |

Methoden Infos | 10 Anschluss

m Wartezeit

% Eingabefeld | & Rohrgeschwindigheit

Z Berechnung L% Bildschirmnachricht
(7 Kurve zuriicksetzen
£ Direktkommando
E Eingabefeld

Das Eingabefeld besteht aus einer Bildschirmnachricht und einer Variablen, in die Eingabe
gespeichert wird. Es kann eine Ergebnisvariable neu angelegt werden oder ein bereits bestehender
anderer Variablentyp ausgewahlt werden. In diesem Beispiel wird die Ergebnisvariable ,Rickwagung”
neu angelegt.

Methioden Infoz  Methodenablauf ]

% Eingabefeld L Edit D El@l@

£ Berechnung Parameter

Einwaage von Rickwagung eingeben
nstellungen der Formel _
Ergehnis
Mame Rickwagung

X Abbrechen ‘

Um diesen Wert weiter zu verwenden, muss eine Formel erstellt werden, in der diese Variable
verwendet wird. In dem folgenden Beispiel wird nur die Ergebnisvariable ,Ruckwagung"“ in der Formel
aufgerufen, in praktischen Methoden wirde hier eine Formel mit der Verwendung des Wertes z.B. als
Einwaage stehen. Wie alle Ergebnisvariablen wird der Wert in der Probenliste automatisch dargestellt
und auch in der Datenbank dokumentiert.

e Allgemeine Einstellungen der Formel

Art Ergebnis

MNarme Rickwagung

Anzahl Dezimalstellen 4

Anzahl EQ's 0

Farrmel Result[36, Rickwdgung]
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In der Probenliste erscheint als Spalte in diesem Beispiel die ,Rickwagung“. Wenn eine Methode
gestartet ist, der Status ist dann ,aktiv* erscheint an der definierten Stelle im Methodenablauf eine
Input-Box mit dem eingegebenen Kommentar und er Mdoglichkeit die erforderliche Eingabe zu
machen. Am Ende des Methodenablaufs wird die Eingabe in der Probenliste, wie auch alle anderen
Ergebnisse angezeigt.

Probenliste  Drucken Pdf

Probenliste l Eiristellungen Eigenschaften]

Position Status Methode Bezeichnung Datum Riickwagung

Test Einwaagevariable (WET TS ICE LN 16.07.2006 21:19:35 1,2345
2 Abedive Test Eimwaagevariable  |Wertist54321 g 16.07.2006 21:19:.46

Input, box

Eirwwaage von Riickwagung eingeben
|5.4321]

ok | Abbrechen|

In der Datenbank ist die Eingabe unabhéngig von einer weiteren Verarbeitung gespeichert.

55R

Marme WWert
FOckwdgung 1,2344

Ein Kommentar wird auf die gleiche Art und Weise in der Datenbank gespeichert.

a mMethodenergebnisse

Marme WWert
kommentar Infol
Rckwagung 3,4867

4.3.9. Berechnungen fir ISE Kalibrierung und Messung

lonensensitive Elektroden (ISE) ermdglichen neben der Titration auch die Direktmessung oder
Standardadditionsmethode. Die Bedingungen sind dabei von Elektrode und Anwendung
unterschiedlich.

Bei der Direktmessung wird eine ISE zunéchst kalibriert. Auf die praktische Handhabung, auch auf
die unterschiedlichen Bauformen — mit oder ohne einbaute Bezugselektrode- soll hier nicht
eingegangen werden. Die Kalibration erfolgt mit Standards, die bei genau bekannter Konzentration mit
TISAB (Total lonic Strength Adjustment Buffer) oder ISA (lonic Strength Adjustment) auf eine
moglichst konstante lonenstéarke gebracht werden. Es werden beliebig viele Standards oder Puffer
verwendet, die sich in der Praxis meist um eine Zehnerpotenz in der Konzentration unterscheiden.
Dies ist fur TitriSoft nicht unbedingt erforderlich, hier sind auch andere Konzentrationen wahlbar. Die
Messung erfolgt dann von kleinen zu gro3en Konzentrationen, um eine Kontamination der gering
konzentrierten Standards zu vermeiden. Es muss jedoch beriicksichtigt werden, dass bei kleinen
Konzentrationen die Einstellzeit der Elektroden zunimmt und durchaus im Minutenbereich liegen kann.

In TitriSoft wird eine ISE-Elektrode wie eine Variable definiert. Der Elektrode wird neu hinzugefigt,
indem ,Electrodes” auf der linken Seite des Bildschirms markiert werden und als neues Merkmal eine
Elektrode hinzugefiigt wird.
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& Chemizals

B Globals Merkmal
B Sample data E Meu
S R E|ectio

8 Flyaride ISE EX Laschen

Eine Elektrode sollte mit einem Namen versehen sein, die eindeutig ihre Eigenschaften kennzeichnet.

Merkmal

Elektrodg
Record Editor,

W OK X Abbrechen |

Die Eigenschaften einer ISE sind:

Name

Datum und Uhrzeit der letzten Kalibration

Temperatur der letzten Kalibration

Die vier Koeffizienten, die ein Polynom dritten Grades definieren, das aus den
Kalibrationsdaten errechnet wird. Sind weniger als vier Messwerte aufgenommen worden,
reduziert sich die Anzahl der Koeffizienten.

Der ermittelte Korrelationskoeffizient des Ausgleichpolynoms.

Die Anzahl der Standards oder Puffer wird beim Einsatz der ISE Kalibration mit dem
Probenwechsler zwischengespeichert.

B Die Anzahl der Stellen nach dem Komma fiir die Dokumentation.

+- 8, TitreLine alpha plus
.JE, B eizpielkonfiguration

g

.E, Meue Konfiguration Parameter
% Results 9 Elektrodenparameter
& Chenicals Name Elekirode Fluaride ISE
B Globals = —
Br Sample data Zuletzt verdndert 13.03.2006 10:48:16
=] Electrodes Temperatur ]
&, Fluorids I5E Koeffizient & -9,60479150668207E-7
Koeffizient B 0,000219435558845247
Kaeffiziant C -0,0326310647912747
Kaeffiziant D -2,84335487155764
Korrelatinskoefiizient 1
Aktuell gespeicherte Yette 1]
Kommastellen ]

9 kanzentration Puffer
LOG{Cancentration) m

Eine Methode wird aus mindestens zwei Bausteinen mit ISE Kalibration aufgebaut. Die Bausteine fur
die Kalibration sind aus dem Menl Aktion auszuwahlen. Zwischen den Bausteinen wird aus dem
Menu ,Utils* eine Bildschirmmeldung eingefiigt, um den Standard zu wechseln.

Der Ablauf stellt sich dann (beispielhaft) wie folgt dar:

B Elektrode wird in den Standard mit der kleinsten Konzentration getaucht, die Methode
gestartet. Der erste mV-Messwert wird aufgenommen, bis die Kriterien fiir einen stabilen
Messwert erfillt sind.

B Eine Bildschirmnachricht wird angezeigt, damit der Anwender die Elektrode spilen und in
den nachsten Standard tauchen kann.

B Die Elektrode wird in den nachsten Standard getaucht.

Diese Abfolge wird solange weitergefiihrt, bis alle Standards gemessen sind.
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Andern | Akkion | Utils

Methaden [ Iitration

m N Messung

7 kealiy & Eerechnung

A% Bilds B Dasieren

71 kalikr 3 Wiederholen

3% Rildsd @ IF-Bedingung

i Kalibr E:i Tikrakor Methode
I! kalibration

==

ISE Messung
Standard Addition

Die Eigenschaften einer ISE-Kalibration sind zum einen die Eigenschaften eines jeden Messwerts
beziglich der Drift:

Die Standardparameter fiir schnell, normal und genau oder in diesem Fall besser
Messintervall fur Driftkontrolle

Driftkriterium in mV/min

Minimale Wartezeit

Maximale Wartezeit

Dazu kommen die speziellen Eigenschaften fur den ISE Kalibrationsmesswert:

B Name der Elektrode, mit der gemessen wird und unter deren Namen spéter die
Kalibrationswerte gespeichert werden.

B Die Konzentration des Standards oder Puffers in mol/l oder auch einer anderen
Konzentrationseinheit wie mg/l. Diese mussen jedoch in Kalibration und Messung einheitlich
gehalten werden.

B Name des Ergebnisses, in dem der V-Wert fiir diese Konzentration spéater gespeichert wird.

Im unteren Beispiel ist die tatsachliche Konzentration unter ,Puffer” gespeichert und im Ergebnis ,c=
0,00005" wird der mV-Messwert fiir diesen Puffer gespeichert.

Methoden Infos  Methodenablauf |

Objekt Editor

Pl Kalibrieren

i Parameter Value

2% Bildschirmnachricht @ e
e

il Kalibrieren

Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-rmva,
xa”qsclh”m”acmicm Messgeschwindigkeit Arwendereinstellung
I CEToeien nderelnstellungen Titrations B ]
messintervall [sec] &
delta miimin 1
Min. Zeit{s] 30
M. Zeit [5] &0
Elekirode Fluoride ISE
Fuffer 4 99939987 368938E-6
Art Ergebnis
Mame c=0,000005
X Abbrechen |

Im folgenden Beispiel wird mit drei Standards kalibriert, nach jeder Messung erscheint eine Meldung
.,Next Standard".
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4.3. Berechnung eines Ergebnisses
4.3.9. Berechnungen fur ISE Kalibrierung und Messung

Methoden Infos  Methodenablauf l

7l Kalitrieren
&% Bildschirmnachricht
f*l Kalifrieran
3€ Bildschirmnachricht [kt

i Kalibrieren &
Message Mext Standard

Objekt Editor

Die Konzentration im ersten Standard war 5 * 10 ®mol/l, die des folgenden ist 5 * 10 mol/l und die
des letzten 5 * 10 “molll.

9 Einstellungen

Elektrode Fluoride ISE

Puffer 4 99898987 368838E-5
Art Ergebnis

Marme c=10,00005

Elektrode Fluoride ISE

Puffer 0,001000000047449745

Art Ergebnis

Marme c=10,0005

In der folgenden Probenliste wird in der ersten Position eine Kalibration einer Fluorid-Elektrode
durchgefuhrt und in den folgenden Positionen eine Kontroll-Messung mit diesen Standards
durchgefuhrt.

Probenliste l Einstellungen] Eigenschaften]

Position Status Analysis

1 Fetig Calibration Fluoride |Calib 1 13.03.2006 10:45:449
Fertig Measure Fluaride 0,000005 maoll| 13.03.2006 10:50:02
Fertig Measure Fluoride 000005 molfl |13.03.2006 10:50:59
Fertig Measure Fluaride 00005 maoll  |13.03.2006 10:63:17

LR TR ]

Die Probenliste zeigt fur jeden der gemessenen Standards den ermittelten mV-Messwert und fir jede
ISE Messung, basierend auf dieser Kalibration die ermittelte Konzentration. Deutlich ist die starke
Abhéangigkeit von sehr genauen mV-Messwerten zu sehen. Die Messwerte sind durch exaktere
Driftbedingungen sicherlich noch etwas zu verbessern.

c=0,0005 c=0,00005 c=0,000005 rmvwvalu Concentration Fluoride moll
4 9625 i1a] 121,94

1211 5228031377 26187E-6
64,4 511626113678323E-5
g2 0,000914825391484174

Fiur die ISE-Messung werden die letzten abgespeicherten Messwerte der ISE-Kalibration mit der
ausgewahlten Elektrode verwendet. Neben den Ublichen Eigenschaften fir einen Messwert, hier die
gleichen wie bei der Kalibration, kommen noch folgende Eigenschaften hinzu:

Variablentyp

Name der Variablen, in der berechnete Konzentrations-Ergebnis ablegt werden soll.

Name der aus einer Liste der verfugbaren Elektrode ausgewahlt werden kann.

Anzahl der Dezimalstellen fir das Ergebnis in mol/l oder der Einheit, die bei der Kalibration
verwendet wurde.

mV statt Konzentration lasst die Mdglichkeit den Messwert anzuzeigen anstelle der
berechneten Konzentration.
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Methoden Infog  Methodenablauf

Kommentar

1" I1SE Messung Objekt Editor

= ety Parameter

Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-mia

Messgeschwindigkeit Arvvendereinstellung

Messintervall [sec] a
delta mymin 1
Min. Zait {s] a0
Max. Zeit [s] a1
I Allgemeine Einstellungen der Farme
Art Ergebnis
MHame Cancentration Fluaride maolil
Elekirode Fluoride [SE
Anzahl Dezimalstellen ]
mi statt Konzentration |

x Abbrechen |

Wenn das berechnete Ergebnis dargestellt wird sollte der zugehotrige Messwert zusatzlich in einer
Formel als Endwert in mV dokumentiert werden.

Art Ergebnis

Mame my-value Fluoride
Anzahl Dezimalstellen 1

Anzahl EQr's a

Farmel Endvalue[mW]

4.4. Beispiele von Methoden

Im Folgenden werden einige Beispiele aufgefuhrt, die eine Hilfestellung fiir eigene Methoden sind.
Eigene Methoden kénnen anderen Zwecken dienen und daher kénnen nicht alle Einstellungen ohne
eine Prifung fur eigene Anwendungen (bernommen werden. Zudem kénnen sich
Elektrodeneigenschaften unterscheiden und eine Modifikation der Parameter erforderlich machen.
Eine Garantie, dass sich gewiinschte Resultate mit den hier angegebenen Parametern erzielen
lassen, kann nicht gegeben werden.

4.4.1. Dynamische Saure Base Titration Salzsaure/Natronlauge

Die dynamische Titration, hier am Beispiel der Saure/Base Titration, ist die wichtigste Methode zur
Bestimmung der genauen analytischen Mengen. Die aquivalente Umsetzung wird durch den
Wendepunkt der Titrationskurve genau berechnet. Es kommt deshalb darauf an, im
Aquivalenzpunktbereich méglichst kleine Schrittweiten zu haben, ohne dass die Kurve unruhig wird,
was sich leicht in der ersten Ableitung in Form von Zacken erkennen lasst. Solche Zacken kdnnen zu
einer falschen Aquivalenzpunkt Erkennung filhren. Gute und schnelle Elektroden in Kombination mit
nicht zu schneller Titration und fachgerechtem Rihren fuhren in aller Regel zu optimalen Ergebnissen.

Die Einstellungen fur dieses Beispiel der dynamischen Titration sind:
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Auswahl des Titrators, an dem die Elektrode angeschlossen ist, in diesem Fall ein TitroLine
alpha plus mit der Adresse 1 und einer pH-Elektrode angeschlossen an Messeingang A.

Die Titrationsart ist dynamisch.

Die Riuhrgeschwindigkeit wird nur im Falle eines Probenwechslers unterstitzt, direkt am TL
alpha plus nicht.

Das Reagenz wird vom TL alpha plus dosiert, dort befindet sich der Dosieraufsatz mit der
Natronlauge.

Das Reagenz wird aus der Liste ausgewéhlt oder neu eingetragen, in diesem Falle 0,1 mol/l
NaOH

Der Aufsatz wird nach der Titration geflllt, damit er nach der Titration leicht gegen einen
anderen ausgetauscht werden kann, wenn erforderlich. Besondere Bedeutung hat dieser
Punkt im Falle mehrerer Titrationsbausteine in einer Methode.

Die Titration soll bei einem bestimmten pH-Wert aufhéren, damit nicht zu viel titriert wird.
Ohne eine Markierung in diesem Feld wird ein eventuell eingetragener Messwert als
Endkriterium nicht ausgewertet.

Der pH-Wert, bei dem diese Titration aufhéren soll, wird hier eingetragen. Bei Titrationen mit
0,1 mol/l NaOH sind in aller Regel in wéassrigen Systemen alle Titrationsspriinge bis pH 10,5
erfolgt.

Als Sicherheitskriterium wird ein Verbrauch von 25 ml gesetzt, damit das Becherglas nicht
Uberlaufen kann und die Titration auch bei defekter Elektrode aufhort oder bei leerer
Reagenzflasche die Methode auch beendet wird.

Die Titration soll nach dem ersten EQ aufhéren. Dieses Kriterium kann bei einigen
Anwendungen zu einem zu frhen Abbruch fiihren. Das Beispiel der folgenden
Titrationskurven wurde deshalb ohne dieses EQ-Kriterium durchgefihrt. Dies wird bei den
Titrationskurven erlautert.

Die Berechnung der Schrittweite erfolgt dynamisch mit den Einstellungen fiir eine steile
ansteigende Titrationskurve.

Die Titration wird schnell durchgefiihrt. Ublicherweise dauert eine solche Titration um die
drei Minuten. Wenn jedoch die Kurvenform zu sehr vielen kleinen Titrationsschritten fihrt,
kann die Titration auch wesentlich langer dauen.

Die Titrationsgrafik zeigt auf der x-Achse die ml-Werte des Titriermittels und auf der
abhangigen y-Achse der pH-Werte. Eine zweite y-Achse ist hier nicht definiert.

Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-pHA
Art der Titration Dynamisch
Rihrgeschwindigkeit

|.:I

9 Biretteneinstellungen

Biirette TI_Alpha plus-1
Feagenz MaCoH 0,1 maoli
Birette fillen Mach der Titratian

e 0 |

Endpunkt auswerten

Wert fiir Endpunkt 10,5
Endvolumen 25
Anzahl EQ s 1
Kurvanform [
Titrationsgeschwindigkeit Schnell
9 Einstellungen Bildschirm

®-Achse il
v-Achze 1 Einheit
v-Achse 2 kein
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Die Titrationskurve zeigt auf den ersten Blick den erwarteten Verlauf. Ein starker Sprung der blauen
pH-Kurve fuhrt zu einem schmalen Peak oder Maximum in der ersten Ableitung, der Aquivalenzpunkt

wird im steilen Bereich der Titrationskurve richtig gesetzt. Oder doch nicht? Der pH-Wert
7,82 etwas weit von dem erwarteten Neutralpunkt von pH 7 entfernt.

10,5 |
10 4
95 |
9_
85 |
8_
751
?_

jE_15,5-
E.
55 |
5.
45 1

4 4

3,5

3]
259

ist mit pH

16
ml

Durch herauszoomen wird deutlich, dass der Sprung aus zwei Teilen besteht. Dies ist ein haufiges
Problem bei Saure/Base-Titrationen und zeigt deutlich das Vorhandensein von Carbonat im

Titriermittel oder im Wasser an. Eine etwas langsamere Titration wiirde den ersten Sprung n

och etwas

besser herausarbeiten und bei etwas kleineren Schritten kénnte der Carbonatgehalt auch quantitativ

bestimmt werden.
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4.4.2. Dynamische Saure Base Titration Phosphorsaure / Natronlauge

Die Phosphorsédure ist eine dreibasige S&ure, bei der in wéssrigen Losungen die ersten beiden
Aquivalenzpunkte erfasst werden. Der pKs-Wert des dritten Protons ist so groR, dass er in Wasser
nicht titriert werden kann. Bei Applikationen zur Bestimmung von Phosphat kann der Gehalt als
Differenz der beiden Aquivalenzpunkte bestimmt werden. Diese Methode setzt voraus, dass keine
Metallhydroxide oder andere Sauren in dem pKs-Gebiet von pH 6 bis pH 10 vorliegen.

In diesem Beispiel wurde ebenfalls die dynamische Titration eingesetzt. Im Unterschied zum Beispiel
vorher wird mit 0,5 statt mit 0,1 molarer NaOH gearbeitet. Das hangt aber nur von der Konzentration
der Probe ab. Die Titration endet ebenfalls bei pH 10,5 oder maximal bei 25 ml, je nachdem welches
Kriterium zuerst erreicht wird.

Die Dynamikparameter sind manuell festgelegt. Als wesentliches Merkmal ist die Ubliche minimale
Schrittweite auf 0,05 ml vergréRert worden, um eine gewisse chemische Glattung durchzufihren. Die
grof3te Schrittweite ist auf 0,5 ml reduziert worden. Die Dyamikparameter sind mita = 2,7 und b = 0,9
ermittelt worden, wie das im Kapitel tber die Dynamik beschrieben ist.

Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-pHA
Art der Titration Cynarmisch

Rihrgeschwindigkeit
| Biretteneinstellungen

‘m

Biirette TI_Alpha plus-1
Reagenz MaCH 0,8 maoli
Birette fillen Mach der Titratian

| Einstellunoen fir Titration
Endpunkt auswerten

!‘

Wert fidr Endpunkt 10,5

Endvalumen 25

Anzahl EQ's 1]

Kurvenform 0

Titrationsgeschwindigkeit Genau
| Anwendereinstellungen filr Dynamik _
Min. Dosiervalumen 0,05

Max Dosieralumen na

kKumenform (a) 27

kKumensteilheit (b n4

EQ sensibility n
| Einstellungen Bildschirm _
¥Achse il

w-Achse 1 Einheit

wAchse 2 Kein

Die Methode enthalt drei Formeln, in der ersten und zweiten Formel werden die beiden
Aquivalenzpunkte ermittelt. Hier kann in einzelnen Fallen die Festlegung von Auswertefenstern
erforderlich sein. In diesem Beispiel wirde der erste EQ zwischen pH 3,5 und 7 liegen und der zweite
pH zwischen pH 7 und pH 10. Die Grenzen kénnen auch kleiner und enger festgelegt werden, es
besteht dann jedoch das Risiko, das fur einen EQ nicht gentigend Datenpunke vorhanden sind. In
einer dritten Formel wird dann die Differenz der beiden EQs als (EQ[2] —EQ[1]) berechnet.
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Kurve Probeninformation | Datenpunkte | Methode | Methodenablauf

Parameter

Methode Fhosphorsdure
Dratum Messung 12.04.2006 16:04:57
Status Fertig
Bezeichnung Eimwaane 1
Frobenmenge 10,0365

Fosition 1

Arvender ad: Administratar
9 mMethodenergebnisse

Mame Wiert

MaH 0,1 maoli 22,38

Ec 1 in ml 10,164

E 2inml 20631

EQ2-EC 10,467

Die Titrationsgrafik zeigt die beiden gut heraustitrierten Spriinge mit den korrekt gesetzten
Aquivalenzpunkten. In den Spriingen wird die kleinste Schrittweite erreicht, es tritt auch kein
Rauschen auf. Die gré3te Schrittweite von 0,5 ml wird jedoch nach dem ersten Sprung nicht wieder
erreicht, hier kdnnten die Dynamikparameter noch ein wenig optimiert werden.

10,5 0
220
LN 210
95 ] 200
EQZ ¥:20,685 v:9,00 |1 o0

9-
150
851 170
g ] 160
150

7.5
140
7 130
T 65 120

[~

F110

B_
100
55 ] =0
] 50

2 (BT, X1 .460, V4 61 |

70

45]
50
4 =0
35 40
20

3-
20
25 10

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

4.4.4. Saure/Base Kapazitat

Eine typische Anwendung bei Trinkwasser und Abwasser ist die Bestimmung der Séaure- und
Basenkapazitat. Es handelt sich um eine Titration von meist 100 ml Wasser mit 0,1 molarer Salzsaure
bis zu einem Endpunkt von 4,3 fir den Ks 43 Wert.
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4.4, Beispiele von Methoden
4.4.4, Saure/Base Kapazitat

Die Titration wird als Endpunkt-Titration durchgefiihrt. Die letzten Titrationsschritte ab einem pH von
4,7 werden mit 0,01 ml-Schritten titriert. Zu kleine Schritte fihren zu einem schleppenden Ende, zu
grof3e Schritte sind ungenau. Die Methode ist mit den folgenden Bausteinen aufgebaut:

Methoder |nfos  Methodenablauf 1

E—] Messung Start pH messen

E3 Berechnung .Start pH-Wert dokumentieren
:JP r.nﬂessung- - .Temperaturmessen '

= Berechnung .Temperaturdukumentieren
:Ej Titration Ks Titration mit Salzsaure

= Ele-re“c-ﬁrﬂung .Verhrauch dokumentieren

Berechnung k2 4,3 in mmolil herachnen

Die einzelnen Parameter sind:

Objekt Editor

LInitTitrator :TI_AIpha plus-1-pHA
Loop tvpe 'Endpunl{t
Stfirspeed :E

Buret 'TI_Alpha plus-1
Chemical HCI 0,1 mali
Fill huret :Nach der Titration
9 Loop settings

End Walue (Unit) | 4.3

End Yolume |30

End déiay :1III

Linear st.ep ;III,III1

Delta value fIZI,E

Titraﬁun slope _“'L__

Titration speed Schnell

9 Display settings

A S |l

s 'Einheit

Zhois Kein

x Abbrechen |

Der Uberblick iber die Methode:
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4.4, Beispiele von Methoden
4.4.4, Saure/Base Kapazitat

Methoden Infos | b ethodenablauf 1

Parameter

|Analysis Mame ks d,3

Last modified 08.08.2006 13:31:55
Status Entwicklung
|Created by kaonrad Batko

O Titratar

(ec Tl_Alpha plus-1-°C
|pH TI_Alpha plus-1-pHA

Jzed chemicals

Chemicals Buret

HZl 0,1 maold TI_Alpha plus-1

ﬁ Calculations
[ Type Marme

Ergehlinis Start pH

Ergebnis Termperatur
Ergehinis Endvolurmen [ml]
Ergebnis ks 4,3 [mmalil]

ﬁ Analysis comment

Comment
ﬁ Electronic sianature

Reviewing user

Feviewing user function

Review date 301218484
|Approving user

|Approving uger function

|Approval date 30.12.184949

Die Probenliste wird automatisch konfiguriert, wenn die Methode ausgewahlt wird. In diesem Bispiel
wurde nur der Anwender aus der Tabellenansicht entfernt.

Proberiiste  Drucken Pdf 0

Frobenlste | Enstellungen | Eigenschaiten |

Position Status  Methode  Bezeichnung Stari pH  Temperaiur Ks 4,3 [mmold]
1 Fertig ks 43 Trinkwasser 1 100 0808 2006 13:324:27 518 25,0 3,074
2 Fartig ks 4,3 Trinkwasser 2 100 09.08.2006 124218 625 248 3,236

Der Ausdruck erfolgt oft mit der Abbildung der Titrationskurve zu mehreren Ergebnissen auf einer
Seite als Kurvenliste.
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4.4, Beispiele von Methoden
4.4.4, Saure/Base Kapazitat

Property “walus
Pasition
Status Fertig
hiethode ks 4.3 1T4---== - Fo==-=- e T
Bezeichrnung Trinkwasser 1 5 ( T :
Probenmenge 100 i i
Analysendatum 0908 2006 13:34:28
Anwender Konrad Batho

‘derantwartlicher g S
Priifung

Prifdatum 01.01.1920 o e e e R

‘wierantwartlicher a 03 1 15
Freigabe ml

Freigabedatum 01.01.1930
Start pH 5,18
Temperatur 25,0
HCl 0,1 mold 3,074
Endwolumen [ml] 23,074
K= 4.3 [mmold] 2,074

-

mmpammead aa

[ 3
(=]
T
(]

Property hwalue
Position 2

Status Fertig SEL
hiethode K= 4.3

Bezeichnung Trinkwasser 2

Probenmenge 100
Analysendatum 09082006 13:42:20 i daa
Arwender Konrad Batko

‘wierantwartlicher 5k e i
Priifung

Prifdatum 01.01.1980 big------

‘wierantwartlicher 1]
Freigabe ml

Freigabedatum 01.01.1930
Start pH 6,25
Temperatur 24,8
HCl 0,1 mald 3,236
Endvolumen [ml] 2,236
E= 4.3 [mmald] 3236

dodo a4
[
1
1
1
'
1
]
-d--1--14
'
1

Lk o

[
W
w4

=tr--r--koa-oa-a
1
1
1
1
1
!
firtert
1
1
1
1
1
1

1
'
'
'
1
'
I
'
1
'
'
'
1
P I

L=
1

i
]
1
]
]
]
]
tmyr-creTrETAaTTIT 1

In der Datenbank werden die Ergebnisse automatisch gespeichert und kdnnen jederzeit neu
dokumentiert werden.
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1l Daten Kurve Berechnung Pdf  Elektronische Signatur

Furee FPrabeninformation Datenpunkte] ethode | Methodenablaut

Parameter

9 Measurement properti

[Anakysis ks 4.3
{Measurement date 09.08.200613:42:148
Status Fertig
[dentification Trinkwasser 2
{Amaunt 100

Fosition 2

|User Konrad Batko
9 Measurement results

Mame Wert

| Start pH 6,25
Temperatur 248

HCL 0,1 mall 3,236
Endvalumen [mil] 3,236

[Ks 4,3 [mmalll] 3,236

Je nach Wasser und Elektrodeneigenschaften unterscheidet sich die Kurvenform. Die Abgebieldetet
Titrationskurve wurde mit einer alten und zu tragen Elektrode titriert, die Titrationskurve wiirde sonst
glatter und gleichmaRiger aussehen. Eine langsamere Titration wiirde die Kurve verbessern. Da aber
nur der Endpunkt ausgewertet wird, spielt das in diesem Fall keine grof3e Rolle.

T Daten Kurve Berechrnung Pdf Elektronische Signatur

Furve IF‘robeninformation Datenpunkte1 Methode] Methodenablauf]
Kz 43

[WepH [T e°c [ wsec [ =Buffer |

pH

_
o 02 04 06 0F 1 12 14 16 18 2 22 24 26 28 3 32

In der Datenliste ist deutlich zu erkennen, dass die letzten Titrationsschritte mit kleinen 0,01 ml
Zugaben erfolgten, um ein genaues Ergebnis sicherzustellen.
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4.4.5.

Kurve ] Probeninformation  Datenpunkts

53275 (248|260  |2,89
5281 248 (273 2918
52415 25 (278 2,044
5207 |25 (283 2,064
51615 248 (287 2,986
51315 (248 202 |3,006
50805 248 (297 3,026

50395 |25 302 3048
40985 248 306 3066
4854 25 311 308

48075 248 316 2,094
48755 248 320 3106
48345 248 375 3118

4794 |25 (330 |3132
47385 248 (334 3,146
4693 25 339 3156
46555 248 344 3166
4601 25 348 3176
4558 (248 (353 3,186
45145 25 358 3196

446 248 (362 3,206
44055 |25 367 3,216
43545 248 (372 3276
4296 25 377 3236
42815 (251 380 | 3.236
43276 251 384 3,736

Chloridtitration

Die Choridtitration ist eine weit verbreitetete Anwendung in allen Bereichen, sei es Chemie, Pharma
oder Lebensmittel. Die Titration ist eine Fallungstitration und darf nicht zu schnell durchgefuhrt
werden. Daflir ist sie so genau, dass sie auch als Prifmethode fur das richtige Volumen von Biretten
nach 1SO 8655 Teil 7 verwendet werden kann.

Die Titration funktioniert im allgemeinen sehr gut, wenn man sorgfaltig arbeitet und in einigen Fallen
noch ein paar Tricks anwendet:

Die Probe muss angesauert werden, mit Schwefelsdure oder Salpetersaure. Die Menge hangt
von der Applikation ab.

Die kleinste Schrittweite darf nicht zu klein sein, ab 0,5% des Gesamtvolumens.

Die Titration darf nicht zu schnell sein, etwa 3 bis 5 Minuten oder langsamer.

In vielen Fallen hilft die Zugabe von Tensiden (nicht Chloridhaltig) oder Polyvinylalkohol die
Elektrode weniger zu verschmutzen und bessere Kurven zu erhalten.

Die Titration wird dynamisch durchgefiihrt, wenn der Gehalt und der Verbrauch nicht zu klein sind.
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Parameter

9 Titration
Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-midA
Art der Titration Cynamisch
Rihrgeschwindighkeit
I Blretteneinstellungen

|‘:pI

Birette TI_Alpha plus-1
Reagenz Aghlo3 0,1 molfl
Birette fillen MHach der Titration

I Einstellungen fir Titration
Endpunkt auswerten

!|

WWert fir Endpunkt 240

Endvolumen 14

Anzahl EQ's 1]

Kurvenfarm e

Titrationsgeschwindighkeit Genau
I Einstellungen Bildschirm _
¥Achse gl

wAchse 1 Einheit

wAchse 2 Kein

Neben dem eigentlichen, berechneten Ergebnis wird haufig auch der Aquivalenzpunkt mit
dokumentiert, damit direkt beurteilt werden kann, ob er richtig gesetzt wurde. Mittelwert und relative
Standardabweichung werden bei einer Mehrfachbestimmung ebenfalls in der Methode implementiert.

9 Berechnungen

Type MHame

Ergebnis EC in ml

Ergehinis Chlarid in %
Ergebnis Stantmesswert
Ergehinis Mittelwiert Chlorid in %
Ergebnis RED Chlarid in %

Die Formel ist schon bei der Formelerstellung ausfihrlich erlautert worden.

I Allgemeine Einstellungen der Formel

Art Ergebnis
MNarme Chlorid in %
Anzahl Dezimalstellen 1

Anzahl EQ's 0

T sl 2, EQin mi] * 35,45 * 0,1 * 100 / ( 1000 * Amount ) -

I Zusdtzliche Qp”

Ad

XK Abbrechen ‘

Formeleditor

Werte Berechnungen Funktionen Cperatoren  pH Ealibration

Result["2, EGinml'] ' 3545 ' 01 " 100  { 1000 ' Amount |.|

Die abgebildete Titrationskurve zeigt einen glatten Verlauf. Deutlicher wird dies bei der Abbildung der
ersten Ableitung (in rot). Bei einer unruhigen Titrationskurve wirde man haufig mehrere Zacken sehen
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kénnen. Dies wirde aber die Auswertesicherheit und Genauigkeit beeintrachtigen. Fir die
abgebildetet Titration wurde die Elektrode AgCl 62 verwendet.

2ils 440
2301 420
220 |
0| } 400
200 80
140 | 360
180 340
170 1 320
160 | 300
150 4 280
140 | Lo
130 1 a0
z 120 | 220
i
a0 | 180
o | 160
20| 140
EO 4 120
50 | 100
40 | 50
30 | 50
20 40
L 20
L I e e
o 035 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 B B3 7

4.4.6. Redoxtitration Titration mit Thiosulfat

Die jodometrischen Applikationen beruhen oft auf einer Ricktitration mit Thiosulfat. Die Titration wird
mit einer Platinelektrode indiziert (in diesem Beispiel eine Pt 62). Die Titration wird dynamisch
durchgefiihrt und zeigt einen starken abfallenden Kurvenverlauf. Endkriterien kénnen Anzahl der
Aquivalenzpunkte, Potenzial oder auch Verbrauch sein. In der folgenden Abbildung sind die
Titrationsparameter zu sehen.

Die Titration wird Ublicherweise in schwefelsaurer oder salzsaurer Losung durchgefiihrt. Als Urtiter
kann z.B. Bichromat eingesetzt werden.
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Parameter

Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-mia
Art der Titration Dynamisch
Ribrgeschwindighkeit
I Biretteneinstellungen

‘m

Birette TI_Alpha plus-1
Reagenz Thiosulfate 0,1 malil
Biirette flllen Mach der Titration

I Ein=tellungen far Titration
Endpunkt auswerten

“

Wert fur Endpunkt - 125

Endvalumen 15

Anzahl EQ's 1

Kurvenform [ ]
Titrationsneschwindigkeit Maormal

9 Einstellungen Bilds _
w-Achse mil

y-Achse Einheit

y-Achse 2 Kein

Die Titrationskurve zeigt in diesem Beispiel einen idealen dynamischen Kurvenverlauf. Als grofite
Schrittweite wird mit 1 ml Schritten titriert, als kleinste Schrittweite wird dynamisch auf 0,01 ml Schritte
heruntergeregelt. Dadurch ist die Titration vergleichsweise schnell und genau. Die steile und spitze 1.
Ableitung (in rot) verdeutlicht das.

290

280

270

260

250

240

230

220

210

200

m

[E@; %613 19160 |

190

180

170
160

150

140

130

120

110

Die Messpunktliste zeigt, dass eine genaue Titration nicht unbedingt viele Messpunkte bendtigt. Im
steilen Sprungbereich wird mit kleinster Schrittweite titriert, die Ubergange sind kontinuierlich und
flieRBend.
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54546 258,85 |27 49842
5,78 252.816/50,1442
936 2448 (120,835
£,034 234866288539
6086 |21355 (948600 619 157933116

0 267,25 (13 613 189,516 749041 §222 15235 122
0,01 287,066 16 6144 [178,666 671,058 6286 1453 128
0,02  |286,883/19 B154 172,033 581,706 354 139433 135
0,03 287,083 22 6164 166,666 477384 45 133 141
0,04 286,516 25 5174 163 376,851 G712 1275 147
0,06 286,783 28 619 |167,333 256,330 6 a44 124 566 152
0,1 266,716(31 B,222 152,35 164918 7108 121,316 156
0,18 286,533 34 B,286 (1453 1053787636 117,65 161
0,34 286,357 38 B354 139,433 73,5476 816 1151 166
0,66 285,933 41 B4 133 43,3188 916 112,316 171
1.3 2847 |45 B712 (1275 24,2590 1016 110366 176
2,3 262,316 |48 B,844 124566 18,2377 1116 108,733 181

Die griine Kurve in der folgenden Darstellung zeigt das Zeitverhalten. Die gesamte Titration hat etwa
190 Sekunden gedauert. Etwa die Halfte der Zeit wurde dabei fur die genaue Titration im
Aquivalenzpunktsbereich benétigt. Ein Vortitrieren ist bei der schnellen Titration im ersten Teil nicht
erforderlich. Ein Abbruchkriterium in diesem Fall hatte die Titration natlrlich beschleunigt, hatte aber
nicht den kompletten Titrationsverlauf in diesem Beispiel deutlich gemacht. Wenn das
Abbruchkriterium Aquivalenzpunkt bei dieser Titration verwendet worden wére, hitte die Titration etwa
150 Sekunden gedauert.

Redox with Thiosulfate

||7-m\u" v = sec I—-Elufferl

280 190
270 180
260 170
250 4 |-160
240 150
230 140
220 130
210 120

> 200 -4 110

& 190 100
180 |-90
170 |50
160 |- 70
150 |-60
140 |50
130 |40
120 4 30
110 |20

a 1 2 3 4 5 G 7 g EII 10 11 12 13 14 15

Seite 116



4.4.8. TANin Ol

Die Titration in Olen mit Glaselektroden ist eine schwierige Anwendung. Es stehen kaum Protonen zur
Verfligung und die Glaselektrode ist in ihrer Anwendbarkeit eingeschrankt.

Hier ist die TBN-Titration mit Perchlorsaure beschrieben. Nach dem gleichen Schema mit den
gleichen Parametern wird auch die oft noch schwierigere Anwendung von TAN durchgefihrt.

Damit die Titration reproduzierbare Ergebnisse zeigt, missen folgende Regeln eingehalten werden:

B Es wird linear in nicht zu kleiner Schrittweite titriert. Es gilt die Regel: Nicht mehr als 50
Messwerte. Ist die Titrationskurve in ihrer Form nicht reproduzierbar, so wird die Schrittweite
noch heraufgesetzt. Man spricht auch von einer ,chemischen Glattung*“.

B Die Titration wird langsam durchgefiihrt. Ublich sind feste Wartezeiten von 15 Sekunden fiir
einen Messwert und langer. In diesem Beispiel wird driftkontrolliert zwischen 10 und 20
Sekunden gearbeitet.

B Es wird meist bei einem (auch in der Norm angegebenen) Endverbrauch von 4 oder 5 ml titriert.

Die Probenmenge wird dem zu erwartenden Verbrauch angepasst.

Nach jeder Titration muss die Elektrode sorgféltig gereinigt und konditioniert werden.

Der Messverstarker des Titrators wird mit einer Dampfungseinstellung auf die Titration in
Lésungsmitteln mit geringer Dielektrizitdtskonstanten angepasst.

Ohne die richtige Reinigung und Konditionierung zeigt die Glaselektrode nach kurzer Zeit
unreproduzierbare Titrationskurven. Deshalb wird das folgende Schema dringend empfohlen:

B Reinigen eine Minute (auch langer) im sauberen Losungsmittel der Probe.

B Konditionieren fir eine Minute in Wasser

B Zweiter Reinigungsschritt in sauberem Lésungsmittel (das gleiche, wie bei der Titration)

Der Ablauf der Titration wird in der folgenden Abbildung gezeigt.

Methoden Infos  Methodenablauf l

# Kommando Kommando 01FB3 zur Einstellung der Dampfung des Verstarkers
Wartezeit, damit die Elektrode sich einstellen kann

M Titration Linear Titration in 0,1 ml Schritten

Z Berechhung Berechnung des Aguivalenzpunkies

Z Berechnung Berechnung des TBMN Wertes

Die Titrationsparameter sind in der nachsten Abbildung erkennbar. Wichtig ist die lineare Titration mit
nicht zu kleinen Schritten und langen Wartezeiten zwischen diesen Schritten.
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Objekt Editor

Art der Titration Linear

Rihrgeschwindigkeit 3} |—

Biirette TI_Alpha plus-1

Reagenz FPerchlarsaure 0.1 malil

Biirette fiillen MHach der Titratian

Endpunkt auswerten |

Wiert fiir Endpunkt 0

Endvolumen 4

Anzahl EQ's 1]

Lineare Schrithweite 0,1

Steigend oder Fallend [ Hoeh

Titrationsgeschwindigkeit Amwendereinstellung

mMessintervall [sec] i}

defta mV/min q

Min. Zeit{s] 10

max. Feit [s] 20

¥-Achse ml

y-Achse 1 Einheit |Z|
W 0K | X Abbrechen |

Eine Titerstellung, hier in Chlorbenzol, zeigt die gute Reproduzierbarkeit bei richtigen
Titrationsparametern.

Proberliste  Drucken &

Proberlizte l Einstellungen | Eigenzchaften

1 Fertig Titer Perchlorsdure | Chlorbenzol  |0,1538 28.04.200510:54:06 0,0985 758 0,0895
2 Fertig Titer Perchlorsdure | Chlarbenzal 0,152 28.04.200511:10:02 0,09594 7,80 0,0995
3 Fertig Titer Perchlorsdure  |Chlorbenzol  |0,1665 28.04.200511:26:34 0,0996 8,20 0,0895

Die beiden folgenden Titrationskurven zeigen eine Proben-Titration und eine Blindwert-Titration.
Typisch ist die breite erste Ableitung durch die groRe Schrittweite. Da der Aquivalenzpunkt zwischen
den Messwerten durch eine Approximation nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate ermittelt
wird, ist die Berechnung trotz der groRen Schrittweite genau.

Eine besondere Herausforderungen kénnen unter diesen Bedingungen Blindwert-Titrationen sein. In
diesem Beispiel wurde langsam mit 0,004 ml Schritten bis 0,1 ml titriert (!). Der Blindwert kann
einwandfrei ermittelt werden. Ist dies nicht mdglich, empfiehlt sich eine manuelle Auswertung der
Titrationskurve oder auch eine Titration bis zu einem bestimmten, experimentell ermittelten mv-Wert.
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Kurve Prubeninfurmal\um] Datenpunkte MEthde] Melhudenab\aufl

my

Daten Kurve EBerechnung

730
720
710
700
690
B30
670
660
650
540
B30
620
610
600
590
580
570
560
550
540
530
520

510

Kurve

mY

700
690
630
670
(:1:1)
650
E40
630
B20
E10
EO0
590
580
570
560
550
540
530
520
510
500
4390
480
470
460
450
440
430
420
40

TEM

W amy

[far vz a0 visee 20 |

180
F17s
[170
| 185
160
F1s5
F150
F145
F140
F13s
F130
F125
[120
F115
F110
F105
F100
Fas
F-an
Fes
a0
|75
|70
f65
Fen
F55
|50
fas
Fa0
Fas
|20
f25
20
F15

Probenintormation Datannunkle] Mathode] Mathodenablaufl

Blindwert TEK

[V amy [V «Der

|-12.000
|-11.500
|-11.000
| 10,500
|-10.000
|-9.500
|-9.000
| 5500
|-5.000
|-7.500
|-7.000
|-6.500
| £.000
|-5.500
|-5.000
|-4 500
| 4.000
|-3.500
|-5.000
| 2500
|-2.000
|-1.500
|-1.000

|- 500
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4.4.10. Direktmessung Fluorid und Kalibrierung

Die Direktmessung mit einer Fluoridelektrode ist eine zuverlassige Methode vor allen Dingen in nicht
zu komplexen Matrices. Die Fluoridelektrode verfligt Uber eine gute Selektivitat, besser als die der
meisten anderen Elektroden, auRer der Glaselektrode.

Die Messung erfolgt aufgrund der Nernst'schen Gleichung:

R*T ., a
|n&
N*F &gy

E=E,+

Die Gleichung vereinfacht sich durch Verwendung des Zehnerlogarithmus zu:

0,05916 Ao,
+ log

E=E
’ n a‘Red

Das bedeutet eine theoretische Steilheit von 59,16 mV fiur einwertige lonen.

In der Praxis wird der Logarithmus der Aktivitat gegen das Potential aufgetragen:

mV A

>
log a

Die realen Steilheiten und Nullpunkte unterscheiden sich oft erheblich von den idealen Werten. Die
theoretische Steilheit bei einwertigen lonen sollte 59,16 mV pro Zehnerpotenz mol/l Aktivitat betragen,
bei zweiwertigen lonen 29,58 mV. Eine Kalibration ist daher unbedingt notwendig. Da die Uber die
Nenst'sche Gleichung erhaltenen Potentiale nur eine Aussage Uber Aktivitaten und nicht Gber die
Konzentrationen beinhalten, muss die lonenstarke konstant gehalten werden. Zudem durfen sich die
Bedingungen bei der Kalibration und der Messung in der Probe nicht oder nur sehr wenig
unterscheiden. In der Praxis wird daher mit exakt eingestellten pH-Werten und mit lonenpuffern
gearbeitet.

mV,

log a; log a; og a
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Wenn eine Gerade zur Berechnung zugrunde gelegt wird, werden deren Parameter Steilheit a und
Nullpunkt b berechnet nach:

y=a*x+b
Bei der Kalibration mit den zwei Punkte P1(x1,y1) und P2(x2,y2) ergeben sich:

_ mvV2-mVl
loga2 —logal

b=mV1l-a*logal

Der Logarithmus Aktivitat der Probe kann durch einen Messwert in gleicher Matrix aus der
Kalibriergeraden erhalten werden.

mV (Probe) —b

loga(Probe) =

Die Konzentration ergibt sich zu:
| Prob
c(Probe) =10

Bei Berechnung tber nattrlichen Logarithmus:

2,3026*log a(Pr obe)

c(Probe) = exp

Die folgende Tabelle zeigt die Werte einer Kalibration. Es sind die Konzentrationen der Standards in
der ersten Spalte eingetragen und gemessenen mV-Werte in der zweiten Spalte. In der dritten Spalte
sind die berechneten Logarithmen der Konzentrationen, die in die Grafik eingetragen werden.

C [mol/l] mV log c
0,000005 165,4| -5,30103001
0,000050 109,7| -4,30103001
0,000500 49,0 -3,30102998
0,005000 -10,5 -2,30103001
0,050000 -51,3-1,30102999

In der folgenden Grafik sind die Logarithmen der Konzentrationen auf der x-Achse eingetragen und
die gemessenen mV-Werte auf der y-Achse. Eine lineare (oder bei TitriSoft eine nichtlineare)
Ausgleichsrechnung liefert eine Gleichung, aus der die Konzentration errechnet werden kann, wenn
eine Messung einer unbekannten Probe erfolgt.

Um den Unterschied zwischen der Konzentration und der gemessenen Aktivitdt moglichst klein zu
halten, wird eine TISAB (Total lonic Strength Adjustiment Buffer) Lésung zur Probe gegeben. Diese
Losung stellt eine moglichst konstante lonenstérke sicher und sorgt flir einen annédhernd stabilen pH-
Wert.
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Kalibration Fluorid-Elektrode

y =-55,375x - 130,35
R? = 0,9959

Messwert [mV]

Log c [mol/l]

In TitriSoft wird eine Kalibration in einer Methode aufgebaut. Dabei unterscheidet sich das prinzipielle
Vorgeben bei einer Methode mit dem Probenwechsler oder ohne Probenwechsler. Hier ist das
Vorgehen ohne Probenwechsler beschrieben.

Fir jeden verwendeten Standard wird ein Kalibrationsbaustein in den Ablauf eingefiigt. Zwischen den
Kalibrationsbausteinen steht eine Bildschirmnachricht, die auf den néachsten Standard hinweist und
einen Wechsel der Lésungen ermdéglicht.

bethoder Infoz  Methodenablauf l

i7l Kalibrieren c=00000058 Wert 1. Standard
2% Bildschirmnachricht Hirwweais Zum Wechsel des Standards
7] kalibrieren c=000005 Wert 1. Standard

2% Bildschirmnachricht Himweis zum YWechsel des Standards

71 Kalibrieren c=0,0005 Wert 1.Standard

In den Einstellungen fur die einzelnen Messwerte wird am besten Drift kontrolliert gearbeitet. Die
Messung dauert um so langer, je verdinnter die Standards oder auch spéter die Proben sind.

In diesem Beispiel hat die Elektrode zwischen 30 und 60 Sekunden Zeit, sich einzustellen. Diese
Werte sollten fur eine wirklich genaue Messung verlangert werden.

Als nachstes wird die Elektrode ausgewahlt oder angelegt, wenn noch keine existiert, das heif3t ein
Name flur eine Elektrode eingegeben. Dann wird die Konzentration des Standards eingetragen in
mol/l. Fir das Messergebnis, ein mV-Messwert, wird ein Namen verwendet, der spater eine sichere
Zuordnung ermdglicht, in diesem Beispiel die Bezeichnung der verwendeten Konzentration.
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4.4, Beispiele von Methoden

4.4.10. Direktmessung Fluorid und Kalibrierung
Titrationseinheit TI_Alpha plus-1-rmtd,
mMessgeschwindigkeit Arwendereinstellung

Amwendereinstellungen Titrationsgeschwindigkeit

hMessintervall [sec) A

delta miimin 1

Min. Zeit {s] an

hax. Feit [s] A1
| Einstellungen

Elekirode Fluoride ISE

Fuffer 4 99999987 689 3I8E-6
At Ergebnis

MHame c=0,00000%

Zwischen den Kalibrationsbausteinen ist eine Bildschirmnachricht eingebaut, damit der Standard
gewechselt werden kann. Ublicherweise setzt man zuerst die verdiinnten Standards ein und wechselt
dann zu den konzentrierteren. Ein Spulen der Elektrode entfallt.

Objekt Editor,

Parameter

Message Mext Standard

Die einzelnen Kalibrations-Bausteine unterscheiden sich durch die angegebene Konzentration des
Standards und dem angepassten Namen.

© Einstellungen B

Elekirode Fluoride ISE

Puffar 4 99999987 368938E-5
Art Ergebnis

MHame c=0,00004

Die Konzentration andert sich immer um eine Zehnerpotenz.

9 Einstellungen

Elekirode Fluoride ISE

Puffer 0,00100000004749744
Art Ergelinis

Marme c=0,0005

Die fertige Probenliste zeigt fiir jeden Standard den gemessenen mV-Wert.

Proberiiste | Einstellungen | Eigenschaften |

Position Status Analysis c =0,0005 c=0,00005 c = 0,000005
1 Fertig Calibration Fluoride | Calib 1 13.03.2006 10:45:49 |4, 9625 G4 121,94

Die Werte lassen sich in einer Grafik darstellen und die Linearitéat auch optisch prufen.
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a
105
100
95
a0
a5
a0
75
70
B5
B0
5
50
45
40
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30
25
20
15
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my
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52 5 45 45 44 42 ) 38 36 34 32
Buffer

Die Messung einer Probe erfolgt dann mit einer Methode, die den Baustein ISE-Messung enthélt. Der
Baustein enthalt zunachst die Parameter fur die Drifteinstellung der Elektrode. In diesem Fall
entsprechen sie den Einstellungen bei der Kalibration.

Im zweiten Teil, den Einstellungen fir die Berechnung, wird ein Namen fir die berechnete
Konzentration eingegeben, die Elektrode ausgewahlt (nattrlich die gleiche, die vorher kalibriert
wurde..) und die Anzahl der Dezimalstellen angegeben. Bei kleinen zu erwartenden Konzentrationen
missen geniigend Stellen definiert werden!

In einer Zusatzeinstellung kann noch definiert werden, ob statt der berechneten Konzentration der
mV-Wert dargestellt werden soll.

Objekt Editor

Parameter

Titrationzeinheit TI_Alpha plus-1-midA
Messgeschwindigkeit Arwendereinstellung

Messintervall [sec] ]

delta mfmin 1

Min. Zeit{s] 30

Max. Zeit [s] <11
I Allgemeine Einstellungen der Fl:lrr
Art Ergehnis

Mame Cancentration Fluoride malfl

Elektrode Fluoride ISE

Anzahl Dezimalstellen ]

Y statt Konzentration O

Der mV-Wert wird Ublicherweise mit einer weiteren Formel dokumentiert, indem der Endwert mV mit
einer Dezimalstelle in einer Formel dargestellt wird.

Allgemeine Einstellungen der Fu:urr'

Ergebnis
Mame m=value Fluoride
Anzahl Dezimalstellen 1
Anzahl EQ s a
Farmel Endiwaluam]
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4.4,

4.4.10.

Beispiele von Methoden
Direktmessung Fluorid und Kalibrierung

Die folgende Abbildung zeigt in einer Probenliste eine Kalibration und zwei Probenmessungen. Die
Anzahl der Stellen wird nicht richtig dargestellt. In diesem Fall wurden zwei der Standards als Probe
gemessen, die theoretischen Sollwerte sollten 5 * 10° und 5 * 10° mol/l sein.

Frobenliste l Einstellungen | Eigenschaften |

Position Status

z
3

Fertig
Ferig
Fertig

Analysis mvalue Flu Concentration Fluoride moll
Calibration Fluoride | Calib 1 13.03.2006 10:45:49

Measure Fluoride | 0,000005 molfl 13.03.2006 10:50:02 |121,1 6,2280313T726187E-6
Measure Fluoride  |0,00005 moall |13.03.2006 10:50:59 |64 4 5, 11626113678323E-5

Die Kalibration kann auch in mg/Liter stattfinden, die Ergebnisse héatten dann auch die Einheit

mg/Liter.
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5. Titrations Center

5. Titrations Center

Im Titrations-Center werden die Titrationen durchgefihrt. Jedes Arbeiten mit den Geréaten findet hier
statt. In das Titrations-Center gelangt man vom Navigator aus durch Klicken auf die Grafik oder die
grof3e Schaltflache ,Titrations Center”.

Verlassen Navigator @ Hife 3.7 Change password I Logoft

B
=N

Im Uberblick ,Overview" werden alle vier gleichzeitig méglichen Konfigurationen mit ihren gerade
laufenden Titrationsgrafiken angezeigt. Auf der linken Seite kann eine der Konfigurationen ausgewahlt
werden. In der Regel steht nur eine Konfiguration zur Verfliigung, eine Auswahl ist dann nicht
erforderlich oder méglich. Wenn die Konfiguration auf der linken Bildschirmseite mit der Maus markiert
ist, stehen direkte Funktionen der angeschlossenen Hardware zur Verfigung.

5 Mavigator

Duerviem

Titrator  Probenwechsler

Kanfiguration | Arbeitsliste |

Menupunkt Titrator:

B Messpunkte darstellen: Es wird umgeschaltet zwischen der Punktdarstellung der On-Line-
Titrationskurve und der Liniendarstellung. In der Regel zeigt die Punktdarstellung deutlicher
die einzelnen Titrationsschritte und ist damit fur die Methodenentwicklung besonders
empfehlenswert.

B Rduhrer ein-/ausschalten: Ein angeschlossener regelbarer Rihrer, z.B. am Probenwechsler,
kann eingestellt werden.

B Kalibrieren: Ein angeschlossenes TR 250 kann und muss hier kalibriert werden. Ein TL
Alpha oder Alpha plus wird immer am Titrator kalibriert.

Titrator | Probenwechsler

K Messpunkke darstellen

“_,L Riihrer ginfausschalken

El kalibrieren o

Menupunkt Probenwechsler:

B Titrierkopf senken: Der Titrierkopf des Probenwechslers wird bis zum unteren Sensor
gesenkt. Wenn kein Becherglas in der Position steht, senkt sich der Kopf nicht. Der Sensor
kann jedoch fur Testzwecke abgedeckt werden. Fir den Routinebetrieb wird jedoch
dringend davon abgeraten. Eventuell vorher eingestellte Prozentzahlen fur das Senken des
Titrierkopfes haben bei diesem Menipunkt keine Gultigkeit.

B Titrierkopf heben: Der Titrierkopf des Probenwechslers wird bis zum néchsten Kopfsensor
gehoben.

B Titrierkopf senken (CSB): Der Titrierkopf des Probenwechslers wird bis zur Position fiir die
CSB-GefalRe gesenkt. Wenn kein Becherglas in der Position steht, senkt sich der Kopf nicht.
Der Sensor kann jedoch fiir Testzwecke abgedeckt werden. Fur den Routinebetrieb wird
jedoch dringend davon abgeraten.

B NA&chste Position: Der Teller fahrt rechtsherum bis zur nachsten Position.
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5. Titrations Center

Titratar | Probenwechsler

Titrierkopf heben
Tikrierkopf senken

Titrierkopf senken (CSE)

| :a&:. Machste Position
Wenn die Konfiguration auf der linken Seite des Bildschirms markiert ist, stehen die beiden
Registerkarten ,Konfiguration* und ,Arbeitsliste” zur Verfligung. Unter ,Konfiguration* wird die aktuelle

On-Line-Titrationskurve gezeigt. Findet gerade keine Titration statt, ist dieses Feld leer. Die andere
Registerkarte zeigt alle zur Verfigung stehenden Arbeitslisten.

F.aonfigurat

t\j Mavigator
@ (rverview Titratar Proberwechsler

Kanfiguration | Arbeitsliste |

Chloride with AgH 03
Fiedowx with Thiozulfate

Die Arbeitslisten werden in tabellarischer Form angezeigt, inre Namen kénnen geandert werden, wenn
die entsprechende Zeile markiert ist. Als Eigenschaften stehen zur Verfligung:
B Name
B TL alpha Methode ja/nein: Bei TL alpha Methode werden Karl-Fischer Daten und Ergebnisse
in TitriSoft ibernommen.
B Anderbar, teilweise anderbar oder nicht &nderbar
B Probenwechsler ja/nein. Ein Probenwechsler kann in einer Arbeitsliste nicht konfiguriert
werden, wenn er hier nicht markiert ist.
Auf der linken Seite sind alle existieren Arbeitslisten aufgefiihrt. Sie zeigen ein Pluszeichen, wenn
dieses mit der Maus angeklickt wird, werden alle Proben in dieser Arbeitsliste angezeigt und das
Pluszeichen andert sich in ein Minuszeichen.

5\3 Navigator Titrations Center t_’) Hilfs é._.:’fj Change password | l Logoff
@ Dverview Arbeitsliste
= .E-. TitroLine alpha plus
+ Bl TestEQs Konfiguration  Arbeitsliste ]
+-Elf Acid Base Titrations m— . >
+ B Chioride with 4gN03 Name Arbeitsliste TL alpha Meth yp Liste Mit Probenwechsh
+-Elf Fedox with Thiosuliate TestEQs O Anderhar O
- Titnation with EDTA Acid Base Titrations O fnderbar O
+ B Fluoride Chioride with AGNO3 O Andert O
< Elf ph-Test 20 oride with Ag "n erbar
+ B Test divers Redox with Thiosulfate O inderbar 0O
E g Chloride 2 Titration with EDTA O Anderbar [}
] Bromid - 3
+ B Phosphorsiiure Fluoride () énderbar O
+-Elf Chlorid Elektrodentest pH-Test20 O Anderbar
= B Test Test divers O Enderbar |
& Beispiskonfiguration Chloride 2 O Anderbar O
+ E. Meue Konfiguration =
Bromid O Anderbar O
Fhosphorsdure O Anderbar
Chlorid Elektrodentest O Anderbar O

Eine neue Arbeitsliste wird angelegt, indem die Konfiguration markiert wird und die Registerkarte
JArbeitsliste" ausgewahlt ist. Es steht jetzt eine Menil ,Arbeitsliste® zur Verfigung. Es kdnnen
Arbeitslisten:

B Neu erstellt werden

B Importiert werden, es wird ein Datei-Auswahlfenster angezeigt, in dem alle Arbeitslisten-

Dateien angezeigt werden und eine Datei ausgewahlt werden kann.
B Markierte Arbeitslisten exportiert werden.
B Gel6scht werden.
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arbeitsliste

}c|EIi eu itslizte l
IH Export
X Lischen L

Chlaride with AgMO3

Die Probenliste ist das Zentrum der praktischen Arbeit mit TitriSoft. Sie stellt in Tabellenform in den
einzelnen Zeilen die Proben dar, die titriert werden miissen oder schon titriert wurden. In den Spalten
sind die Eigenschaften dargestellt, die dargestellt werden miissen oder sollen.
Mit der Registerkarte ,Einstellungen” werden;

B Die Grenzwerte der Probeneinwaagen festgelegt.

B Die Art der Dokumentation und Ergebnisausgabe definiert.

B Ein angeschlossener Probenwechsler konfiguriert.
Mit der Registerkarte ,Eigenschaften* werden die Eigenschaften der Spalten festgelegt, welche zu
sehen sein sollen und wie die Uberschriften benannt werden sollen. Zuséatzliche Variable kénnen
sichtbar gemacht werden.

Probenliste Drucken Pdf

Frobenliste Einstellungen] Eigenschaften]

Position Status Analysis EQ inmi
1 Fertig Chlorid  |HCIabaut 0,1 mali 5 09.03.2006 160417 |4,988
2 Fertig Chlorid  |HCIAbout 0,1 mali {2 5 09.03.2006 16:14:34 |4,977
3 Fertig Chlorid  |HCIAbout 0,1 mali {3) 5 14.03.2006 11:45:27 |4,882
4 Fertig Chlorid  HCIAbout 0,1 mali {4) 5 16.03.2006 14:10:48 |5 441
5 Fertig Chlorid  |Chlorid new 100 28.03.2006 10:54:59 |0,018
6 Fertig Chlorid  |Chlorid new 2 100 28.03.2006 11:15:46 |0,801
7 Fertig Chlorid  |Bromid 5 03.04.2006 10:27:46 |0,030
8 Fertig Chlorid | Bromid/kBr{01 mal) 2 03.04.200611:10:145 |2 606
g Fertig Chlorid | Bromid/kBr (0,1 maol) 2 03.04.200611:21:59 |2.977
10 Fertig Chlorid | Bromid/kBr (0,1 maol) 2 03.04.2006 11:44:46 |2 104
1 Fertin Chlorid  |Probe mit KBr angereichert |5 03.04.200612:33:53 13,973

In dem Menupunkt ,Probenliste” werden Proben in die Probenliste:

B Neu hinzugefugt (diese Funktion hat auch die Taste ,EINFG" auf der PC-Tastatur)

B Zurickgesetzt, d.h. der Status von ,abgebrochen” oder ,Fertig" wieder auf ,In Vorbereitung*

zurlickgesetzt

B Alle Proben einer Arbeitsliste in den Status,In Vorbereitung” zuriickgesetzt.
Proben kénnen markiert und an eine andere Position verschoben und dort eingefiigt werden. Sie
werden dennoch in der Reihenfolge ihrer Nummern abgearbeitet. Mit dem Menipunkt ,Liste neu
nummerieren” kénnen die Positionen wieder von Anfang bis Ende aufsteigend neu durchnummeriert
werden.
Eine Arbeitsliste kann komplett in eine Excel-Datei exportiert werden. Das Aussehen entspricht
komplett dem Aussehen der Arbeitsliste. Zusatzlich ist der Export einer Textdatei moglich, wenn diese
unter ,Einstellungen” konfiguriert wurde.
Proben in einer Arbeitsliste kdnnen auch geléscht werden, im Gegensatz zu Titrationsergebnissen.
Probeninformationen gehen dadurch nicht verloren, da alle abgeschlossenen Titrationen automatisch
in der Datenbank gespeichert werden.
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Probenliste | Drucken  PdF

i teue Probe einfigen Ins
Proben zurlcksetzen Ckrl+R.

{3 Alle Proben zuriicksetzen Ctrl+a
Liste neu nummerieren

A% Export Excel

Export Excel

> Probe laschen Shift+Dnel

Beim Ausdruck einer Probenliste wird zwischen der Tabellenform und dem Report unterschieden.
.Probenliste drucken“ druckt die Tabelle in der Form, in der sie auf dem Bildschirm dargestellt wird.
Der Report kann auf der Registerkarte ,Einstellungen” konfiguriert werden. Dort stehen auch
Ausgabeformen zur Verfiigung, die Titrationskurven beinhalten.

Probenliste | Drucken | Pdf
l [EL Probenliste drucken
[& Report drucken Ctri4+P

Probenliste

Der Inhalt der pdf-Dateien entspricht komplett der Druckerausgabe, die Ausgabe erfolgt automatisch
in das TitriSoft-Verzeichnis ,\PDF\Methods".

Probenliste Drucken | PdF |

Probenliste als pdf

i
Probenlizte l Einztelund o)
7l Report als pdf

Wenn auf der linken Seite des Bildschirms auf das Plus-Zeichen einer Arbeitsliste geklickt wird,
klappen die einzelnen Proben auf. Es werden die Probenbezeichnungen angezeigt.

) avigator Titrations Cent

@ Overview Probenliste Drucken Pdf
-8 TitroLine alpha plus

+-E TestEQs Frobenlizte Einstellungen] Eigenschaften]
+-Elf Acid Baze Titrations

SRS} Chioride with AgNO 3

Position Status

{ HCl about 2,1 rnaldl 1 Fertig Chlarid  |HCIabout 0,1 malil

EE:EEM g} mﬂ:j: g 2 Fertig Chlorid  HCIAbout 0,1 mald (2)
aut U1 mo ) .

HIC) bout 0.1 mald] (4] 3 Fertig Chlarid  HCIAbout 0,1 maolfl (3
Chlorid new 4 Fertig Chlorid  HClIAbout 0,1 molil {43
Chiarid new 2 5 Fertig Chlarid | Chlarid news
Bromid ; ; ;
Bromid/KEA(1 mol) 3] Fertig Chlorid | Chlarid nesw 2
Bromid/KEr (0,1 mal) T Fertig Chlorid  |Bromid
Bromid/KBr (0,1 mal] g Fertig Chlorid | Bromidf<Brid1 maol)
Probe mit KEr angereichert g Fetig  |Chlorid | Bromid/Br (0.1 mal)
Frobe eingedampft
Frobe +HMO3 10 Fertig Chlorid  BromidfBr (0,1 rmol)
Frobe+kBr 11 Fertig Chlorid  |Probe mit KBr angereichert
Probe+Cl 12 Feriy Chlotid  Probe eingedampft
Frobe+Cl+kEBr :

A [l T P I R [ T e i T )
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5.1. Erstellen und Modifizieren einer Arbeitsliste

Eine Arbeitsliste ist nicht wie eine Methode geschitzt. Die Arbeitsliste hat keinen Einfluss auf das
Analysenergebnis; eingebbare Parameter wie zum Beispiel die Einwaage werden automatisch und
nicht abschaltbar dokumentiert und sind damit komplett nachvollziehbar. Damit kann eine Arbeitsliste
von jedem, die die Berechtigung daflr hat, erstellt und verandert werden.

Der Begriffe ,Probenliste® ist ein Unterbegriff der ,Arbeitsliste®, die zusatzlich alle
Konfigurationsmoglichkeiten enthalt.

5.1.1. Erstellen einer Arbeitsliste

Eine Arbeitsliste kann erstellt werden, wenn auf der linken Bildschirmseite die Konfiguration unter der
Registerkarte ,Arbeitsliste” markiert wird.

E\j Mavigator

Overview Titrator  Probenwechsler
SELN TitroLine alpha plus
TestEQs Kanfiguratian l.ﬂ.rbeitsliste]
Acid Baze Tirations

Unter dem Menupunkt ,Arbeitsliste” stehen die folgenden Menupunkte zur Verfligung:

B Neu: Erstellt eine neue Arbeitsliste.

B Import: Importiert eine TitriSoft Arbeitsliste; Diese Funktion beinhaltet jedoch nicht die
Methoden und Variablen, die in der Arbeitsliste verwendet werden. Jedoch sind die
Probenergebnisse ohne die Grafiken enthalten.

B Export: Exportiert eine TitriSoft Arbeitsliste; Die Funktion beinhaltet jedoch nicht die
Methoden und Variablen, die in der Arbeitsliste verwendet werden. Jedoch sind die
Probenergebnisse ohne die Grafiken enthalten.

B Ldschen: Loscht eine Arbeitsliste. Das Ldschen bezieht sich nur auf die Arbeitsumgebung
und hat keinen Einfluss auf Analysenergebnisse und kann daher geléscht werden.

Arbeitsliske

}c|E|i —— itzlizte l
E Export
> Léschen -

Die folgenden Eigenschaften einer Arbeitsliste werden beim Anlegen eingestellt:

Eigenschaft Bedeutung

Name Arbeitsliste Der Name der Arbeitsliste sollte widerspiegeln, was fur Proben mit dieser
Liste titriert werden sollen. Da der Name aber beim Export und bei der
Erstellung von pdf-Dateien als Dateiname verwendet wird, sollte er keine
Sonderzeichen beinhalten, die in einem Dateinamen nicht verwendet
werden dirfen.

TL alpha Methode Eine Markierung als TL alpha Methode bedeutet, dass nach dem Start
der Arbeitsliste nur Karl-Fischer Daten von einem TL alpha plus
Ubernommen werden. Alle Eingaben, wie Probenbezeichnung und
Einwaagen erfolgen am TL alpha plus. Die Ergebnisse und die
Titrationskurven werden nach der Titration in die TitriSoft Datenbank
Ubernommen. Die Dateniibertragung dauert etwa eine Minute. In dieser
Zeit kann am TL alpha keine neue Methode gestartet werden.
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5.1.2. Hinzufliigen und Loschen von Proben

Typ Liste Der Typ einer Liste kann von veranderbar bis nicht veréanderbar reichen.
In der aktuellen Version von TitriSoft wird diese Funktion nicht mehr
unterstiitzt und der Menupunkt befindet sich nur noch aus
Datenkompatibilitdtsgriinden in der Software.

Mit Probenwechsler Nur wenn hier eine Markierung erfolgt, kann unter den Einstellungen ein
Probenwechsler konfiguriert werden. Ein Probenwechsler muss aber in
der Konfiguration erkannt sein.

Record Editor D

=

=

W 0K X Abbrechen |

5.1.2. Hinzufigen und Loschen von Proben

Wenn die Probenliste angelegt ist, wird sie auf der linken Seite des Bildschirms markiert. Auf der
rechten Seite erscheint eine leere Tabelle, von der nur die teilweise) Uberschrift erkennbar ist.

- .JE. TitroLine alpha plus
+ B TestEQs Praberliste } Einstellungen] Eigenschaften]
+-Ely Acid Baze Titrations = :
+ Ef Chlcride with AQND3 Position Status Methode Bezeichnung
+-El Redox with Thiosulfate
+-Elg Titration with EDTA
+-El Fluoride
+-El pH-Test 20
+-Elg Test divers
+-Ely Chloride 2
+-El Bromid
+-El Phospharsaure
+-Elg Chilorid Elektrodentest
+ El Tes
g —

Unter dem Menipunkt ,Probenliste” kénnen jetzt mit ,Neue Proben einfliigen® so viele Proben in die
Probenliste eingefugt werden, wie es fur den Arbeitsablauf typisch ist. Wenn an einem Tag 10 Proben
eines Typs bearbeitet werden, so sollte die Arbeitsliste diese 10 Proben beinhalten. Bei einem 16er
Probenteller und drei Spulpositionen bleiben 13 leere Positionen uber, eine Probenliste sollte dann 13
Positionen beinhalten. Die Proben kdnnen auch mit der <Einfg>-Taste auf der PC-Tastatur eingefiigt
werden.

,JE.@. Dverview Probenliste | Drucken  PdF
- TitroLine alpha plus
+ E§ TestEQs Flg heue Probe einflgen Ins
+-Elf Acid Baze Titrations Proben zuriicksetzen Ctrl+R
+-Elf Chloride with AgM03 .
alle Prob kset Chel+A
+-Ely Redox with Thiozulfate O alle Proben zurlicksetzen Ctr
+- B Tiration with EDTA Liste neu nummerizren
+-Ely Fluoride %8 Export Excel
+-Elf pH-Test 20 =
+-Elf Test divers | Export Excel
--Ely Chloride 2 2% Probe ldschen shift+Del
' rldarid-d 2 A0
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Im nachsten Schritt wird dann in jeder Position das Feld ,Analysis* markiert. Es erscheint ein kleines
schwarzes Dreieck. Wird dieses mit der Maus angeklickt, werden alle zur Verfligung stehenden
Methoden aufgelistet. Die Methode wird ausgewahlt. Es werden automatisch alle Variablen, in der
Regel die Ergebnisse, angezeigt.

Alle eingefligten Proben haben den Status ,In Vorbereitung*,

Frabenliste Einstellungen] Eigenschaften]

Position Status Analysis Ident

1 Fertig Chlorid | Chlaridet,3 o/l
2 Fertig Chlorid  |Chloridet,2 g/l
3 Fertig Chlarid  [Chlaride1,3 afl
4

Acid Base with NadH

Titer MaoH

pH-Test 20
‘Chlorid

Proben kdnnen wieder geléscht werden, wenn sie einzeln oder zu mehreren markiert sind und der
Menupunkt ,Probenliste” — “Probe I6schen” mit Maus oder Tastatur ausgel6st wird.

% Overview Proberliste | Drucken  Pdf
= TitroLine alpha plus
+ B TestEQs i Meue Probe einfligen Ins
+-Ely Acid Baze Titrations Proben zuriicksetzen Chr+R == e
11 g Chioid wih AgHD3 ..
+1 El§ Redos with Thissullate O alle Proben auricksetzen CtrkeA o oo 06.04.2006 14:28:04 |10 3,702
+ g Titration with EDTA, List new nummerisren det,3 gil 06.04.2006 14:49:39 3,696
Flucrid
5 p:_c'T”e:t - 3§ Export Excel de1,3 g 06.04.2006 15:09:20 m 701
+ -l Test divers Egpart Excel
— Ely Chlaride 2 . Probe ldschen shift+Del
TS Chloridet 3 gA h— |

5.1.3. Lo6schen von Arbeitslisten

Komplette Arbeitslisten kdnnen geloscht werden, indem die Konfiguration auf der linken
Bildschirmseite markiert wird und auf der rechten Seite diejenige Arbeitsliste markiert wird, die
geldscht werden soll. Unter dem Menupunkt ,Arbeitsliste” ,Loschen kann die markierte Arbeitsliste
geléscht werden.

_@. Overview Arbeitsliske

+ B Titroline alpha plus

L, Beizpialkonfiguration Konfiguration  Arbeitsliste l
+ 8L Meue Konfiguration s—
Name Arbeitsliste
TestEQs

Acid Base Titrations

Eine geloschte Probenliste ist unwiderruflich geléscht und kann nicht mehr zuriickgewonnen werden.
Es empfiehlt sich vorher eine Sicherung der gesamten Datenbank anzulegen oder zumindest die
Arbeitsliste zu exportieren und auf diese Weise eine Sicherung nur dieser Arbeitsliste durchzufiihren.
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5.1.4. Konfigurieren einer Arbeitsliste

@I Overview

+- L TitraLine alpha plus
DL B eizpielkonfiguration
+- L Meue Kaonfiguration

Arbeitsliste
Eli Meu iteliste ]

E Expoark

. Lischen i

5.1.4. Konfigurieren einer Arbeitsliste

Unter ,Einstellungen” kénnen folgende Merkmale konfiguriert werden:
B Einwaagegrenzen
B Dokumentation
B Probenwechsler

Drucken Pdf

Probenliste  Einstellungen | Eigenschaften

Parameter

@ Einstellung
@ Einstellungen Probe

Die Doppelpfeile kdnnen mit der Maus angeklickt werden und klappen dann auf. Die Eigenschaften
der drei Bereiche werden dann sichtbar.
Drucken Pdf E®star:

Probenliste  Einstellungen ] Eigenschaften

Parameter

Kleinste Probenmenge 0
Maximale Probenmenge 100

FOET e L — e
Selbst definierter Ausdruck O
Titel fur Ausgabe

Automatisch drucken O
Exporte am Ende der Arheitsliste O
Export csv-Datei

9 Einstellungen Proben

Anzahl der Pasitionen 16

Leera Pasitionen dherspringen
Mit erster Position fortfahren, wenn Arbeistliste heendet O
Artdes Spilens Spdlen in den letzten zwei Positionen
Spaldauer 18

Ahsenken des Titrierkopfes in % heim Spllen 95

Aktion am Ende der Arheitsliste Titrierkopf ohen lassen

Ahsenken des Titrierkopfes in % hei der Titration 97

Fur Probeneinwaagen kdnnen unter ,Einstellungen Waage*" die kleinste und die grof3te einzuwiegende
Probenmenge definiert werden. Die Probenmenge kann z.B. durch Normen begrenzt sein aber auch
durch Endekriterien bei den Titrationsparametern. Wenn z.B. ein maximaler Verbrauch fiir die Titration
definiert ist, begrenzt das automatisch die maximale Einwaage, weil sonst das Titrationsende nicht
erreicht wird. Wenn ein Probengewicht au3erhalb der Grenzen liegt, wird es in der Probenliste gelb
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markiert und fallt dadurch deutlich auf. Die Titration kann aber in jedem Fall auch dann durchgefihrt
werden, wenn die Einwaage aulRerhalb der Grenzen liegt.

Hleinste Probenmenge

Maximale Prohenmenge 00,4000

Die Dokumentation wird unter ,Einstellung Ausgabe“ festgelegt:

Menupunkt Bedeutung

Form der Ausgabe |Die Form der Ausgabe bietet die folgenden Méglichkeiten:
kurenliste

Frobenliste (Hochkant)
Prohenliste {(Guen

Kurvenliste

Einzelprobe mit Kurve

Die Liste kann hochkant oder quer gedruckt werden, wie sie
unter ,Eigenschaften” festgelegt ist.

Eine Kurveliste enthalt alle Probeninformationen und eine kleine
Titrationsgrafik.

Eine Einzelprobe enthélt eine groRe Grafik mit ebenfall allen
Probeninformationen.

Selbst definierter Ausdruck Es besteht die Mdglichkeit eigene Logos in die Ausgabe
einzufiigen. Dies geschieht mit einem eigenen Editor, fir den
jedoch Schott Instruments keine Dokumentation zur Verfligung
stellt. Die Verwendung erfolgt unter eigener Verantwortung.

Dateinamen fur Ausgabe Wenn der selbst definierte Ausdruck verwendet wird, muss das
Formblatt als Datei gespeichert werden. Dies geschieht innerhalb
des Form-Editors.

Titel fir Ausgabe Die Druckausgabe kann mit einem eigenen Titel versehen
werden, der hier definiert wird.
Automatisch drucken Am Ende der Probenliste kann automatisch der Ausdruck

gestartet werden. Er kann aber auch jederzeit manuell Giber einen
Meniipunkt ausgeldst werden.

Export am Ende der Arbeitsliste. | Bei fertig gestellter Probenliste kann automatisch eine
Exportdatei erzeugt werden. An dieser Stelle wird definiert, ob ein
solcher Export stattfinden soll.

Export csv-Datei Es wird eine csv-Datei definiert, die bei jedem Start der
Arbeitsliste wieder neu Uberschrieben wird. Wenn sie in Excel
oder einem LIMS Programm Ubernommen werden soll, muss
dies also vor dem neuen Start der Probenliste passieren.

9 Einstellungen Ausgabe

Form der Ausgabe Kurvenliste

Selhst definierter Ausdruck

Dateinamen far Ausgahe CAJIPFirmatTitrisoft EntwicklungiHandbuchiEigenar Repart.fif
Titel fiir Ausgahe Titrationsergebnisse

Automatisch drucken O

Exporte am Ende der Arbeitsliste

Export csv-Datei CAJPWFirmaiTitriSoft EntwicklunaiHandbuch\Ausoabedatei cay

Wenn in einer Arbeitsliste ein Probenwechsler verwendet werden soll, muss zunachst eine Markierung
beim Anlegen der Probenliste in dem entsprechenden Feld erfolgt sein. Zudem muss der
Probenwechsler bei der automatischen Erkennung der Hardware Komponenten auch erkannt worden
sein.
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Titration mit Probenwechsler
i
fnderbar v

Es stehen dann folgende Einstellungen fir den Probenwechsler zur Verfiigung:

Menipunkt

Bedeutung

Anzahl der Positionen

Der Probenwechsler kann die folgende Zahl von Proben haben, die hier
auch in der verwendeten Form eingestellt sein missen:

12

16

24

30

36

48

60

Leere Positionen
Uberspringen

Wenn eine Position nicht besetzt ist, gibt es zwei Mdglichkeiten:

B Die Position soll tibersprungen werden

B Der Probenwechsler soll halten und warten
Bei Markierung dieses Punktes wird die Position Gibersprungen. Der
Status der Probe wird auf ,Ubersprungen“ gesetzt. Dies ist die
empfohlene Einstellung. Die Erkennung erfolgt Gber einen Sensor, der im
nahen IR-Bereich arbeitet, so dass er in der Regel von Tageslicht nicht
beeinflusst wird.

Mit erster Position
fortfahren, wenn
Arbeitsliste beendet

Wenn die austitrierten Proben vom Teller entfernt werden und durch
neue Proben ersetzt werden sollen, kann direkt mit der ersten Probe
weitertitriert werden. Die Probenliste enthalt in diesem Fall mehr Proben
als Positionen auf dem Teller zur Verfligung stehen.

Art des Spulens

Das Spilen kann auf zwei Arten stattfinden, durch eine Anzahl von
Spulpositionen oder mittels einer angeschlossenen Pumpe, mit der
Elektroden und Titrierspitzen abgeduscht werden. Die Pumpe wird
zusammen mit einem Titrierkopf eingesetzt, der Giber einen Spritzschutz
verfugt. Nicht besetzte Positionen im Titrierkopf werden mit Blindstopfen
verschlossen. Die Spiildise wird mit einer Fixierung in der Mitte des
Titrierkopfes angebracht.

Es stehen beim Spulen in Spulpositionen auf dem Teller bis zu drei
Positionen zur Verfiigung, die automatisch die letzten Positionen auf dem
Teller sind.

Bei Anwendungen in organischen Losungsmitteln werden die Positionen
genutzt, um die Elektrode nach jeder Titration im Losungsmittel (ca. je
eine Minute), dann in Wasser oder verdinnter Saure und zuletzt wieder
in reinem Lésungsmittel zu konditionieren und reinigen.

Spidlen in den leteten 2wei Positionen -
Kein Spllen

Mit Fumpe spdlen

Spidlen in letzter Position

EE: pilen in den leteten @wei Positionen
Spidlen in den leteten drei Positionen

Spuldauer

Die Spildauer betragt bei den Spulpositionen mindestens 10 Sekunden,
da ein Magnetruhrstabchen vorher kaum zu rihren beginnt. Bei
angeschlossener Pumpe héngt die Dauer von der Menge der Spillésung
ab, die noch in das Becherglas passt.

Absenken des
Titrierkopfes in % beim
Spulen

Der Titrierkopf kann Uber eine Zeitsteuerung in eine beliebige
Zwischenposition gesenkt werden. Bei Schliffelektroden mit normaler
Unterlange von etwa 9,5 cm wird der Titrierkopf um 100% abgesenkt. Bei
langeren Elektroden oder Titrierspitzen muss die Hohe angepasst
werden.
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Wenn 250 ml Becherglaser hohe Form im TW alpha plus/16 eingesetzt
werden, kann der Titrierkopf nur um 40 % abgesenkt werden.

Aktion am Ende der
Arbeitsliste

Am Ende einer Probenliste kann der Titrierkopf in der oberen Position
stehen bleiben. Uber Nacht trocknet aber das Diaphragma aus und die
Elektrode ist am nachsten Morgen nicht direkt einsatzfahig.

Als Alternative kann der Titrierkopf am Ende einer Arbeitsliste in die erste
oder letzte Position abgesenkt werden. Dazu wird die erste Probe, direkt
nachdem sie titriert wurde, aus dem Probenteller entfernt und durch z.B.
eine Kaliumchloridlésung ersetzt. Es kann auch in der letzten Position ein
Becherglas mit Kaliumchlorid stehen, in der Regel nur dann, wenn es
nicht als Spulposition verwendet wird.

Titrierkopf oben lassen

] K 558
Titrierkapfin erste Position senken
Titrierkapf in letete Position senken

Absenken des
Titrierkopfes in % bei der
Titration

Der Titrierkopf kann Uber eine Zeitsteuerung in eine beliebige
Zwischenposition gesenkt werden. Bei Schliffelektroden mit normaler
Unterlange von etwa 9,5 cm wird der Titrierkopf um 100% abgesenkt. Bei
langeren Elektroden oder Titrierspitzen muss die Hohe angepasst
werden.

Wenn 250 ml Becherglaser hohe Form im TW alpha plus/16 eingesetzt
werden, kann der Titrierkopf nur um 40 % abgesenkt werden.

9 Einstellungen Probenweachsler

Anzahl der Fositionen 16

Leere Positionen Oberspringen

Mit erster Position fortfahren, wenn Arheistliste heendet O
Spﬂlenin den letzten zwei Positionen -
Spuldauer 10

Absenken des Titrierkopfes in % beim Spilen 100

Altian am Ende der Arheitsliste

Titrietkopf oben lassen

Ahsenken des Tittierkopfas in % bei der Titration 100

Wenn die Registerkarte ,Einstellungen“ markiert ist, stehen die die beiden Menupunkte ,Drucken” und
.Pdf* zur Verfligung. Unter ,Drucken kann die Probenliste gedruckt werden, wie sie auf dem

Bildschirm dargestellt wird.

Drucken | Pdf

@ Probenliste drucken

i

Unter dem Menupunkt ,Pdf“ wird eine Pdf-Datei in das vorgegebene Verzeichnis ,\PDF*, in der
gleichen Form wie der Ausdruck, ausgegeben.

Drucken | Pdf

L] -
m Proberliste als pdf
T

Frobenlizte ten

5.1.5. Konfigurieren der Variablen

Die Form der Tabelle wird mit der Registerkarte ,Eigenschaften” festgelegt. In der Tabelle werden alle
Variablen einer Methode aufgelistet. Es werden aufgelistet:

B Die Namen der Variablen als Systemvariable oder wie sie in der Methode definiert wurden

B Der Typ der Variablen; Systemvariable stehen grundsatzlich in einer Arbeitsliste zur

Verflgung.

B Der Titel, wie er auf dem Bildschirm und beim Ausdruck dargestellt werden soll.
B Die Markierung ob die die Variable in dieser Zeile auf dem Bildschirm in der Probenliste
dargestellt werden soll.
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B Die Markierung ob die die Variable in dieser Zeile auf dem Bildschirm im Ausdruck in der
Tabelleform dargestellt werden soll.

B Die Markierung ob die die Variable in dieser Zeile auf dem Bildschirm in der exportierten csv-
Datei enthalten sein soll.

Eigenschaft  Drucken  Pdf @Start

Probeniiste | Einstelungen ~ Eigenschaften l

Eigenschaft Titel Probenliste Bericht Export

Pogition System Position Od O
Status System Status Od O
Methode System Analysis O O
Bezeichnung System |dent O O
Probenmenge System Amount O O
Analysendatum System Date Od O
Anwendar System User O Od O
EQ2-EQ1 Ergebnis EQZ-EQ1 O
EG1inml Ergebnis EG1inmi O
EQ Zinml Ergebnis EQ 2inml O

Der Titel kann anders als die urspriingliche Variable bezeichnet werden.

Es stehen die folgenden Mentipunkte zur Verfligung:

B Eigenschaften: Hier kdénnen Probenvariable hinzugefiigt werden. Diese werden nicht
automatisch angezeigt.

B Drucken: Wie unter der Registerkarte ,Probenliste” kann der Report oder die Tabelle in der
auf dem Bildschirm angezeigten Form gedruckt werden.

B Pdf: Wie unter der Registerkarte ,Probenliste” kann der Report oder die Tabelle in der auf
dem Bildschirm angezeigten Form als Pdf-Datei ausgegeben werden. Die Ausgabe erfolgt
automatisch in das \PDF-Verzeichnis von TitriSoft.

Eigenschaft | Drucken | Pdf

&h Report drucken Chrl+P

Probenliste ]
%’ Probenliske drucken

Die Form der pdf-Ausgabe sieht exakt wie die Druckausgabe aus. Mit dem Mentipunkt ,Drucken” wird
nicht sofort gedruckt, sondern zunachst die Druckvorschau angezeigt. Mit diesem ,Trick" kann man
sich das Layout der pdf-Datei vorher anschauen

Eigenschaft Drucken | Pdf

iw .
o  Probenliste als pdf

8 Repart als pdf

Probenliste | Eingtellung

Beim Erstellen einer Arbeitsliste werden nur die Systemvariablen und die Ergebnisse automatisch
dargestellt. Probenvariable werden manuell mit dem Menipunkt ,Eigenschaft ,Probenvariable
hinzufigen“ zu einer Arbeitsliste hinzugefiigt und kénnen auch dort mit ,Probenvariable l6schen”
wieder geléscht werden.

Eigenschaft | Drucken  Pdf

)i% Probenwariable hinzufligen

> Probenvariable laschen

In dem Eigenschafts-Fenster kann unter ,Eigenschaft” die Probenvariable durch Klicken auf das
Dreieck in dem markierten Feld die Probenvariable ausgewéhlt werden. Wenn sie noch nicht angelegt
ist, kann sie hier neu eingetragen werden. Dies bedeutet, dass sie noch nicht in einer Formel
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verwendet wird. Solche Variablen kénnen dann als Kommentare verwendet werden. Es ist aber
wichtig, dass die Texteingabe nicht mit einem <Enter> abgeschlossen wird, damit keine Typprifung
stattfindet. Eine solche Priifung wiirde eine Zahl an dieser Stelle erwarten.

Record Editor D

Hommentar

 OK X Abbrechen

Das folgende Beispiel zeigt eine Probenliste mit einem Feld eine Probenvariable mit dem Namen
.Kommentar“, dem in der Uberschrift der Name ,Info“ zugewiesen wurde.

Probenliste Drucken PdF

Prabenliste l Einstellungen] Eigenschaflen]

Datum Status Methode Bezeichnung EQ in mi
1 Invarbereitung | Chlarid Prohe 123 Das ist ein Kommentar

2 In Vorbereitung | Chlorid Probe 456 “ Die Prohe ist ganz anders

Der Name der Variablen kann von dem Namen der Uberschrift in der Probenliste unterschiedlich sein.
So kann eine Variable in vielen Methoden eingesetzt werden, was natirlich viel Gbersichtlicher ist,
aber fur jede Probenliste den Namen haben, der am besten zeigt, was in diesem Feld eingetragen
werden soll.

Eine Markierung in einem der Felder Probenliste, Bericht oder Export bedeutet, dass diese Variable
am Bildschirm angezeigt, in der Tabelle ausgedruckt oder am Ende der Arbeitsliste exportiert werden
soll.

Kommentar -
Infol

[

In einer Arbeitsliste kénnen mehrere Probenvariable verwendet werden. In dem unteren Beispiel
wurde in der Methode eine Eingabevariable eingesetzt. Diese wird wie eine Ergebnisvariable
angezeigt und ausgedruckt.

Rickwigung Ergebnis Rickwigung

Rl =

Kammentar FProbenvariahle Infa

Im unteren Beispiel wurde in der Probe mit der Bezeichnung ,Test Kommentar” in das Infofeld ,Info!"
eingetragen.

Frobenliste ] Einstellungen] Eigenschaften]

Position Status Methode Bezeichnung Riickwagung Info
1 Fertig TestEinwaagevariable  Wertist1,2345 g 16.07.2006 21:18:35 1,2345
2 Fertig TestEinwaagevariable  Wertist5,4321 g 16.07.2006 21:19:46 5,4321
3 Fertig Test Einwaagevariable | Test Kommentar 16.07.2006 23:32:00 1,2345 Infal
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Die Information oder der Kommentar werden automatisch in der Datenbank wie alle anderen
Methodenergebnisse gespeichert.

Kurve Probeninformation Datenpunkte] Methude] Methudenablauf]

Parameter

ilethode Test Einwaagevariable
Datum Messung 16.07.2006 23:32:00
Status Ferig

Bezeichnung Test Kommentar
Frohenmenge 10

Faosition 3

Arvvender ad: Administratar
9 Methodenergehnisse

Marme Wiart

Kommentar Infal

Rickwagung 1,2344

5.2. Festlegen der Dokumentation

Die Dokumentation bezieht auf Ausdruck, der als realer Ausdruck auf einem Drucker erzeugt werden
kann, auf eine Pdf-Datei und auf den Export in eine Excel lesbare Datei. Der automatische Export am
Ende einer Arbeitsliste ist als csv-Datei in anderen Programmen leicht importierbar.

5.2.1. Ausdruck

Die Dokumentation wird unter ,Einstellungen” und ,Einstellungen Ausgabe*“ konfiguriert.

Menupunkt Bedeutung

Form der Ausgabe |Die Form der Ausgabe bietet die folgenden Mdéglichkeiten:
kurenliste

Frobenliste (Hochkant)
Frobenliste (Quer)

Kurvenliste

Einzelprobe mit kure

Die Liste kann hochkant oder quer gedruckt werden, wie sie
unter ,Eigenschaften” festgelegt ist.

Eine Kurveliste enthalt alle Probeninformationen, die unter
“Eigenschaften” definiert sind mit einer kleinen Titrationsgrafik.
Eine Einzelprobe enthélt eine groRe Grafik mit ebenfall allen
Probeninformationen.

Selbst definierter Ausdruck Es besteht die Mdglichkeit eigene Logos in die Ausgabe
einzufiigen. Dies geschieht mit einem eigenen Editor, fir den
jedoch Schott Instruments keine Dokumentation zur Verfigung
stellt. Die Verwendung erfolgt unter eigener Verantwortung.

Dateinamen fiir Ausgabe Wenn der selbst definierte Ausdruck verwendet wird, muss das
Formblatt als Datei gespeichert werden. Dies geschieht innerhalb
des Form-Editors.

Titel fir Ausgabe Die Druckausgabe kann mit einem eigenen Titel versehen
werden, der hier definiert wird.
Automatisch drucken Am Ende der Probenliste kann automatisch der Ausdruck

gestartet werden. Er kann aber auch jederzeit manuell Giber einen
Meniipunkt ausgeldst werden.

Seite 139




Titrations Center

Export am Ende der Arbeitsliste. | Bei

fertig gestellter
Exportdatei erzeugt werden. An dieser Stelle wird definiert, ob ein
solcher Export stattfinden soll.

Probenliste kann automatisch eine

Export csv-Datei

Es wird eine csv-Datei definiert, die bei jedem Start der
Arbeitsliste wieder neu uberschrieben wird. Wenn sie in Excel
oder einem LIMS Programm Ubernommen werden soll, muss
dies also vor dem neuen Start der Probenliste passieren.

Die Probenliste kann hochkant oder quer
Informationen, die unter Bericht markiert sind

ausgedruckt werden. Der Bericht enthalt dabei alle

Probenliste

Bericht

Eigenschaft A

Fosition Systemn
Status Systemn
Methode Systemn
E@in ml Ergehnis
Bezeichnung Systemn
Probenmenge Systemn
Analysendatum System

Position
Status
Analysis
EQ in ml
Ident
Arnount
Date

0

Die Formatierung entspricht der Bildschirmdarstellung.

Chloride with AgNO3

Position[Status  [Analysis |ldent Amount  [Date EGinml
1 Fertig Chlarid  |HCI about 0,1 malil i 09.03.2006 16:04:17 49288
2 Fertig Chlorid  |HCIAbout 0,1 maolil (2 a 09.03.2006 16:14:34 4977
3 Fertig Chlarid  |HC! About 0,1 moll (3 a 14.03.2006 11:45:27 4882
4 Fertig Chlorid  |HCI About 0,1 malll (4) i 16.03.2006 14:10:48 5,451
3 Fattin rhlarid  [Chlarid e 1nn 78 07 NNR 105450 nnig

Bei der Darstellung ,Probenliste” werden alle Probeninformationen als Liste ausgedruckt, daneben
eine kleine Grafik der Titrationskurve. Nach Abschluss der Probenliste und aller Berechnungen
werden auch berechnete Aquivalenzpunkte dargestellt. Wenn TitriSoft verlassen wird, stehen die
Darstellungen der Kurven nicht mehr zur Verfligung.

TitriSoft Report

Property “alue
Paosition

Status

Methade
Bezeichnung
Probenmenge
Analysendatum
Anviender
“erantwortlicher
Priffung
Prifdaturm
Yerantwortlicher
Freigabe
Freigabedaturn
AgMO3 0,1 moldl
EGin ml

Fertig
Chlarid
Bromid+20m| H2504

07.04.2006 10:10:37
Christoph Kapteina

01.01.1980

01.01.1980
355
1,054

Yalue

2

Fertig

Chlarid
Bramid-+20ml
H2504+1ml KBr

Property
Position
Status
Methade
Bezeichnung

Probenmenge
Analysendaturmn
Anwender

07.04 2006 10:32:41
Christoph Kapteina

Chloricl

100

Chioric

Die ,Einzelprobe mit Kurve" enthalt unter einem Textbereich mit allen Probeninformationen die

Titrationskurve. Die Standarddarstellung nach
Aquivalenzpunkt ohne erste Ableitung.

einer Titration ist die Titrationskurve mit
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5.2.1. Ausdruck

It TITORAATOTATIR T

T rT1"

Es ist moéglich einen eigenen Kopf fiir die Dokumentation zu definieren. Es kdnnen auch eigene
Firmensymbole eingebettet werden.

9 Einstellungen Ausgahe

Form der Ausgahe Probenliste (Hochkant)

Selbst definierter Ausdruck

Dateinamen fiir Ausgabe

Titel fUr Ausgahe

Autormatisch drucken
Exporte am Ende der Arbeitsliste
Export csv-Datei COJPWFirmanTitriSoft EntwicklungiHandhuchiAusgabedatei.csy

Dazu wird bei ,Selbst definierter Ausdruck eine Markierung gemacht. Wenn jetzt die Zeile
.Dateinamen fir Ausgabe“ markiert wird, erscheinen drei Punkte. Werden diese angeklickt, wird der
Formulareditor gestartet.

Selbst definierter Ausdruck

Dateinamen fiir Ausgabe

Hier soll nur ein kurzes Beispiel gezeigt werden, wie eine eigene Kopfzeile eingefiigt werden kann. Die
Beschreibung des Designers ist nicht Bestandteil dieser Anleitung. Die Verwendung erfolgt mit
eigenem Risiko. Es kann nicht garantiert werden, dass alle gewlinschten Anwendungen mdglich sind.
Es soll den besonders erfahrenen Anwendern die Mdglichkeit bieten, nach umfangreichen und
vollstandigen Tests ihren Report ihren Bedurfnissen entsprechend umgestalten zu kénnen.
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= Designer - Beispiel Report.frf
File Edit Tools *

Mg ey g A? | Close =

N TIR4

SCHOTT Instruments Titrations

@ W mE R

Pixels

k=

Wird dort auf der linken Seite unter dem Pfeil das Textfeld angeklickt, kann ein eigener Text
eingegeben werden, der mit verschiedenen Farben und Schrifttypen formatiert werden kann. In
diesem Beispiel wurde das TitriSoft Logo geldscht und ein Textfeld (wie das neben dem Text Editor
markierte) eingefugt. Das dritte Symbol unter dem Pfeil ermdglicht die Einbindung eines grafischen
Symbols.

SCHOTT Instruments Titrations Report
7= Text editor D $
= @ X

-

EE N I

‘ SCHOTT Instruments GmbH

| heamin

Der Ausdruck enthalt dann eine eigene Uberschrift mit Firmenbezeichnungen.

SCHOTT Instruments Titrations Report

Fosition|Status [Analysis |ldent Date Lser E@in
ml
1 Fertig |Chlorid  [Bromid+20ml HZS04 07.04.2006 10:10:37 |Christoph Kapteina 1,054
2 Ferig |Chlorid |Bromid+20ml H2504+1ml KBr 07.04.2006 10:32:41 [Christoph Kapteina 1,549
3 Ferig |Chlorid |Bromid+20ml HZS04+1ml HCI 07.04.2006 10:49:07 |Christoph Kapteina 2016
4 Fertig |Chlorid  [Bromid+20ml HZS04+1ml KBr+1ml| HC|07.04.2006 11:08:31 |Christoph Kapteina 3,224
5.2.2. Export

Der Export erfolgt am einfachsten als Excel-Datei. Dieser Export kann zu jeder Zeit durchgefihrt
werden. Dabei wird ein Dateiname abgefragt, unter diesem Dateinamen mit der Erweiterung *.xIs wird
eine Excel-Datei erzeugt, die mit der Darstellung der Probenliste praktisch identisch ist.

Die folgende Probenliste soll in eine Excel-Datei exportiert werden:
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5.2.2. Export

Probenliste Drucken  PdF @Start

Probenlizte Einstellungen] Eigenschaflen]

Posi Status Analysis EQ2-EQ1 EQ 2 inml EQ 1in ml Beschreibung
1 Fertig Fhosphorsdure  |Einwaage 23 (29,5375 (26.04 2006 15:48:18 5,944 14,807 8,863
2 Fertig Fhosphorsdure  |Einwaage 24 (29,2047 2504 2006 155924 A,879 14,683 8,804
3 Ferttig Fhosphorsdure  |Einwaage 25 (29,8888 2504 2006 16:10:55 6,018 14,960 8,942

Meus Probe einfligen Ins
Proben zuricksetzen Chrl+R,
alle Proben zuriicksetzen Chrl+A

Liste neu nurmmerieren

I-II”IIL”-

Expart Excel |

Im folgenden Dateidialog wird ein Dateiname abgefragt, die Endung *.xIs wird automatisch
hinzugeflgt.

|
D ateiname: robenlizte HIPO 4. xl3 j Speichern |
wlz j Abbrechen |

Die Zahlenfelder werden nicht automatisch als Zahlenfelder in Excel dargestellt, sie sind daher mit
einer entsprechenden Markierung versehen. Bei Umrechnungen findet jedoch automatisch eine
Konvertierung in eine Zahl statt.

B3 Microsoft Excel - Probenliste H3PD4.xls

@ Datei  Bearbeiten  Anmsicht  Einfligen  Format  Extras  Daten Femster 2

®

D ateityp:

0DEH R A= -l won - (22 Al vgvlﬂxggggﬁ%guu
‘3 9 .
A1 - A Position
A B [ D E F €] H | J
1 |
2 Fertig Phosphorsaure | Einwaage 23 (29,5375 |25.04.2006 15:48:18 5,044 14,807 (5,862
3z Fertig Phosphorsaure | Einwaage 24 (29,2047 |25.04.2006 15:53:24 5,278 14,683 [B,804
4 3 Fertig Fhosphorsaure  |Einwaage 25 (29,8888 |25.04.2006 16:10:85 (6,018 14,960 (8942
5 M InWorbereitung | Phosphaorsaure 29,3455
B
)

Am Ende einer Arbeitsliste kann automatisch eine csv-Datei angelegt werden. Dazu wird das Feld
~EXport csv-Datei“ markiert und der Dialog fiir den Dateinamen gedffnet.

Exparte am Ende der Arheitsliste

Unter den Eigenschaften der Arbeitsliste missen jedoch die gewiinschten Felder auch markiert sein,
damit Informationen in die Datei geschrieben werden.
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5.3.1. Starten und Stoppen der Titration

Eigenschaft Drucken PdF @Start

Probenliste] Einstellungen  Eigenschaften l
Eigenschaft Titel Probenliste Bericht Expo
Fosition System Fosition
Status System Status
Methode System Methode
Bezeichnung System Bezeichnung
Frohenmenoge System Frohenmenge
Analysendatum System Datum
Arnwender System Anwender
Dichte Frobenvariak Dichte
Rickwigung Ergehnis Rickwigung

HEODODRDEER®E
EEODODRREEER®E
HEODREER R

kommentar Probenvariak Infa

5.3. Die Durchflihrung der Titration

Die Titrationen kdnnen nur Uber eine Arbeitsliste gestartet werden. Ohne Arbeitsliste und Probenliste
ist keine Titration oder Messung maoglich.

5.3.1. Starten und Stoppen der Titration

Eine Titration kann nur gestartet werden, wenn die Probe den Status ,In Vorbereitung“ hat. Durch
Anklicken des Start-Symbols oben rechts auf dem Bildschirm wird die Titration oder Messung
gestartet.

Posi Status
1 Fertig
2 Fertig
3 Fertig
4 Inorbereitung

Eine fertige Probe kann zurlickgesetzt werden, es gehen dann jedoch alle Ergebnisinformationen in
der Arbeitsliste verloren.

Proberliste Drucken Pdf @5tart

Proberliste ] Einstellungen] Eigenschaften]

Position Status Analysis
1 Ferig Redox with Thiosulfate | Chromate about 0,02 molll |1 13.03.2006 11:32:11 1,324
2 Fertig Redox with Thiosulfate |Chromate about 0,02 malfl ) 13.03.2006 12,3327 6,128

Es kénnen alle Proben zurtickgesetzt werden oder auch nur die markierte Probe.
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Probenliste | Drucken Pdf

F i Meue Probe einflgen Ins
| Proben zuriicksetzen Ckrl+R, :
Bezeichnung
{3 Alle Proben zuriicksetzen Chrl+a

yapevariable Wertist1,2345 0
yagevariable  Wertist5,4321 g

Liste neu nummerieren

A% Export Excel yagevariable | Test Kommentar
Export Excel jagevariable | TestInfo 2

7% Probe lgschen shift+Del  Ragevariable  |TestStartund Stop

B | Fertig | Test Eiraagevariable  |Ausgabe zeigen
BN Fertig | Test Einwaagevariable |Probenname

Eine besonders eilige Probe kann mit der Maus markiert und an die oberste Stelle geschoben werden.

Praobenliste Drucken PdF

Frabenliste Einstellungen] Eigenschaften]

Position Status Methode Bezeichnung
7 In“orhereitung | Test Eimwaagevariabhle  |Prohenname
1 In*orkbereitung | Test Einwaagevariable  Wertist1,2345 g

Die Probenliste kann danach wieder mit dem Menilpunkt ,Liste neu nummerieren* neu
durchnummeriert werden. Es ist jedoch darauf zu achten, dass die Positionen der Proben auf dem
Probenteller, den Positionen in der Liste entsprechen.

Waéhrend der Titration wird eine On-Line Messwertkurve dargestellt. Sie wird auf dem rechten Teil des
Bildschirm angezeigt, wenn auf der linken Seite die Konfiguration markiert ist.

Die Online Tirationskurve kann mit der Maus gezoomt werden, indem mit gehaltener linker Maustaste
ein Rechteck nach unten rechts gezogen wird. Ein entsprechendes Rechteck nach oben links stellt die
Orginalkurve wieder her. Die Messwerte werden unterhalb der Titrationskurve dargestellt.

Kenfiguration | arteitslise |

- - - - - - - - - - - - - - - - - - -
24 25 26 27 28 29 3 31 32 33

3,226 ml : 4,356 pH
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Die untere Grafik zeigt pH-Werte pro Zeit dargestellt.

_@ Dver\ew Titrator  Probenwechsler
+ .E-. TitroLine alpha plus:

I, TR 250 Kenfiguration | Arbeitsliste |

pH mit TR 250 mit it

63.000 sec:3.364 pH

Eine Titration oder Messung kann gestoppt werden, indem das Stopp-Symbol auf der oberen linken
Seite des Bildschirms mit der Maus angeklickt wird. Messpunkte bis zu diesem Zeitpunkt werden in
der Datenbank gespeichert, Berechnungen werden jedoch nicht mehr durchgeftihrt. Die Probe
bekommt den Status ,abgebrochen®”.

@ Stop

lickwagung Info

5.3.2. Die Arbeitsliste wahrend der Titration

Wahrend der Titration wird eine Online Titrationskurve gezeigt, die sichtbar wird, wenn der
Konfigurationsnamen angeklickt wird.

Mit dem Menupunkt ,Titrator* ,Messpunkte darstellen” werden die einzelnen Messpunkte und nicht nur
die Kurve an sich gezeigt. Die Skalierung erfolgt automatisch. Ist die Skalierung nicht Gbersichtlich,
wird die Tabellenform der Probenliste auf der linken Bildschirmseite angeklickt und danach wieder der
Konfigurationsnamen, dadurch wird die Grafik neu skaliert.

Titratar | Probenwechsler

! Messpunkke darskellen

“_,L Riibrer einfausschalken

M kalbrieren 1
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5.3.3. Direktes Arbeiten mit Titrator und Probenwechsler

Um direkt mit Ruhrer oder Probenwechsler zu arbeiten, wird der Konfigurationsnamen auf der linken
Bildschirmseite markiert. Es sind die beiden MenlUpunkte , Titrator* und ,,Probenwechsler” verfgbar.

E\j Mavigator

Qverview

Titrator Probenwechsler

Kanfiguration | abeitsliste |

Mit dem Menipunkt ,Titrator* ,RUhrer einfausschalten“ kann ein Ruhrer des Probenwechslers oder TL
alpha (nicht jedoch TL alpha plus) ein- oder ausgeschaltet werden.

Ein weiterer Menupunkt ist die Kalibration mit einem TR 250, die hier gestartet wird.

Titrator | Probenwechsler

K Messpunkke darstellen

“_,L Riihrer ginfausschalken

El kalibrieren o

Unter dem Menupunkt ,Probenwechsler” stehen folgende Meniipunkte zur Verfligung:
B Titrierkopf heben: Der Titrierkopf wird in die obere Position gefahren.
B Titrierkopf senken: Der Titrierkopf wird um 100% gesenkt, wenn ein Becherglas in der
Position steht.
B Titrierkopf senken(CSB): der Titrierkopf wird auf die Héhe der CSB Gefal3e angesenkt. Dazu
muss der Titrierkopf von der obersten Position des Probenwechslers herabfahren.
B Né&chste Position: Der Probenteller dreht auf die nachste Position.

Titratar | Proberwechsler

Konfigurat Titrierkopf heben

Tikrierkopf senken

Titrierkopf senken {Z5EB)
| :a&:. machste Position
Die Kalibration eines TR 250 kann nur erfolgen, wenn es im Hardware-Center in der Konfiguration als

aktiv markiert ist. Unter dem Menipunkt ,Titrator* wird die Kalibration mit Anklicken von ,Kalibrieren”
gestartet.

In dem Kalibrationsfenster kann der Messeingang und die Drift eingestellt werden. Die Auswahl und
die Parameter sind identisch mit den Parametern eines Messwertes in einer Methode und sind dort
ausfuhrlich beschrieben. Die Temperatur kann manuell eingegeben werden oder auch automatisch
erfasst werden, sofern ein Pt 1000 angeschlossen ist. Die Werte fur Steilheit in % und Nullpunkt in pH
werden unter ,Einstellung Kalibration" angezeigt.

Unter ,Puffer fir die Kalibration* kénnen beliebig viele Puffer ausgewahlt werden. Es wird immer eine
Gerade berechnet. Bei einem Puffer wird eine Steilheit von 98% definiert und nur der Nullpunkt
berechnet. Bei zwei Puffern wird eine gerade durch die beiden Puffer berechnet, bei mehr Puffern
eine Gerade nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate.
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5.3.3. Direktes Arbeiten mit Titrator und Probenwechsler

Elektroden Kalibration

Puffer

Titrationseinheit tr2a0-1-pHB
Messgeschwmdlgken GZenau
Temperatur
Mullpunkt
Stenhen

Puffer

Il

" OK | X Abbrechen ‘

Ein zusatzlicher Puffer kann mit dem Menipunkt ,Puffer* ,Zufligen" hinzugefiigt werden oder mit dem
Menupunkt ,Ldschen* wieder geldscht werden.

Elektroden Kalibrat
Puffer
Zuftigen  Ins
lgschen Dl

kalibrieren F2

Wenn ein Puffer hinzugefugt wird, erscheint eine Listbox, aus der der gewiinschte Puffer ausgewahit
werden kann.

| ¥ Pufier fir Kalibration ]
Puffer
7.00

L7.00 v
4,00 -
4.01
465
6.87

.41
rro

IERE:! [+]

Die Kalibration wird mit ,,Puffer kalibrieren” gestartet.
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Puffer

Zufligen Ins

léschen  Del

Kalibrieren F29

Eine weitere Mdoglichkeit einen Messwert der Kalibration zu starten, ist das Symbol in der markierten
aktuellen Pufferzeile anzuklicken. Es werden die aufgenommenen mV-Werte unter ,Wert* bis zur
nachsten Kalibration angezeigt.

Fuffer Wert
im
4.00
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6. Datenbank
6.1 Konfigurationsdatei

6. Datenbank

Die Datenbank kann ab der Stufe ,Anwender“ genutzt werden. Vom Navigator (Hauptmenu) aus wird
sie Uber die Schaltflache ,Datenbank Center* gedffnet.

Navigator

Auf der linken Seite findet die Auswahl der Proben statt. Im oberen violetten Feld angezeigte
Datenfelder dienen dabei als Sortierkriterium. Auf der rechten Seite des Bildschirms werden die
Menus und in Karteikarten die Eigenschaften der selektierten Probe angezeigt.

I tavigator Datenbank Q) e ;

Methode * T Daten Kurve Berechnung Pdf Elektronische Signatur
Datum &

Probeninformationl Datenpunkle] Methode] Methodenablauf]
Ca and g with EDTA

MEASURE| - Metho: © Bezeichn Dat ~ Anwen: il
+ Methode @ Ca and Mg with EDTA
+ Methode : Measure Fluoride

||7—mv [~ —=zec [ —Buffer l

Der Menupunkt ,Daten” beinhaltet folgende Méglichkeiten:

B Import ASCIl: Mit dieser Funktion lassen sich TitriSoft Datenséatze importieren, die mit der
Funktion ,Export ASCII* exportiert wurden. Die Datensdtze haben danach den Status
Lmportiert".

B Export ASCII: Mit dieser Funktion lassen sich einzelne Datensétze in einem eigenen TitriSoft
Datenformat exportieren. Ein Teil der Information ist als Textinformation mit einem Texteditor
sichtbar zu machen, die Titrationskurve ist binar gespeichert, um jede Manipulation der
originalen Messdaten auszuschliel3en.

B Export Excel: Die Datenpunkte der Titrationskurve werden in eine Exceldatei exportiert. Das
Format ist dabei das gleiche wie bei einer Probenliste. Die Zahlen werden nicht automatisch
als Zahlen erkannt, sondern erst bei der Verwendung oder manuellen Zuordnung

B Drucken: Die markierten Proben oder die markierte Probe wird gedruckt. Wird eine Probe
markiert, erfolgt der Ausdruck als Einzelprobe auf einer DIN A 4 Seite, sind mehrere Proben
markiert, erfolgt automatische der Ausdruck Als Kurvenliste.

B Datensétze I6schen: Die markierten Proben werden geldscht.

B Alles I6schen: Alle Proben werden geldscht.

Caken | Kurve Berechnung

Irnpork ASCIT
Export ASCII
Export Excel
Drucken

Datensatze [Eschen

= X MK O

Alles lschen

Der MenUpunkt ,Kurve* enthalt die Funktionen:

B Messpunkte ja/nein: In der Titrationskurve werden die einzelnen Messwerte dargestellt oder
ausgeblendet.

B Ableitung zeigen: Die erste Ableitung der Titrationskurve wird angezeigt.

B Zusétzliche Berechnungen: Auswertung fir photometrische Titrationen oder LF-Titrationen
(Beschreibung siehe Formeleditor)

B Anzahl EQs: Es konnen bis zu fiinf Aquivalenzpunkte in der Titrationskurve dargestellt
werden. Die Berechnung erfolgt auf Basis einer geglatteten Titrationskurve. Der
Glattungsgrad hangt dabei von der Anzahl der Messpunkte ab. Die EQs in der Grafik kdnnen
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sich dadurch schon einmal von den automatisch berechneten EQs in den Methoden
unterscheiden. Wird bei den in einer Formel berechneten EQs mit einer normalen oder
starken Glattung gearbeitet, in Abhéngigkeit von der Zahl der Datenpunkte, sind die EQs
identisch.

kurve | Berechnung Pdf  Elekkron

Messpunkke janein
Ableitung zeigen
Zusatzliche Berchnungen »

Anzahl EQs 3

Es kann zu einer Probe eine Berechnung hinzugefiigt werden. Diese Funktion wird spater
ausfuhrlicher beschrieben. Nur hinzugefiigte Berechnungen kénnen nachtraglich verandert werden
oder auch geldscht werden.

Berechrung | Pdf  Ele

Hinzufiigen
¥ Loschen

dndern

Von einer markierten Probe lassen sich die Datenpunkte, die Methode und die Ergebnisse mit der
Titrationskurve als pdf-Datei ausgeben. Die pdf-Dateien werden automatisch im \PDF-Verzeichnis
unter dem Probennamen gespeichert

Pdf | Elektronische Signatur

Dakenpunkke als pdf
Methode als PAF

e
i
e

Ergebnisse und Kurve als PdF

Proben kénnen gepriift und auch freigegeben werden. Die Prifung kann nur jemand mit mindestens
der Berechtigung ,Fachmann“ durchfihren. Der Prifer darf nicht identisch mit demjenigen sein, der
die Titration durchgefiihrt hat. Fir die Freigabe ist mindestens ein ,Laborleiter* erforderlich, der sich in
der Person aber von demjenigen unterscheiden muss, der die Titration durchgeftihrt oder freigegeben

hat.

Elekrronische Signatur
‘{s} Probe prifen
Probe Freigeben

Die Eigenschaften einer Probe werden in den Registerkarten angezeigt:

Kurve: Die Titrationskurve wird dargestellt.

Probeninformation: Die Ergebnisse der Titration werden aufgelistet, zusatzlich eventuelle
Nachberechnungen.

Datenpunkte: De einzelnen Datenpunkte der Titration werden dargestellt.

Methode: Die Ubersicht tiber die Methode wird angezeigt..

Methodenablauf: Die Methode mit ihren augenblicklichen Parametern wird gezeigt. Wenn
eine Methode mit den Parametern der Probe gespeichert werden soll, muss die Methode
freigegeben werden. Es lassen sich Veranderungen nur noch in einer Kopie machen.
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Kurve | Probeninformation Datenpunkte] Methn:u:le] Methndenahlaufl

Redox with Thiosulfate

|I?—m‘v’ [ —=zec I_—Elufferl

6.1 Konfigurationsdatei

TitriSoft speichert in einer ini-Datei (,titrisoft.ini) das Verzeichnis ab, in dem die Datenbank
gespeichert ist. Die Datei ,titrisoft.ini“ kann mit einem Text-Editor eingesehen und verandert werden.
Der Windows eigene ,Editor” ist gut dafiir geeignet. Er wird gestartet tiber den Windows-Start ,Button®.

alle Programme B

:"'-' Stari '-'_E. Handl

Dort kann er Uber das Menu ,Zubehoér* ,Editor* gestartet werden. Es kann auch die ini-Datei im
Windows-Explorer mit einem Doppelklick automatisch gestartet werden.

Palm Deskkop fir IBM WorkPad
PC-Bibliothek
PFinnacle Hollywood F

B Editor
WaordPad
Eingabeauffarderung
Pinnacle TRex Pairik

4

&=
PocketMirror ) Prograrmmkompatibiit&ts-Assistent
@

Real Rechner

Spigle Synchronisieren
Skudio 3 @ Windows Movie Maker
Titrisoft 2.5 &) windows %P-Tour
G Zubehér 3 windows-Explorer

In dieser ini-Datei befindet sich die Information [Database] und direkt in der nachsten Zeile die
Pfadangabe, wo die aktuelle Datenbank gespeichert ist, direkt hinter ,File =*.

I titrisoft.ini - Editor B
Datei EBearbeiten Format  Ansicht 7
[[Database]

File=C:“JPNFirmatsTitrisoft EntwicklungsHandbuchM TSoftvz2é Foa.mdb
Lasthackup=10.07.2006

Diese Pfadangabe kann mit der Maus markiert werden, wie in der unteren Abbildung zu sehen ist und
anschlieBend geldéscht werden.

B titrisoft.ini - Editor E)

Datei Bearbeiten Format  Ansicht 7

[Database] -
SR - P FirmasTitrisoft Entwlck lungsHandbuchsyM TSoftv2a FDA,. mdb —3

Lasthackup=10,07. 2006
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Wenn danach die Zeile bis auf ,File=" geldscht ist, wird die ini-Datei gespeichert.

I titrisoft.ini - Editor

Datei Bearbeiten Format  Ansicht 7

[Database]
File=
Lasthackup=10.07. 20086

[

Dazu wird im Editor unter dem Menupunkt ,Datei* ,Speichern* gedrickt. Wenn das Speichern
misslingt, ist die ini-Datei mdglicherweise schreibgeschiitzt.

P titrisoft.ini - Editor

Bearbeiten Format

Ansic

Skrg+M
Offren... Skrg+0
Speichern Strg+5
Speichern unter,.,

Beim folgenden Start von TitriSoft werden dann alle verfligbaren Datenbanken zunachst im TitriSoft-
Verzeichnis angezeigt. Die aktuelle Datenbank kann dann ausgewahlt werden.

Offnen

Suchen i |l.ﬂ Handbuch ﬂ I'::F -

L [iLeg
\_‘%\5 [C)PDF
Zuletzt % Labar Praktikur,mdb
verwendete D.. EM Test Diaka Base nonFDA. mdb
'_T'— @M Test Diaka Base.mdb
%)M TSoftv26 FDA 02.07.2006 18-14-51.mdb
Desktop 18w 150ftvze FOA 10,07.2006 21-56-33.mdb
_ %M Taoftv26 FDA 14.05.2006 12-28-02.mdb
’_} %M Taoftv26 FDA 14.05.2006 12-34-23.mdb
%M TSoftv2é FDA 27.05.2006 12-54-14.mdb
M TSaftv26 FDA.mdb

_E & TSaftv2ba 2006-02-22 L.mdb

Eigene Dateien

Arbeitzplatz

Metzwerkumgeb  Dateiname: | j Offren |
ung
*.mdb ﬂ Abbrechen

D ateityp:

6.2. Auswahl einer Probe

Die Proben werden auf der linken Seite des Bildschirms aufgelistet. Die Sortierung erfolgt nach den
Kriterien, die im Kopf festgelegt sind.
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B navigator Datenbank Q e L7

Methode - T Daten kurve Berechnung Pdf Elektronische Signatur
Datum &

F&"‘

Probeninformation] Datenpunkte] Methode] Methodenablauf]
Acid Baze with NaOH

MEASUREME! Bezeichn Metho: = Anwem Dat -
+ Methode @ Acid Base with NaCH

||7—pH [T —=ec I——Elufferl
+ Methode @ Titer NaOH

+ Methode @ pH-Test 20 105
+ Methode : Chlorid
+| Methode @ Test Einwaagevariable

In dem Beispiel in der folgenden Abbildung wird zunéchst nach Methodennamen und innerhalb der
Methodennamens nach Datum sortiert.

KS [y igator

Methode -~
Datum -~

MEASUREME Bezeichr Metho & Anwen Dat &
+ Methode @ Acid Base with NaOH
+ Methode © Titer NacH
+ Methode @ pH-Test 20
- Methode @ Chlorid
+ Datum @ 09.03.2006
+ Datum @ 14.03.20068
+ Datum @ 16.03.20068
+ Datum @ 28.03.2006
+ Datum @ 03.04.2006
+ Datum ¢ 05.04.2006
+ Datum : 06.04.2006
+ Datum @ 07.04.20068
= Datum : 12.05.2006
234 TestAgC|Chlorid | Christt 12.05.
235 | Test AgC|Chlorid | Christt 12.05.

6.2.1. Proben sortieren und auswahlen

Um die Proben nach bestimmten Kriterien zu sortieren, wird das Kriterium mit der Maus markiert und
mit gedruckter linker Maustaste nach oben in den violetten Bereich gezogen.

Methot

MEASURE Methot *° Bezeichn DatL & Anwent
211 Phosphor: Einwaage 24.04.2 Christo [l Bezeichni Dat. = Anwent
212 Phosphor: Einwaage 24.04.2 | Christo 211 Phosphor Einwaage| 24,042 Christo

Ein zweites Kriterium kann nun ebenso nach oben gezogen werden. Wenn es direkt unterhalb des
ersten Merkmals gesetzt wird, werden die Proben zunéchst nach dem ersten Kriterium sortiert und
innerhalb dieser Sortierung nach dem zweiten Kriterium.

Methode * Daturr -

MEASUREMEN Bezeichnun
114 Bromid

03.04.200) Christopt
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Innerhalb dieser Ubersichtssortierung kann immer noch nach den verbliebenen Kriterien sortiert
werden.

Methode *
Datum -~

MEASUREMENT _ID Bezeichnung Anwender

In diesem Beispiel ist nach Methode sortiert worden, hier die Methode ,Chlorid“. Innerhalb der
Methode ist noch einmal nach Datum sortiert. Es verbleibt dann noch die interne TitriSoft ID-Nummer
der Probe, der Name der Probe und der Name der Person, die diese Titration durchgefiihrt hat.

- Methode : Chiorid
+ Daturn : 09,03.2006
+ Daturm : 14,03.2006
+ Datum : 16,03.2006
+ Daturn : 28,03.2006
+ Daturn : 03,04.2006
+ Datum : 05,04.2006
+ Datum : 06,04,2006
+ Daturn : 07.04.2006
- Daturm @ 12,05.2006
234 | TestAgCl 62 Christoph |
235 TestAgCl 62 k| Christoph |
Wenn jetzt das Feld ,Measurement ID“ mit der Maus angeklickt wird, erfolgt eine Sortierung
aufsteigend nach ID-Nummern. Wenn jetzt noch einmal das Feld mit der Maus angeklickt wird, kehrt

sich die Sortierung um und ist dann absteigend. Auf diese Weise kann in allen Datenfeldern sortiert
und die Sortierung umgekehrt werden.

Methode °
Datum =&

MEASUREMENT _| &~ Bezeichnung Anwender
+ Methode © Ca and Mg with EDOTA Linear
+ Methode © test Dosierung mit 2 Blretten
- Methode : Redox with Thiosulfate
- Datum @ 13.03.2006
61 |Chramate abo Christoph |
G2 Chromate aho Christoph

6.2.2. Selektionskriterien anpassen

Die Selektionskriterien kdnnen noch weiter festgelegt werden. Dazu wird die Funktion ,Anpassung” mit

der Maus markiert.

6.2.3. Selektionskriterien detaillieren

Es ist moglich, die Selektionsmerkmale explizit festzulegen.
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= Filter, builder - [untitled.fl]

AMD ook

+[] MEASUREMENT ID! eauals <empty>
MEASLIREMEMNT ID:
Bezeichrung
b ethode
Arwender

I'_"Iffnenl.:?lauir?bpemhern aE | k. || Abbrechen || Armenden

Wenn z.B. nur Ergebnisse einer Methode ,Chlorid“ angezeigt werden sollen, wird als erste
selektierbare Information die Methode ausgewahlt, als Verknipfung ,equals® und als Methode
,Chlorid“ ausgewahlt. Die Methode kann aus einer Liste ausgesucht werden.

AMD <rooky

Arid Baze with MalH -

| prezs the button ko add
Titer MalH

pH-Test 20

Chilorid

Phogphorzaure

MalH - HCI

Tezt EQ= -

Diese Abfrage kann unter einem Namen gespeichert, wieder neu geladen und angewendet werden.
Die Auswahl wird mit ,OK" oder ,Anwenden” umgesetzt.

| Offren .. ||5peichern als .. ] 4 || Abbrechen || Arwenden |

Nach der Selektion werden jetzt nur noch Ergebnisse der Methode Chlorid angezeigt.

Methode -
Datum -~

MEASUREMENT _ID &~ Bezeichnung Anwender

- Methode : Chilorid
+/ Datum @ 09,.03.2006
+ Datum @ 14.03.2006
+ Datum : 16.03.2006
+ Datum @ 28.03.2006
+ Datum  03.04.2006
+ Datum @ 05.04.2006
+/ Datum  06.04.2006
+ Dgtum 2 07.04,2008
+ Datum @ 12.05.2006

Unter Menu ,Filter* kann mit ,Clear All“ die Selektion wieder rlickgangig gemacht werden, es werden
dann wieder alle Ergebnisse angezeigt.
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AMD < ook

Add Condition
Add Group

Clear all

Diese Festlegung ist nur fir den erfahrenen Anwender zu empfehlen und wird von Schott Instruments
nicht weiter unterstiitzt. Die Funktion darf nur nach einer Datensicherung und nach umfangreichen
Tests verwendet werden.

6.3. Export und Import

Die Titrationen kénnen auf zwei verschiedene Arten exportiert werden:
B Export als TitriSoft spezifische ASCII Datei mit bindrer Information und als
B Excel-Format nur fir die Messdaten der Titrationskurve.

6.3.1. Textinformation

Die Probe wird markiert und kann dann unter dem Menii ,Daten” und ,Export Excel* exportiert werden.

aten | Kurve Berechn

Irnpork ASCIT |

Export ASCIT

X A |y =

Export Excel
Drucken
Methode drucken

Es erschein ein Dialog zur Eingabe eines Dateinamens. Die Datei-Endung ,*.smpl“ ist automatisch
festgelegt und kann nicht gedndert werden.

Dateiname: |Ehlu:uri|:| Eeizpic ﬂ
Dateityp: * smpl ﬂ Abbrechen

In diesem Beispiel wurde die Datei ,,Chlorid Beispiel.smpl* erzeugt.

e P e I T L P Ay P

u Chlorid Beispiel, smpl QKB SMPL-Dakei 17.07. 2006 00:24

Die Datei kann mit einem Editor gedffnet werden und die Informationen in dieser Datei kdnnen
korrigiert und ergédnzt werden. Eine Reihe von Informationen ist jedoch im Binarformat vor
Veranderungen geschutzt.
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I Chlorid Beispiel.smpl - Editor

Datei Bearbeiten Format  Ansicht 7

bhject _1: Tsample
AnalysisIh = '{2259A508-4C5B-4CLF-B3F7-920F19C4 DEZE}'
MeasDate = 385849.452634 8726580000000
status = 2
Ident = 'ohne Beschichtung'
Amount = 5. 000000000000000000
Position = 3
User = 17
Results = <
Tt em
Resultwval = 7.654000000000000000
ResultInh = 3
Resultdame = "AgnNo3 0,1 mol/
end
Ttem
Resultwval = '4, 985"
ResultIh = 2
ResultMame = '"EQ in ml
end:
Checkinguser = -1
Checkpate = 29221, 000000000000000000
Approvinguser = -1
Approvebate = 28221, 000000000000000000
Curve = {
QEOZ000000000060 0000002 8700227709244 CO00000000004 04 5COC7711LCCT7L

Eine solche Datei kann mit dem Menupunkt ,Daten” und ,Import ASCII* wieder importiert werden.

Eb

aten | kurve  Berechnum

Import ASCIL Ipa
Export A5CII |

oW

Es kann die Datei ausgewahlt werden und mit ,Offnen” findet der Import statt. Der Export und Import
funktioniert nur mit einer Probe.

|
Dateiname: |Ehlu:uri|:| B eizpiel. zrmpl ﬂ
D ateityp: * smpl ﬂ Abbrechen

Eine auf diese Weise importierte Methode hat den Status ,Importiert".

1l Daten Kurve Berechnung Pdf  Elekkronische Signatur

Furee Probeninformation Datenpunkte] Methnde] tethodenablauf

Parameter

€3 Eigenschaft Messung

Methode Chlorid

Datum Messung 12.05.200610:91:47
Status Impaortiert

6.3.2. Pdf-Dateien

Es kénnen pdf-Dateien von einer markierten Probe erstellt werden:
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B Datenpunkte als Liste
B Methode, wie auch im Methodenausdruck
B Ergebnisse der Probe, wie auch bei der Einzeldokumentation im Titrations-Center.

Pdf | Elektronische Signatur

Datenpunkie als pdf

[

"2 Methode als Pdf

Fal
Cubl

Ergebnisse und Kurve als Pdf

Die pdf-Dateien werden automatisch erzeugt mit dem Probennamen und Datum als Bestandteil. Die
pdf-Dateien werden im TitriSoft-Verzeichnis ,\PDF" im Unterverzeichnis ,\Samples" abgelegt.

I Log
el =]ror |
|0 Methods
| others

|2 Samples
| Userlist

Aus dem Datenamen der pdf-Datei ist eine sichere Zuordnung mdglich. Die Methode ,,Chlorid” liegt mit
Namen und Datum der pdf-Datei-Erzeugung im Verzeichnis ,\Methods".

'@.ﬁ.nalysis_chlurid_z?.DS.EDD& 17-31-23 . pdf 19KE Adobe Acrobat-Dok,,,  27.05.2006 17:31

Proben aus der Datenbank werden als pdf-Ausdruck im Verzeichnis ,\Samples" gespeichert.

Mame Gréffe | Twp Geidndert am
IE.'il.nal';.fsis_ICth:uri|:|_1?.III?.ZIZIIZIEu 00-28-43, pdf 19KE  Adobe Acrobat-Dok,,.  17.07.2006 00:25
'@Data poinks Chiarid_17.07 . 2006 00-28-39, pdf 4KE Adobe Acrobat-Dok,.,  17.07.2006 00;28
@sample_l?.ﬂ?.ZDDE- 00-z58-45, pdf 1.659 KB Adobe Acrobat-Dok,.,  17.07.2006 00:28

6.3.3. EXCEL

Der Excel-Export erfolgt unter ,Daten” und ,Export Excel“.

Daten | kKurve Berechr

Import ASCIT

Export A5CIT
E

xpork Excel
Drucken
Methiode drucken

il

=
=
NS
=
x

Es kann Verzeichnis und Dateinamen eingegeben werden, die Endung ,*.xIs* erfolgt automatisch.

Drateinarme: |Eh||:|ri|:| j
" uls j Ahbbrechen

Die Datei wird abgelegt, ohne dass Excel aufgerufen wird und ohne, dass Excel installiert sein muss.

D ateityp:
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13EE  Microsoft Excel-arb,..  17.07.2006 00:31

Die Datei kann mit einem Doppelklick mit der Maus gedéffnet werden. Dies geht nur, wenn Excel auf
dem Rechner installiert ist. Es wird dann die Tabelle der Messdaten der Titration angezeigt. Wenn die
Werte nicht als Zahlen konvertiert wurden, kénnen mit einer einfachen Multiplikation mit 1,00 Zahlen
daraus konvertiert werden.

Ed Microsoft Fxcel - Chlorid. xls

@ Datei  Bearbeiten  Ansicht  Einfigen
D @ & IR
(3 s

Al v Aoy
A B C D
mm-
2 41,14 3 0 0
3 425 7 0o |0
4 -41,72 |14 00z |0
5 -4238 |18 003 |0
B -42,39 |22 004 |0
7 |-42,00 |28 006 |0
g -40,81 |33 0,1 0
g -37,79 39 018 |0
10 -37,43 |48 026 |0
11 -36,26 |53 0,32 |0
12 1-34 /2 [RT naafd n

6.4. Informationen zu einer Probe

Zu einer Probe gehéren folgende Informationen:
B Titrationskurve als Grafik
B Ergebnisse
B Datenpunkte
B Methode

6.4.1. Grafik

Die Grafik wird tUblicherweise dargestellt auf der x-Achse mit den Verbrauchswerten und auf der y-
Achse mit den Messwerten. Spezielle Titrationen, wie z.B. pH-Stat kbnnen auch andere Darstellungen
haben. Die mdglichen Datenspalten werden oben in der Grafik dargestellt. Wenn z.B. die erste
Ableitung ausgewahlt wird, erscheint zusétzlich der Punkt ,,Der* fur ,derivative” oben in der Grafik.

Ein dargestellter Aquivalenzpunkt basiert auf einer geglatteten Titrationskurve und ist mit einem EQ in
einer Formel identisch, der mit normaler oder starker Glattung ermittelt wurde. Der Glattungsgrad
hangt von der Anzahl der Datenpunkte ab.

Die Kurve kann gezoomt werden, indem mit der Maus ein Punkt angeklickt wird und dann mit
gehaltener linker Maustaste das gewiinschte Fenster nach rechts gezogen wird. Wird die Maus mit
gedruckter linker Taste nach links gezogen wird die Orginalgrafik wieder hergestellt.

Seite 160



6. Datenbank
6.1 Konfigurationsdatei

kurve | Probeninfarmation Datenpunkte] Methode] Methodenablaufl

Redox with Thiosulfate

||7 - mY v =Der | =sec [ = Buffer I

290 750
250 ] o
270 ]

s
260 ]
_— 5o
240 ] | 520
730 o
220 ]
450
210 ]
400
= 200 4 [EQt; XBA, vA91 50 |
190 350
180 00
170 ]
| 220
160 ]
150 ] 200
140 150
130 ] 0o
120
[ 50
110 ]
L9 o
T T 1 T T T 1 1 T T 1 T T T 1 1 T T T 1 T T 1 1 T T T 1 T T 1
o 1 2 3 4 5 g 7 8 g 0 11 12 13 14 15

6.4.2. Probeninformationen und Ergebnisse

Die Probeninformation beinhaltet als wichtigste Information die Ergebnisse. Die Probeninformationen
beinhalten:

B Eigenschaften der Messung: Methode, Anwender etc

B Ergebnisse der Probe

B Elektronische Signatur

Die Eigenschaften sind:

Methodennamen

Datum und Uhrzeit der Titration

Der Status: Fertig, abgebrochen, importiert

Die Probenbezeichnung

Die Probenmenge, in der Regel die Einwaage

Die Position in der Probenliste

Den Namen des Anwenders , der die Titration durchgefihrt hat.

Die Methodenergebnisse werden in zwei Spalten aufgefihrt, auf der linken Seite der Name und auf
der rechten Seite der Zahlenwert.

Die elektronische Signatur besteht aus einer (technischen) Priifung von jemand, der die Berechtigung
hat und die Titration nicht durchgefuhrt hat. Die elektronische Freigabe muss von einer dritten Person
erfolgen, die auch eine spezielle Berechtigung benétigt. Die elektronische Signatur erfolgt mit der
Angabe von Datum, Uhrzeit, Namen und Funktion.
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Kurve FPrabeninformation | Datenpunkte | Methode | Methodenablau

Parameter

a Eigenschatt essung

mMethode Chlarid

Datum Messung 09.03.200616:04:17
Status Ferig

Bezeichnung HZl about 0,1 molil
Frohenmenge il

Position 1

Arender user The standard usear
a Methodenergebnisse

Mame Wiert

AghO3 0,1 malil 12,826

EC inml 4 988

Prifer AdUser

Funktion Prifer Lahoraty anager
Frifdatum 09.03.2006 16:23:12
Freigabeperson ad: Administrator
Funktion Freigaheperson Administratar
Freigabe Datum 09032006 16:23:27

6.4.3. Datenliste

Die Datenliste enthalt die Datenpunkte in einer Tabelle. Ublicherweise enthélt die Tabelle die ml-Werte
des Reagenzes, die Messwerte in mV oder pH oder auch einer anderen Einheit und die Zeit in
Sekunden. Ein Datenfeld ,Buffer” wird fiir spezielle Anwendungen (ISE Messung und Gran-Additon)
bendtigt. Eine Ableitung ,Der* wird angezeigt, sobald sie in der Grafik aktiviert wurde.
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6. Datenbank
6.1 Konfigurationsdatei

Kurve ] Proberinformation D atenpunkte |Meth0|

mv sec mi Buffer Der

287,25 13 0 0 14,6904
287 0BE| 16 0,01 0 11,5952
286,833 149 ooz 1} 2,4994949
287,033 22 no3 1} 5,114904
286,816 24 no4 1} 3874148
286,733 28 0,06 1} 4 69TAT
2867168 1 01 1} 2,05534
286,533 34 n1a 1} 1,593a7
286,357 (38 0,34 0 132627
285,933 |41 0,66 0 1,56867
2847 |45 1,3 0 2053490
282,316 /49 23 0 286529
27958353 3254 |0 431869
2754 |87 4134 |0 £,39038
2706 |61 4768 |0 10,6161
265,366 |64 5228 |0 16,9889
259,85 |63 5546 |0 27 9852
252 81671 578 0 50,1442
2448 |74 5936 |0 120,835
234 866 7T 6,034 |D 288,539
213,55 |BO 6,096 |0 548600
189,516 B8R 6,13 0 749,041
178 66E |92 G144 |0 671,058

6.4.4. Methode

Die Methode wird in der gleichen Form dargestellt, wie im Methoden-Center. Die Methodenparameter
entsprechen nur dann den Parametern, mit denen die aktuelle Titration durchgefihrt wurde, wenn sie
freigegeben wurde und dadurch nicht mehr verandert werden kann.

Veranderungen der Methode in der Datenbank werden nicht in der Datenbank gespeichert und gehen
verloren, sobald TitriSoft verlassen wird.

6.4.5. Nachberechnung

Eine Nachberechnung ist jederzeit méglich. Grundséatzlich besteht die Moglichkeit in der Grafik die
erste Ableitung sichtbar zu machen und sich bis zu fiinf Aquivalenzpunkte in der Grafik anzeigen zu
lassen. Aufgrund der Lage der Aquivalenzpunkt kann dann entschieden werden, ob eine Glattung fiir
eine Nachberechnung sinnvoll ist oder ein Auswertefenster.

In der Grafik sichtbar gemachte Aquivalenzpunkte entsprechen in einer Formel berechneten
Aquivalenzpunkten mit einer normalen oder starken Glattung, abhéngig von Anzahl der Datenpunkte.
Je weniger Datenpunkte, desto weniger stark muss die Glattung sein.

Ebenso konnen in der Grafik auch konduktometrische oder photometrische Aquivalenzpunkte
berechnet werden.
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6. Datenbank
6.1 Konfigurationsdatei

T Daten | Kurve | Berechnung Pdf  Elektronische Signatur

Furve lpm Messpunkke jainein

Ableitung zeigen

hode ] t ethodenablauf ]
Redox wwith Thi

Zusatzliche Berchnungen » W =my¥ |w =Der |

anzahl EQs

» Alk+0

=

290

270 4

260 -

230 4

240 -

230 4

220 4

210 4

200 -

m

190 4

180 -

170 4

160 -

130 4

140 -

130 4

120 4

1110 4

280 \\|

Alt+1

Lol

Alk+2

Ira

Alk+3

(3]

Alt+4

|-

Alk+5

In

Earl; XA, 191 60 |

il

Eine Berechnungsformel wird mit Menupunkt ,Berechnung” ,Hinzufligen* hinzugefligt. Im ersten Schitt
erscheint eine neue Zeile ,New result* in der Registerkarte ,Probeninformationen®. Diese kann mit
LAndern* editiert werden. Bei der Nachberechnung stehen fast alle Variablen zur Verfiigung, nicht
jedoch der Titer, weil dieser seinen Wert inzwischen geandert haben kénnten und die Endmesswerte.

Die Werte fir die Kalibration fiihren zu einer Fehlerm
sind.

Berechnung

eldung, da sie moglicherweise nicht mehr gultig

pdf Ele

| Hinzuflgen

>5 Loschen

Sndern

Die Formelerstellung ist in Kapitel 4 ausfiihrlich beschrieben worden. Im folgenden Beispiel sieht man

dass eine Berechnung mit einer Glattung zu
Aquivalenzpunkt fiihren kann.

einem (geringfiigig) anderen Wert fir den
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6. Datenbank
6.1 Konfigurationsdatei

9 methodenergebnisse

Mame Wiert
Thiosulfate 0,1 malf 14
EQin ml B,128

EQ geglattet 6,127

6.4.6. Hinzuflgen einer Berechnung

Eine Berechnungsformel wird mit MenUpunkt ,Berechnung“ ,Hinzufigen* hinzugeflgt. Im ersten Schitt
erscheint eine neue Zeile ,New result* in der Registerkarte ,Probeninformationen”. Diese kann mit
LAndern* editiert werden.

Berechnung | Pdf Ele

| Hinzufigen
< Loschen

Andern

Die Formelerstellung erfolgt exakt in der gleichen Weise wie bei der Methodenerstellung. Bei der
Nachberechnung kénnen jedoch Namen fiir Ergebnisse eingegeben werden. Sie werden nicht den
Variablen im Methoden-Center hinzugefligt! So kann z.B. kein Titer nachberechnet werden. Es misste
in einem solchen Fall ein Ergebnis berechnet werden und der Wert mit der Hand nachgetragen
werden.

Furve Probeninformation Datenpunkte] Methu:ude] Methudenablaufl

Parameter

€3 Eigenschatt Me = pr—p——
Methode Objekt Editor 2 EFEBX

Daturm Messung Parameter

Stallis 9 Allgemeine Einstellungen der Formel
Bezeichnung

Frobenmenge Mame Mew result
Position Anzahl Degimalstellen 0
Arwvernder Anzahl EQ s 1]

a fethodenergebnis: (Ealigdsl

Marme 9 Lusatzliche Optionen der Farm

Thiosulfate 0,1 mali Glatten Kein

EG in il Fenster fiir Yolumen Ol
Fenstar filr Messwert O

9 Elektronische Sign:
Prifer

Cromladine Deiifme

X Abbrechen |

6.4.7. Andern einer Berechnung

Eine Formel wird mit dem Menuipunkt ,,Berechnung® und ,Andern® editiert.
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6. Datenbank
6.1 Konfigurationsdatei

Berechnung | Pdf - Ele

Hinzuflgen
> Loschen

Andern

So kann ein Aquivalenzpunkt z.B. mit einer Glattung noch einmal nachgerechnet werden. Mit dem
Menupunkt ,Léschen* kann eine nachtraglich hinzugefligte Formel wieder geléscht werden.

Anzahl Dezimalstellen 3
Anzahl EG's 1
Formel EQ[1]

Orginalberechnungen kénnen nicht editiert oder geldéscht werden. Auch hinzugefuigte Formeln werden
im Audit Trail verfolgt.

6.4.8. Proben léschen, Datenbank reorganisieren

Proben kénnen in der Datenbank geléscht werden. Es gelten jedoch ein paar Regeln:

B Nur Anwender mit der Stufe Administrator kénnen Daten I6schen.
B Es wird automatisch eine Kopie der kompletten Datenbank erzeugt.
B Es findet ein Eintrag im Audit Trail statt, der mit einem Kommentar versehen werden kann.

Nach dem Ldschen befinden sich zahlreiche leere Felder in der Datenbank, die dadurch ihre GroRRe
auf der Festplatte nicht &ndert. Alle Dateizugriffe dauern daher immer noch genauso lange wie vor
dem Ldschen der Daten. Im Konfigurations-Center kann dann unter dem MenUpunkt ,,Datenbank” und
.Reparieren und Komprimieren“ die Datenbank komprimiert werden. Dadurch werden alle leeren
Felder tatsachlich geldéscht.

Die TitriSoft Datenbank ist ab der Version 2.51 mit einem Passwort geschitzt. Wird eine &ltere
Datenbank auf diese Art und Weise komprimiert, wird dieses Passwort automatisch hinzugefiigt.

E\S Mawigator Ko 1

BT cfion ration s
SR O Lonfigurations Kenfiguration | Datenbark

.E-. TitroLine alpha plus

{8, Eeizpishkonfiguration Konfigationen l #§ Sicherung Datenbank
{8, Meus Konfiguration ﬁ-n Repatieren und Kormprimieren
P& | leare

6.4.9. Proben I6schen

Proben werden zunachst markiert. Es ist auch méglich, die Uberschrift zu markieren um alle darunter
liegenden Proben zu markieren. Es ist jedoch der sicherste Weg, eine Abfrage zu generieren, alle
Sortiermerkmale zuriickzunehmen (die entsprechenden Felder mit der Maus markieren, linke
Maustaste gedriickt halten und mit gedriickter linker Maustaste wieder auf die Uberschrift
zurlckfiihren). Die Proben kdénnen dann z.B. nach Datum oder auch anderen Merkmalen sortiert
werden, indem die Uberschrift mit der Maus (linke Taste) angeklickt wird. Dann wird die oberste Probe
markiert und danach die mit gedrickter Umschalttaste die letzte Probe. Es werden alle Proben
markiert und kénnen dann geléscht werden.
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6. Datenbank
6.1 Konfigurationsdatei

Methode * i Data | Curve Calculaki
Datum =~ -
0EE Impart ASCII
MEASUREI &~ Metho % Bezeichn Dati & Anwem & Export asci
+ Methode : Ca and Mg with EDTA I€ Export Excel
+| Methode : Measure Fluaride & print
+ Methode : Ca and Mg with EDTA Linear B Delete Record(s)
+ Methode @ test Dosierung mit 2 Blretten
+ Methode : Fedox with Thiosulfate "
+ Methode : Calibration Fluoride 1051
+ Methode © Test pH and ua 10
- Methode : Test EQs 9.5
=/ Datum : 02.03.2005 9
| 1|TestEQs |Test1 [08.03.2/ad: A 8.5 1

6.4.10. Datenbank verkleinern

Die Datenbank kann auf folgende Arten verkleinert werden:
B Komprimieren im Konfigurations-Center
B Ldschen von Ergebnissen (oder auch Methoden und Arbeitslisten) und anschlieRender
Komprimierung
B Die Datenbank an Schott Instruments schicken und dort verkleinern lassen.

Das Einschicken an Schott Instruments ist auch der einzige Weg, ein Passwort aus einer Datenbank

entfernen zu kénnen.

6.4.11. Datensicherung

Eine Datensicherung der gesamten Datenbank mit Methoden, Ergebnisse und Arbeitslisten erfolgt im
Konfigurations-Center unter dem Menupunkt ,Datenbank” und ,Sicherung Datenbank".

SR.CW Configurations

8L, TitroLine alpha plus
[, Beispislkonfiguration

[, Meue Konfiguration
o= P

konfiguration | Datenbank

k.onfigationen ] |‘E§ Sichierung Datenbank,

m ;3?_- Reparieren und Komprimieren

Es wird eine Kopie der kompletten Datenbank im Datenbank Verzeichnis erstellt. An den Namen der
Datenbank wird das Datum und die Uhrzeit angehangt.

Eine automatische Sicherung nach dem gleichen Schema erfolgt, wenn Messwerte geléscht werden.

@M TSofty26 FO 02,07, 2006 158-14-51.mdb 1.316 KB Microsoft Access-D...  02.07.2006 15:14
‘l M TSaoftyw26 FO 10,07, 2006 21-56-33. mdb 1.348 KB  Microsoft Access-D...  10.07.2006 21:56
@M TSoftv26 FOA 14,05,2006 12-28-02.mdb 1,932 KB  Microsoft Access-D...  14.05,2006 12:27
@M TSoftv26 FOA 14,05.2006 12-34-23. mdb 1,932 KB Microsoft Access-D...  14.05.2006 12:27

1.316 KB 27.05,2006 12:54

%M TSaftvas FDA 27.05.2006 12-54-14.mdb
fo - .

Microsoft Access-0. ..
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6. Datenbank
6.1 Konfigurationsdatei

6.4.12. Datenbank andern

Eine bestehende Datenbank kann durch hinzufligen von Konfigurationen, Methoden, Ergebnissen und
Arbeitslisten verandert werden.

Alle Informationen kdnnen geléscht werden, es mussen jedoch zwei Anwender mit Administrator
rechten den Ldschvorgang bestatigen. Es erfolgt zudem ein Eintrag in das Audit Trail mit einem
Kommentar. Beim Léschen muss jedoch eine bestimmte Reihenfolge eingehalten werden:

1. Proben léschen

2. Arbeitslisten l6schen

3. Methoden l6schen

4. Konfiguration l6schen

Die Reihenfolge von 1 und 2 kann auch vertauscht werden.

Bei den Proben koénnen bestehende Ergebnisse nicht verandert werden. Es konnen jedoch
Berechnungen hinzugefligt werden, diese kénnen auch wieder editiert und verandert werden.
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7. FDA-Anforderungen

Die FDA (Food and Drug Administration) stellt Anforderungen an Software, die in ihrem
Zustandigkeitsbereich fiir die Speicherung von elektronischen Informationen verwendet wird. Die
Anforderungen sind in 21 CFR Part 11 festgehalten. Er gilt z.B. fir Pharmaunternehmen.

{b) This part applies to reccrds in electronic form that are
created, modified, maintained, archived, retrieved, or
transmitted, under any reccords requirements set forth in agency
regulaticns. This part alsc applies to electronic reccrds
submitted to the agency under reguirements of the Federal Food,
Drug, and Cosmetic Act and the Puklic Health Service Act, even
if such records are not specifically identified in agency
regulaticns. However, this part does not apply to paper records
that are, cor have been, transmitted by electrenic means.

7.1. Elektronische Datensatze

Elektronische Datensatze sind innerhalb von TitriSoft alle Methoden, Titrationsergebnisse und
Variablen, die einen Einfluss auf die Ergebnisse haben. Arbeitslisten werden nicht als elektronische
Datenséatze betrachtet, weil sie keinen Einfluss auf die Ergebnisse haben oder sie mit den
Ergebnissen entsprechend dokumentiert wurden, wenn z.B. keine Einwaage eingegeben war.

Die FDA definiert elektronische Eintrage wie folgt:

(6) Electronic record means any combpination of text, graphics,
data, audic, picterizl, or cther informaticn representaticon in
digital form that is created, modified, maintained, archived,

retrieved, or distributed by a computer system.

Die FDA fordert:

B Zugriffskontrolle: Es darf nicht jeder die Software nutzen, man muss Namen und Passwort
eingeben, es gibt eine Reihe von Anforderungen, wie Gliltigkeitsdauer eines Passworts.

B Datensicherung: Es mussen vollstandige Kopien mdéglich sein.

B Audit Trail: Alle Verédnderungen missen gespeichert werden und fur ein Audit in
menschenlesbarer Form zur Verfigung gestellt werden kdnne.

B Elektronische Signatur: Eine ,Unterschrift* von mindestens zwei verschiedenen Personen fir
z.B. Léschvorgénge.

Im folgenden werden die Umsetzungen innerhalb von TitriSoft beschrieben.

7.2. Zugriffskontrolle

TitriSoft kann nur genutzt werden, wenn man sich mit dem Anmeldenamen und einem Passwort
anmeldet. Meldet man sich zum ersten Mal an, wird man aufgefordert, ein neues (oder auch zum
ersten Mal Uberhaupt) Passwort einzugeben. Alle alten Passworter werden gespeichert und dirfen
nicht wieder verwendet werden. Bei einer Neueingabe muss das neue Passwort wiederholt werden.
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Arnwender |EK j

HERENRRR

Pazzwort

o OF XK Abbrechen |

Anwender werden im Konfigurations-Center angelegt und verwaltet. Nur ein Administrator kann
Anwender anlegen und verwalten. Wenn ein Anwender geléscht werden soll, miissen daher zwei
Administratoren beteiligt sein!

Es stehen folgende Menus zur Verfligung:
B Anwender: Hier kbnnen Anwender definiert werden und geléscht werden.
B Drucken: Hier kénnen Anwenderdaten (als Ubersicht) gedruckt werden (natirlich sind
Passworter nicht sichtbar...).
B Pdf: Es wird automatisch oder manuell eine Pdf-Datei erzeugt, die wie der Ausdruck
aussehen.
Die Menus stehen zur Verfigung, wenn auf der linken Seite des Bildschirms ,Users" angeklickt und
die Registerkarte ,Anwender* aktiviert wird.

+ !% n:nnflguratn:-ns @Anwender %Druckﬂn 'ZF‘EIF
Lzers
F t}, Cpstem tracer Armender l Einztellungen .ﬁ.nwender]

B Audit trail

Anwender Typ Name
Administratar SyS0p System

Mit ,,Drucken” kann ein Ausdruck aller Anwender generiert werden.

ﬁﬁﬂnwender %Qrucken '1 pdf
Arwender l Eing & Liste der Anwender drucken

Der Ausdruck enthalt folgende Informationen:
Zugangsstufe

Anmeldenamen

Vollstandiger Name

Aktiv ja/nein

Funktion

Cperator Ramho  [Rita Rambach-Bosel True Titrations-Laharantin

Advanced b Markwwart Miller-Lidenscheid True Laharant
nperator A

Die pdf-Datei wird in der gleichen Art und Weise Uber das Menu ,Pdf* im Pdf-Unterverzeichnis von
TitriSoft erzeugt.

7 arwender & Drucken ': pdrf

Armwender l Eirctellungen .-’-‘-.nm{ m Liste der Anwender als pdf |

Die Form entspricht dem Ausdruck.
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= IS FOF ~ ﬁUser lisk_14,05,2006 13-44-5,., 19KE Adobe Acrobat-Dok...  14.05.2006 13:44
|2 Methods
| Cthers
|2 Samples

Neue Anwender werden unter ,Anwender“ und ,Neu" erzeugt. Sie kdnnen dort auch geldscht werden.
Wenn eine Anwender sein Passwort vergessen hat, kann sein Passwort geldscht werden mit
.Passwort l6schen”. Unabhangig davon, ob ein neues Passwort vergeben wird, muss der Anwender
beim ersten Login sein Passwort andern.

m&nwender % Drucken o, Pdf

CF Meu werder
X Lischen

E’? Passwork [5schen
Anwender Typ Vollsténdiger Name | Funktion D —

Administrator SYSOp System Operator System Verwalter e i
Routineanwender | system system user il
Fachmann user user: The standard user Experienced Laborant R L
Administrator S svs: The standard super user Reprove Manager FEESEEEEEELARERELLELE)
Anwender ap op: standard operatar TitriSoft Operator .
Administratar ad ad: Administrator Administratar ke e ok
Administratar niels ikke Administratar o o
Administratar JP Juergen Peters Systermn Manager .
Lahorleiter au AdUser Lahoraty Manager i i
Fachmann test Testpersan Experienced Lahorant il
Lahorleiter Ck Christoph Kapteina Advanced slave .
|R0utineanwender Ramho Rita Rambach-Bosel Titrations-Labkorantin

Die Eigenschaften eines Anwenders sind:
Anwender Typ oder Stufe
(Anmelde-)Name

Vollstandiger Name

Aktiv ja/Nein

FunktionPasswort

Die gibt funf Stufen fir Anwender. Die Stufen sind mit bestimmten Funktionalitdten verbunden:

Stufe Funktionen
Routineanwender Kann im Titrations-Center titrieren
Anwender Kann zusétzlich in die Datenbank
Fachmann Kann zusétzlich im Methoden-Center alle Funktionen nutzen (aul3er Freigabe),

wie Methoden erstellen und veréndern, Variable anlegen.

Kann Konfigurationen erzeugen, log-Dateien einstellen und ansehen.
Kann das Audit Trail einsehen.

Kann Proben und Methoden prifen.

Laborleiter Kann zusatzlich Proben und Methoden freigeben.

Administrator Kann zusatzlich L6schen und Anwender anlegen

Der Anmeldename ist ein wichtiges Sicherheitselement fir den Zugriff auf TitriSoft Funktionen. Er
sollte daher nicht allgemein bekannt sein. Grundsétzlich ist natirlich ein solches Zugangskonzept nur
dann sinnvoll, wenn mit einem Betriebssystem gearbeitet wird, in dem von vorneherein mit einer
Zugangsberechtigung gearbeitet wird, wie z.B. mit Windows XP Professional oder Windows 2000.

Der vollstandige Namen sollte dem tatséchlichen Namen entsprechen, er wird bei der Dokumentation
verwendet.

Ein Anwender kann aktiv oder inaktiv sein. Inaktive Anwender kénnen nicht mit TitriSoft arbeiten, sie
sollten aber fur nachtragliche Dokumentationen nicht aus der Datenbank entfernt werden.
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7.2. Zugriffskontrolle

Record Editor,

Anwender
Routineanwender
Anwender
Fachmann
Laborleiter
Administrator

W OK X Abbrechen

Die Funktion eines Anwenders kann als Text frei eingegeben werden, damit ist sichergestellt dass
auch alle moéglichen und auch ungewoéhnlichen Funktionen verwendet werden kénnen.

Anwender b

MML

Markwart Miiller-Liidenscheid

Laborant hd

Laboram |
| 0K || Cancel | y

In der Regel wird der Administrator ein Passwort vergeben, damit nicht Unbefugte mit der Software
arbeiten kdnnen. Das Passwort sollte dann aber beim ersten Zugang verandert werden.

Anwender b
MML

Markwart Miiller-Liidenscheid
Laborant -

AEAEAREARA R RAA R AR AL

Nach der Eingabe werden die neuen Anwender der Liste hinzugefigt.

Routineamwender  |Rambo Rita Rambach-Bosel Titrations-Labhorantin
Amwender Tuf hAL Markwart Miller-Lidenscheid Laborant "*’“‘““““*““““*E

Fir das Passwort gibt es einige Bedingungen:
B Zeitraum fur die Gultigkeit des Passwortes in Tagen
B Mindestanzahl der Zeichen fir das Passwort
B Entscheidung, ob eine Zahl im Passwort vorkommen muss
B Entscheidung, ob ein Sonderzeichen im Passwort vorkommen muss

Zudem wird an dieser Stelle eingestellt, in welchen Zeitintervallen (in Tagen) die Datenbank gesichert
werden soll.
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+|-ofal, Configurations Ariwender Einstellungen.ﬁ.nwenderl

£ 8%, System tracer Pazzword settings

B Audi trai Interyall fiir £nderng an
Mindestiange Passwort a
Zahl erforderlich -

Sonderzeichen erforderich [

Einztellungen D atenbank;

Backup Intervall 7

7.3. Kopien elektronischer Datensatze

Elektronische Kopien kénnen grundsatzlich auf zwei verschiedene Arten erzeugt werden:
B Kopie der kompletten Datenbank. Diese Form benotigt aber TitriSoft oder (beschrankt
wegen gespeicherter Binar-Daten) Access, um wieder auf die Daten zugreifen zu kénnen.
B In Form von pdf-Dateien unabhangig von TitriSoft und Access.

Die Datenbank wird einfach mit einem Klick auf ,Datenbank” ,Sicherung Datenbank" gesichert. Es
erfolgt eine komplette Kopie, in dem das aktuelle Datum und die Uhrzeit dem Dateinamen angehangt
werden. Etwas gewdhnungsbeduirftig kénnen die Dateinamen von Kopien der Kopien werden.

konfiguration | Datenbank

k.onfigationen ] |‘E§ Sichierung Datenbank,

m ﬁ_- Repatieren und Komprimieren

@M T5oftvze FOB 02,07.2006 15-14-51.mdb 1.316 KB Microsoft Access-D...  02.07.2006 15:14
‘: M T5oftwz6 FOA 10,07, 2006 21-56-33, 1.348 KB Microsoft Access-D...  10.07.2006 21:56
@M T5oftwze FOB 14,05.2006 12-25-02.mdb 1,932 KB Microsoft Access-D...  14.05.2006 12:27
@M TSoftw26 FOB 14,05,2006 12-34-23.mdb 1,932 KB  Microsoft Access-D...  14.05.2006 12:27
ﬂfﬂ TSoftw26 FOA 27,05.2006 12-54-14.mdb 1.316 KB  Microsoft Access-D...  27.05.2006 12:54

Fur alle weiteren folgenden Informationen kénnen pdf-Dateien erzeugt werden, die mit automatischen
Dateinamen in voreingestellte Verzeichnisse kopiert werden.

Pdf-Dateien kénnen erzeugt werden fir:
B Liste der Anwender

@ Arwender % Crucken | .z Pdf

Arwender l Einstellungen A ™ Liste der Anwender als pdf

iz

Methodendokumentation

Methode | Pdf

Methoden | l:a Methode als pdf-Datei

Probeninformation Datenpunkte
Ergebnisse und Kurve
Methode im Datenbank-Center
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(=)

df | Elektronische Signatur

Datenpunkie als pdf
Methode als PdF

P Ed

Ergebnisse und Kurve als Pdf

B Probenliste vertikal in der Bildschirm Form im Titrations-Center
B Definierter Report im Titrations-Center

= Probenliste als pdf

iz

8 FRepart als pdf

7.4. ,Audit Trail*

Audit Trail besteht aus einer Datenbanktabelle, in der alle Verdnderungen der elektronischen
.Records" gespeichert werden. Das Audit Trail kann im Konfigurations-Zentrum eingesehen und
dokumentiert werden.

Auf der linken Seite des Bildschirms wird ,Audit Trail mit der Maus angeklickt. Auf der rechten Seite
wird die Tabelle dargestellt.

+ aﬁ Configurations e
Drucken  Pdf
€7 Users & -
+1-4% System tracer Uaudit Tral" ]
Q Audit trail

Tabelle & -
Datenbankaktion -
Anwender &

HKurzbezeichnung Datum & Zeit Zeitzon Beschreibung Kommentar
- Datenbankaktion : Werandert

+ Anwender : user: The standard Liser
+ Anwender | ad: Administrator
-l Anwender @ Christoph Kapteina

247 09.03.2006 17:01:29 |GMT | An analysis with name
+1 Calibration Fluaride has been  |calibration with 3 standards s...
updated in configuration 1
253 09.03.2006 17:03:33 |GMT  |An analysis with name Measure
+1 Fluoride has been updated in - | Measure Fluoride finished
canfiguration 1
261 09.03.2006 17:15:04 |GMT | An analysis with name

+1 Standard Addition Fluoride has
been updated in configuration
1
272 09.03.2008 171734 |GMT | An analysis with name
+1 Standard Addition Fluoride has
been updated in configuration
1

Standard Addition saved and f..

Mame of variable changed in ..

Die Audit Trail Information kann auf folgende Art und Weise gesichert oder dokumentiert werden:
B Kopie der Datenbank mit Datenbank sichern.
B [nhalt oder besser markierten Inhalt drucken.
B Inhalt oder besser markierten Inhalt als pdf-Datei ausgeben. Die pdf-Datei ist inhaltlich identisch
mit dem Ausdruck. Die Ausgabe erfolgt automatisch in das pdf-Verzeichnis.

Fiar den Ausdruck werden zunéchst die gewunschten Daten ausgewahlt. Ein Ausdruck eines Audit
Trails Uber einen langeren Zeitraum kann mehrere hundert Seiten beinhalten. Bei der Auswahl sollte
man sich dessen bewusst sein. Eintrage werden markiert, indem der erste Eintrag mit der Maus
angeklickt wird und dann der letzte Eintrag mit gedriickter Umschalttaste und linker Maustaste
markiert wird.

URUGED LUy a1

Leonie Howind u. Chris GMT |An analysis with name Triethanolamin with HCI has been change of method: smaller line...
+1 updated in configuration 1

Leonie Howind u. Chris GMT |An analysis with name Triethanolamin with HCI has been
+1 updated in configuration 1

Leonie Howind u. Chris GMT  |An analysis with name HCI with Triethanolamin has been
+1 updated in configuration 1

ATRE || Ammin Weasind AGEDA A AT N mrenlumie waith e s LIC L with, Teicth smalaemin boe koo
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Mit dem Menu ,Drucken” und ,Audit Trail drucken“ wird die Druckvorschau angezeigt, aus der heraus
der Ausdruck gestartet werden kann.

+ @I Configurations %Druckﬂn o
7 zers = el

+ %% System tracer | &P “audit Trail" drucken
E g Sudit bai

Hurzl Anwender Tabelle

Mit dem Menl ,Pdf* und ,Audit Trail als pdf* wird die pdf-Datei automatisch ohne weitere Abfrage
erzeugt.

5 pof

l?:a: “Audit Trail" als pdf

Die Datei wird im Titrisoft-Verzeichnis ,\PDF\Audit Trail* gespeichert.

) Log » 7__- Audit trail grouped on TabelleDatenbankakkionDatum_09,08,2006 17-31-00.pdf
= [ POF

=] i trail|
|5 Methods
1) Others

Das Audit Trail kann nach allen zur Verfigung stehenden Kriterien sortiert werden. Das
Selektionskriterium wird mit linker Maustaste markiert und mit gedriickter Maustaste in den oberen
violetten Bereich gezogen (,Drag and drop®). Mehrere Kriterien lassen sich dabei kombinieren, wie es
in der folgenden Abbildung gezeigt wird. Hier werden die zur Verfugung stehenden Tabellen
angezeigt,

“audit Trail” ]

Tabelle & -
Datenbankaktion -
Anwender

Hurzbezeichnung Datum
+ Tabellz : Methode

+ Tabelle : Konfiguration
+| Tabelle : Elektrode
+ Tabelle : Messung

-+ Tabelle : nwender

+ Tabelle : Eigenschaft
+ Tabelle : Arbeitsliste

Die Datenbankaktion bezieht sich in aller Regel auf Hinzufiigen, Andern und Léschen. Bei den
Anwendern werden noch z.B. erfolglose Logins gespeichert. Drei erfolglose Logins flhren zu einer
automatischen Sperrung des Anwenders.

Die folgende Abbildung zeigt die mdglichen Datenbankaktionen.
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“Audit Trail"

Tabelle & .
Datenbankaktion -~
Anwender *

Hurzbezeichnung Datum
Tabelle ; Methode

+ Datenbankaktion : Zugeflgt

+ Datenbankaktion : Werandert

Tabelle : Konfiguration

+ Datenbankaktion : Zugeflgt
+! Datenbankaktion ; Werandert
Tabelle : Elektrode

+ Datenbankaktion : Zugeflgt
+| Datenbankaktion ; Werandert

Tabelle : Messung

+ Datenbankaktion : Zugeflgt

+ Datenbankaktion : Gelbscht

+ Datenbankaktion : Werdndert

Tabelle : Amwender

+| Datenbankaktion : Anwender einloggen
+| Datenbankaktion : Login Bestatigung
+| Datenbankaktion : Login fehlgeschlagen
+| Datenbankaktion : 2Zugang gesperrt
+| Datenbankaktion : Passwortbedingungen akiualisisren
+ Datenbankaktion ;. Amwender hinzugefligt
+ Datenbankaktion : Anwender geldscht
- Tabelle : Eigenschaft
+ Datenbankaktion : Zugeflgt
+ Datenbankaktion : Geldscht
+| Datenbankaktion : Yerandert
-l Tabelle : Arbeitsliste
+| Datenbankaktion @ Yerandert

In der folgenden Abbildung wird noch zusétzlich selektiert, wer die Anderungen durchgefiihrt hat.
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Tabelle A -
Datenbankaktion -
Anwender

Hurzbezeichnung Datum
- Tabelle : Methode

+| Datenbankaktion : Zugefligt

- Datenbankaktion : Yerdndert

+| dmwender @ Leonie Howind u. Christian Funk
+ Anweender : Rahul Deshpande

+| Arwender @ Friederike Hauser

+ admwender @ Christoph Kapteina

+ Arwender @ ad: Administrator

+| dmwender @ sys: The standard super Lser

+ Anweender ¢ user: The standard user

Wenn das kleine Pluszeichen vor dem Anwender mit der Maus angeklickt wird, werden die
entsprechenden Eintrage, in einigen Fallen mit zusatzlichem Kommentar, angezeigt.

Tabelle & -
Datenbankaktion = —

Anwender ¥

HKurzbezeichnung £ Datum 1 Zeitzon Beschreibung Kommentar
- Takelle : Methode

+ Datenbankaktion : Zugeflgt

- Datenbankaktion @ Yerandert

-l anwender : Leonie Howind u. Christian Funk

1834 11.07.2006 138926 |GMT  |An analysis with na_me KElrtitrie_ren Endekriterium auf 10 mi und 240 my
+1 has been updated in configuration 1

1838 11.07.2006 14:10:43 GMT  |An analysis with na_me KElrmrle_ren Ende 220 mY eingestellt
+1 has been updated in configuration 1

Der Ausdruck (und die pdf-Datei) entspricht der Bildschirmformation.

Tabelle - -
Datenbankaktion i
Anwender

Hurzbezeichnung Datum Zeit Zeit: ¥ Beschreibung Kommentar
Christoph Kapteina

- Anwender !

09.03.2006 MT |An analysis with name Calibration Fluoride - - _
has been updated in configuration 1 A LT )

09.03.2006 17:03:33 |Gl An analysis with name Measure Fluoride . _

09.03.2006 17:15:04 An analysis with name Standard Addition .

GMT |An analysis with name Standard Addition
1

+ Fluoride has been updated in configuration Name of variable cha...

Die Selektionskriterien werden mit ausgedruckt, damit nicht falschlicherweise vermutet werden kann,
dass es sich um eine vollstandige Auswahl der Datenbank handelt.
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Audit trail grouped on : Tabelle,Datenbankaktion, Anwender

methode, Yerander, Christoph Kapteina

Kurzhezeichnu (Datum Zeit Zeitzo |Beschreibung
ng ne
247 09.03.2006 17:01:29 GMT  |An analysis with name Calibration Fluoride
+1 has bheen updated in configuration 1
253 09.03.2006 17:03:33 GMT  |An analysis with name Measure Fluoride
+1 has been updated in configuration 1
261 09.03.2006 171504 GMT  [An analysis with name Standard Addition
+1 Fluaride has been updated in configuration
1
272 09.03.2006 171734 GMT  |An analysis with name Standard Addition
+1 Fluoride has been updated in configuration,
1

7.5. Elektronische Signatur

Die relevanten elektronischen Informationen in TitriSoft sind die Methoden und die
Titrationsergebnisse. Beide kdnnen mit einer elektronischen Signatur versehen werden. Eine
elektronische Signatur besteht immer aus zwei unabhéngigen Elementen:
B  Technische" Prifung von jemand mit entsprechender Berechtigung
B  Freigabe“ nach erfolgter technischer Prifung durch eine weitere Person mit entsprechender
Berechtigung.
Dabei mussen Methodenersteller, Prifer und Freigebender unterschiedliche Personen sein.

Dabei kénnen auch mehrere Methoden hintereinander gepriift oder freigegeben werden. Es kénnen
nach dem Einloggen beliebig viele Methoden gepriift oder freigegeben werden. Nach einem ,Logoff*
(oben links auf dem Bildschirm), kann der neu eingeloggte Anwender gemaR seiner Berechtigung in
Serie prifen oder freigeben.

o

[

&7 change password I Logoff

Information D E|
\il) Click. OF to log back, in

Zur Prifung wird die Methode auf der linken Bildschirmseite ausgewahlt und dann tber ,Methode* und
.Methode priifen” geprift.

= .E-. TitroLine alpha plus Methiode | PdF
Ely Acid Baze with MalH —
Bl Titer MalH bIE Methade prifen
Eg pH-Test 20 Methode Freigeben
Ely Chlarid
Drrucke
E|" § Phozphorzaure % =R

Zu jedem Vorgang ist ein Kommentar méglich, der in das Audit Trail eingetragen wird.
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7.5. Elektronische Signatur

Kommentar fiir Audit Trail

kethode izt geprift und kann zur Emittiung von 2wei EQz von Phosphorzaure eingesetzt werden.

Ez werden keine weiteren Berechnungen durchgefuhrt!

o OK X sbbrechen |

Die Methodeninformation wird entsprechend aktualisiert. Es werden Datum und Uhrzeit, sowie der
vollstandige Name der Prifers und seine Funktion eingetragen.

9 Elektronische Signatur

Prifar ad: Administrator
Funktion Prifer Administrator
Prifdaturm

17.07.2006 21:34:35

Die Freigabe erfolgt analog der Priifung.

= ,E-. TitraLine alpha plus Methode | Pdf

|_|!I

Methode freigeben

Chland % Drucken

El Acid Baze with MaOH

El Titer NaOH E» Methode prifen
Elg pH-Test 20

E

E

Phozpharzaure

Ist in TitriSoft noch ein Anwender aktiv, d. h. er hat sich nicht ausgeloggt, erscheint ein Loginfenster, in
dem die freigebende Person Namen und Passwort eingeben kann.

Apmender |S}'S j

xxa1

Pazzwort

W OK X Abbrechen |

Entsprechend ist die Eingabe eines Kommentars moglich.

Kommentar fiir Audit Trail D b_<|

Die Methode ist freigegeben|

W 0K X Abbrechen |

In der Methode werden beide Vorgange, Prifung und Freigabe, dokumentiert und werden auch mit
ausgedruckt.
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9 Elektronisc

12 Signatur

Prifar

Funktion Prifer
Prifdaturm
Freigabepersan
Funktion Freigaheperson
Freigabe Datum

ad: Administrator
Administratar

17.07.2006 21:34:35

sys: The standard super user
Feprove Manager
17.07.2006 21:37:23

Fur eine freigegebene Methode wird automatische eine pdf-Datei des Methodenausdrucks erzeugt.

T analysis__Chlorid_27.05.2006 17-31-23.pdf

19KE Adobe Acrobat-Dok. ..
30KE Adaobe Acrobat-Dak. ..

Z£7.05.2006 17:31
17.07.2008 21:37

In dem ,Ausdruck” ist Datum und Uhrzeit der Prifung und Freigabe dokumentiert. Nicht geprifte und
freigegebene Methoden haben als Voreinstellung 30.12.1899 oder 01.01.1980 in der Methode stehen.

Phosphorsdure
Einstallungen fur die Methode
Mame der Methoda
Zuletzt verdndert
Status
Erstallt von
Gemessane Messeinheit
LIS
PH
Verwendete Reagerzien
Chemicals
HCE 0,1 mald
MaH 0,5 moli
Bamchnungan
Type
Ergabnis
Ergabnis
Ergabnis
Kormmentar zur Methode
Karmrmentar
Elektronische Signatur
Prufar
Furktion Prifar
Prixfdaturm
Freigabepersan
Funktion Freigabeperson
Freigaba Datum

Pheosphorsidure
17.07.2006 213757
Freigegebean
Christoph Kapteina

Titratar
TL Alpha plus-1-pHA

Burat
T110-2
T Alpha plus-1

Mame

EQ2-EM
EQ1in mil
EQ2in ml

ad: Administrator
Adrninistrator

17.07.2006 21:34:35

sys: The standard super user

Reprove Manager
17.07.2006 21:37:23

Fir Proben ist das Vorgehen identisch. Uber den Menlpunkt ,Elektronische Signatur® und ,Probe
prufen“ kann eine Methode ihr Priifsiegel erhalten.

il Daten Kurve Berechnung Pdf | Elektronische Signatur

Kurve F'r-:ul:ueninfu:urmatiu:un] Datenpuniﬁ Probe prifen
Probe freigeben

ablauf ]

doc weith

Bei mehreren Prifungen oder Freigaben empfiehlt sich ein Logout, um einfacher hintereinander
prufen oder freigeben zu kénnen.
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7.5. Elektronische Signatur

.i:/} Change password h "_“I Logoff
e
Information D _|

i J Click OF to log back in
Buffer I

—[ ol

Wenn noch ein Anwender eingeloggt ist, muss fiir jede Probe ein neues Login erfolgen.

Arwender |-.| P ﬂ

“1

Pazzwaort

W OK X sbbrechen |

Jede Priifung oder Freigabe ist mit einem Kommentar mdglich, der im Audit Trail eingesehen werden

kann.

Kommentar fiir Audit Trail

|F'ru:u|:|e izt geprlft. Sie wurde mitden optimalen Dynamikparametern fallend titriget]

Auch hier wird mit vollstindigem Namen, Funktion und Datum/Uhrzeit dokumentiert.

€3 Elektronische Signatur

Prifer Juergen Feters
Funktion Prifer System Manager
Prifdaturm

17.07.2006 21:42:26

Entsprechend funktioniert die Freigabe einer Probe.

Elektronische Signatur

‘[5} Probe prifen

Probe Freigeben

Electronic signature D f'5_<|

Arwender |a|:| j

Paszwort |’1

W OK X sbbrechen |
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7.5. Elektronische Signatur

Da immer nur drei unterschiedliche Personen zu einer Freigabe fiihren (Ersteller, Prifer und

Freigebender) erscheint eine Fehlermeldung sobald eine Person zwei unterschiedliche Aufgaben
wahrnehmen méchte.

Es wird ist ein weiterer, nicht angemeldeter Arwwender erforderlich! Angemeldeter Anwender ist unten
rechts angezeigt,

Ein Kommentar ist auch bei der Freigabe der Probe moglich.

Kommentar fiir Audit Trail

|F"rn:n|:|e izt freigegeben, da technizch einwandirei und Fachmannich gepriit)

Die Prufung und Freigabe werden mit der Probe gespeichert.

a Elektranische Signatur

Priifer Juergen Peters

Funktion Prifer Systern Manager

Profdatum 17.07.2006 21:42:26
Freigabeperson svws: The standard super user
Funktion Freigabeperson Feprove Manager

Freigabe Datum 17.07.2006 21:44:52
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