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Aus dem Labor in die
Produktion gewandert

Automatisierte Analytik durch Titration

Der Einsatz der Titration zur Uberwachung der Qualitét im Produktionsprozess
hat viele Vorteile. Die Analysenmethode ist einfach durchzufiihren und liefert
schnell und zuverlassig prazise Ergebnisse. Der Aufwand der Implementierung
hélt sich in Grenzen, ein komplettes Labor ist nicht erforderlich. Das Verfahren
ist vielseitig einsetzbar, in der pharmazeutischen und chemischen Industrie
ebenso wie in der Lebensmittelindustrie, der Umwelttechnik und der Galvanik.

Die Titration ist heute selbst im Schicht-
betrieb einfach und unproblematisch
durchfithrbar. Man entnimmt eine Probe
aus der Produktion, fiillt sie in einem Be-
cherglas mit Wasser auf und stellt das Glas
auf den Magnetriihrer eines automatischen
Titrators, beispielsweise des TL alpha plus.
Nach dem Start dosiert dieser ein geeig-

Komplett ausgestatteter Titrationsmessplatz mit
Probenwechsler und PC

netes Reagenz, so lange bis er mithilfe eines
Sensors das Titrationsende erkennt und
den Vorgang abbricht. Aus dem dosierten
Volumen berechnet der Titrator den Gehalt
in der Probe.

Die Titration ist ein Absolutverfahren. Das
Analysenergebnis wird direkt aus der mo-
laren Masse der beteiligten Stoffe erhalten.
Eine Kalibrierung ist nicht notwendig. Man
benotigt nur eine einfache Ausriistung zur
Umsetzung. Die Anwendung ist in der Re-
gel einfach und liefert ein schnelles Ergeb-
nis. Die Titration ist zudem ein besonders
robustes Verfahren, die heutigen Gerite be-
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wihren sich auch unter schwierigen Bedin-

gungen viele Jahre im Dauereinsatz.

Es sind zahlreiche Bestimmungsmethoden

fiir die unterschiedlichsten Anwendungen

erprobt. Der Gehaltsbereich kann dabei

von Spurengehalten bis 100 % gehen. Hier

einige Beispiele:

¢ Gehaltsbestimmungen von pharmazeuti-
schen Wirkstoffen

e Konzentrationen von Sduren und
Basen, Wassergehalt, Chlortitrati-
on u.a. in Lebensmitteln

¢ Bestimmung von Haupt- und Ne-
benkomponenten in vielen unter-
schiedlichen Rohstoffen und Pro-
dukten der chemischen Industrie

® Wassergehalt, TAN und TBN in
der Mineralolindustrie

® Bestimmung von funktionalen Gruppen,
Wassergehalt und Reinheitskontrollen in
der Kunststoff- und Lackindustrie

e Trinkwasser-, Abwasser-, Boden- und
Schlammuntersuchungen

® Analyse der Entfettung (Reinigung der
Oberfldche), der Dekapierung (Aktivie-
rung, Reinigung von Alkali), und von
Chrombéadern (Beschichten der Oberfla-
che) in der Galvanik

Einsatzbeispiel Galvanik

Die Galvanik ist ein gutes Beispiel fiir den
Einsatz der automatischen Titration, weil
hier produktionsnah, ohne Labor Quali-
tatsparameter ermittelt werden und aus-
gebildete Laboranten in der Regel nicht zur
Verfiigung stehen. In der Galvanik werden
viele Reinigungs-, Aktivierungs- und Be-
schichtungsbéder eingesetzt. Die Bestand-
teile konnen Metalle sein, die der Beschich-
tung dienen oder von Metallen abgeldst
wurden. Viele Biader enthalten recht kon-
zentrierte Sduren oder Laugen, die nur bei
bestimmten Konzentrationen ihre Wirkung
entwickeln. Dabei sind zum Beispiel alle
Verfahren der modernen Halbleiterfer-
tigung nicht enthalten.

Betrachtet man allein die sicherheitsrelevan-
ten Teile am Auto, so findet man schnell Bau-
teile, die nur durch galvanische Behandlung
den Anforderungen der taglichen Praxis ge-
niigen konnen. Ein Beispiel sind die Brems-
und Hydraulikleitungen. Voraussetzung ist,
dass diese Behandlung fachméannisch durch-
gefiihrt und auch tiberwacht wird. Die Kon-
trolle der galvanischen Béder findet am bes-
ten per Titration statt. Die Titration liefert die

Ein automatischer Titrator
TL alpha plus
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richtigen Methoden mit den genauesten Er-
gebnissen. Ein automatischer Titrator ist
heute eine kompakte Einheit mit wenigen
Bedientasten, einem hoch genauen Dosier-
system, beinhaltet die Reagenzienflasche
und einen fest integrierten Magnetriihrer.
Ein Sensor taucht in die Losung ein und de-
tektiert das Ende der Titration.

Aus dem Verbrauch des Reagenz wird das
Ergebnis automatisch berechnet und auch
dokumentiert. Optimal ist natiirlich, wenn
die Proben zeitnah direkt an der Produkti-
on und der Galvanisierung gezogen wer-
den und auch gleich titriert werden kon-
nen. Entgegen der gingigen Meinungen
gibt es fiir den Aufbauort nur wenige An-
spriiche. Selbst fiir die komplett automati-
sierte Titration mit einem Probenwechsler
inklusive PC reicht ein kleiner Platz mitten
in der Produktion aus. Wenn dieser ein we-
nig geschiitzt ist, ist das zwar von Vorteil,
aber nicht unbedingt erforderlich.

Zuverlassig und nachvollziehbar

Erfolgt die Bedienung {iber einen PC, so
konnen alle Ergebnisse in einer Datenbank

nachvollziehbar dauerhaft gespeichert
werden. Auch ohne PC koénnen die Ana-
lysenergebnisse jedoch automatisch auf ei-
nem Drucker ausgegeben und dokumen-
tiert werden. Ein Probenwechsler rechnet
sich ab zehn Proben pro Tag in etwa einem
Jahr und sorgt fiir eine gute Reproduzier-
barkeit. Die Bedienung des Titrators erfolgt
direkt am Gerat. Hier wird die Methode ge-
wihlt und die Probenbezeichnung einge-
geben (wenn gewiinscht). Am PC gibt es
meist schon fertig ausgefiillte Probenlisten,
die passende wird ausgewahlt und wie die
Titration am Gerét gestartet. Jede einzelne
Titration lasst sich in der Datenbank nach-
vollziehen und gegebenenfalls wieder
sichtbar machen und neu berechnen.
Richtige und sichere Ergebnisse werden
durch verschiedene Qualitdtssicherungs-
mafSsnahmen erreicht:
®Das Titrationssystem wird vom Herstel-
ler aufgebaut und mit allen Methoden
und den entsprechenden Versuchen im-
plementiert. Ublicherweise wird diese
Dienstleistung schon im Angebot mit
aufgelistet.
* Mindestens ein Anwender wird sorgfal-
tig geschult.

e Fiir jedes Titrier-Reagenz wird ein Stan-
dard bereitgestellt, mit dem der genaue
Gehalt in definierten Zeitraumen tiber-
wacht und nachgewiesen wird, z. B. alle
30 oder 50 Titrationen per zusétzliche Ti-
tration.

¢ Die Elektroden werden in regelmafSigen
Abstianden mit Puffern iberpriift. Die
Priifung wird nachvollziehbar dokumen-
tiert. Werden komplette Titrationskurven
aufgezeichnet und auch gespeichert,
koénnen diese auch zur Bewertung der
Sensorqualitdt herangezogen werden.

¢ Die Richtigkeit der Arbeitsweise wird in
geeigneten Abstdnden, z.B. durch War-
tungsvertrige, iiberpriift. Die Uberprii-
fung der Genauigkeit des Dosiersystems
erfolgt nach der ISO 8655. Ublicher Inter-
vall ist ein Jahr, wenn die Reagenzien re-
gelmafig tiberpriift werden.

¢ Die Genauigkeit der Pipetten wird auch
in definierten Abstanden (etwa alle sechs
Monate) iiberpriift. Das dauert nur eine
halbe Stunde und sichert genaue Ergeb-
nisse.
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