Operating Instructions

Bedienungsanleitung

Mode d‘emploi

Drying Oven
Trocknungsofen
Four de séchage

D0307












Confents

Contents Page
1. INTFOAUCTION ... 3
2. SAFETY MEASUIES .....eerriiiiiiiunrrrrisssssssnr s ssssssssrr e s s sanrr e e r s annr e e e e e s annn e e e e an s annnnn s 3
3. 01T 4T 5
4. INSTAHIATION ... ——————————— 6
4.1 Installing the sample transport aSSemMbBIY ..o 6
4.2 Connecting the tUDING ... 7
4.2.1  GAS ANYING UNIE ..o 7
4.2.2  Gas outlet fubing “cold zone”: connection to the Stop COCK..............cooviviiiiiiiiiiiiin, 8
4.2.3 Gas outlet fubing: connection to the fifrator ... 8
5. Putting int0 OPEration ...........cccccoiiiiiiiiiiiirrrrrrr s 9
5.1 PUIGE GOS fIOW ... 9
5.2 Baking out sample fube and glass DOAt ... 9
53 Heating a SAMPIE 10 AIYNESS ......vviiiiiicii e 10
5.3.1 Infroducing sample with the transport assembly ..., 10
5.3.2 Infroducing sample via the fapered JOiNt ... 11
5.4 Notes on the moisture defermination ..o 12
6. 0 1110 13
6.1 AT PUMP DOX . e 13
7. Error messages and Malfunclions ..........ccccceeiiiiniimmmnse s 14
8. L T (=] T T 15
8.1 ChaNging te FUSES ......oeeiii e 15
8.2 Cleaning the APPAIGIUS .......cooiiii e 15
8.3 Cleaning the SamMPIE TUDE ..........oooiiiiiii 15
8.4 Replacing the SAMPIE TUDE ........oooiiiii 16
8.5 Changing the silica gel and MOIECUIAr SIBVES ..........cccoiiiiriiiiiiiiiii e 16

METTLER TOLEDO DO307 1




Contents

Contents Page
9. Standard and optional eqUIPMENT ............cciiiiiiiiii e 17
9.1 StANAArd EQUIPMENT ... 17
9.2 OPHONAL BQUIPMENT ... 19
10. TECNNICAl UM ..ot e 20
11. Heating temperatures for different SUDSIANCES ..........cccccvmmmmmmmmmmmmmmmmrr s 21

2 METTLER TOLEDO DO307



Introduction

1. Introduction

The METTLER TOLEDO DO307 Drying Oven is used for moisture determination by the Karl Fischer
method for samples where a direct moisture determination is not possible. Examples are insoluble
samples or those whose determination yield false results due to side reactions with the KF reagent. The
oven can also be an alternative fo external extraction. The drying oven can be used together with both the
volumetric and coulometric METTLER TOLEDO Karl Fischer fitrators.

The sample in a glass boat, or in an aluminium foil insert, is slid into a glass tube, where it is heated.
This heating drives off any moisture from the sample in the form of vapor, which is then led from the
glass tube to the KF fitration cell by a stream of purge gas, such as dry air or nitrogen.

In these operating insfructions we explain the functions of the oven; we assume familiarity with the
titrafor used.

2.  Safety measures

The DO307 has been tested for the experiments and infended purposes documented in these Operating
Instructions. However, this does not absolve you from the responsibility of performing your own fests of
the product supplied by us regarding its suitability for the methods and purposes you intend to use it for.
You should therefore observe the following safety measures.

Measures for your protection

— Never place or install objects on or above the apparatus! These could catch fire.

— Avoid heat buildup above the apparatus by leaving a free space of approx.
1 mefer! Readily flammable materials could ignite.

— Never touch, during or after operation, the touch guard of the oven as well as the
flange of the sample inlef, which is attached to the flange ring of the heating fube!
You could burn yourself.

— Ensure that you plug the power cable supplied into a receptacle ouflet that is
grounded! In the absence of grounding, a technical fault could be lethal.

— Switch the apparatus off and disconnect the power cable before you change
blown fuses! An electric shock could be lethal.
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Safety measures

— Never work in an environment subject to explosion hazards! The housing of the
apparatus is not gas tight (explosion hazard due fo spark formation, corrosion
caused by the ingress of gases).

— Never use reactive gases as a purge gas! They could lead to an explosion.

— Check the gas paths and drying tubes for free gas flow ! This prevents buildup of
an overpressure in the titration cell, which could lead to an explosion.

— Open the stop cock before you stop the gas flow, switch off the apparatus or
lower the temperafure! This prevents siphoning back of the titration solution info
the hot drying oven. Failure to do this could result in an explosion hazard.

— When using chemicals and solvents, comply with the instructions of the producer
and the general lab safety rules!

Measures for operational safety

— Use only fuses of the type specified in the Operating Instructions!
— Have the apparatus opened and serviced only by METTLER TOLEDO service!
— Exclude the following environmental influences:
¢ powerful vibrations,
direct sunlight,
atmospheric humidity greater than 75%,
temperatures below 5 °C and above 40 °C,
powerful electric or magnetic fields!
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Overview

3. Overview

D0307 with connection to a titrator and to a pump

i — Sample tube
85 A |L—
g gL
TS LD Touch guard
Gas outlet tubing == g
to titration cell
\\ A."iv - Jacket tube
S T 2
1O /
Q/ REE’.g \ 7 Flanged ring of the
Screw cap T E \‘ \,)/’ sample inlet

[I T g

On/off switch

Display of the actual temperature

Heating control display: , .
lit up until set temperature is reached, flashes Control unit Pump (optional)

at intervals when set temperature reached

Temperature Drying unit
setting

Rear view
Stop cock

Knob fo adjust
orienfation and
height of the
apparatus

Touch guard

Heating fube
Cable of the oven
control

Type label

Socket for connection of an air pump
Power supply connection

Fuse holder
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Installation

4. Installation

4.1 Installing the sample transport assembly

This unit is used to insert the sample into the heated zone of the sample tube.

— Place an aluminium insert into the glass
boat.

Alumi_nium
insert / — Insert the hook of the guide rod info the eye
, of the glass boat.
Glass boat /
S

Guide rod

Magnetic part

— Fully slide back the slider towards the open-
ing of the tube (as illustrafed).

— Carefully infroduce the transport assembly
into the sample fube until the position of the
guide rod is fixed by the atfraction of the
slider.

The boat is now positioned underneath the
tapered joint. You can introduce samples
through the fapered joint.

— Insert a silicon stopper (septum) or NS
stopper into the tapered joint.

— Close the tube with the screw cap as shown.

If you move the slider in towards the oven, the
glass boat will be slid into the heating zone of the
sample tube.
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Installation

4.2 Connecting the tubing

4.2.1 Gas drying unit

As the purge gas used must be 100% dry, we recommend to dry it before if flows into the oven using the
gas drying unif (standard equipment). The drying agents silica gel and molecular sieves shown in the
diagram are not part of the standard equipment; you must connect the connection tubing yourself.

Connection tubing
length 21 cm

Tubing connection for gas

inlef of the oven Connection fubing

length 32 cm length 27 cm
Male stud fittings
Clamping ring 1st bottle: silica gel
. Gas supply to
Connection AL
10 oven . s boftle base
2nd bottle: ool Bypass
molecular sieve < |
Flow meter —
U Gas coupling
|~
\ \l/

— First fill the boﬁlesc:’ Fill the 1st boftle with silica gel whose capacity for water uptake is higher; fill the
2nd bottle with 3 A molecular sieve to trap the remaining water.

— Connect the flow mefer to the 1st bottle with the 27 cm tubing: Press the ends info the quick fit
connectors. In the case of the boftle; make sure to use the connection which leads the gas to the
base of the bottle.

— Connect the Tst boftle and the 2nd bottle with the 21 cm tubing: In the case of the 2nd bottle insert
the tubing in the connection which leads the gas to the base of the botfle.

— Connect the 2nd bottle and the gas inlef.

— To loosen the tubing, press on the clamping
rings with your fingertips and take out the
tubing.

— Connect the hose connector with barbed
fitting to the gas source using fubing.

— Set the gas flow rate (200 — 250 mL/min) on
the flow mefer.

— To detach the hose connector, press the
quick acting coupler in the direction of the
Quick acting coupler arrow.

Hose connector with barbed fitting
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Installation

— Connect the drying unit to the gas inlet of the
sample tube.

4.2.2 Gas outlet tubing “cold zone”: connection to the stop cock

— Connect the stop cock with the gas outlet of
the “cold zone”.

4.2.3 Gas outlet tubing: connection to the titrator

Insulation

Gas outlet

— Push the slot of the coupling of the insulafed
tubing over the gas outlet.

— Screw the tubing nipple info the coupling in
the direction shown so that the coupling is
firmly seated.

— To remove the tubing, turn the nipple counter-
clockwise and pull off the coupling.
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Putting into operation

0. Putting into operation

5.1 Purge gas flow

Gas flow with sfop cock in open position. Gas flow with stop cock in closed position.
This allows purging of the “cold zone” of the This allows purging of the “hot zone” of the
sample tube (back purge). sample fube (cell purge) for moisture transfer.

5.2 Baking out sample tube and glass boat

— Connect the apparatus to the power supply with the power cable.
— Switch the instrument on: The femperature sefting should be “Off” and the sfop cock “open”.
— Set the gas flow rate (200 — 250 mL/min) on the flow meter.

— Purge the “cold zone” of the sample tube for approx. 5 minutes. Meanwhile prepare the fitrator so
that the drift can be measured.

— Baking out the oven and the glass boat:
e Close the stop cock to allow the purging of the “hot zone”.

e Slide the boat to the end of the sample fube and set a temperature of 300 °C. The moisture in
the sample tube is fransferred to the fitrafion cell.

e Wait until the drift has dropped to below 50 ug/min (fime required: approx. 15 minutes).
The system is now free from moisture and ready for measurement.

Notes

1.1f the DO307 has been switched off for a relatively long time, you should always bake ouf the
sample tube and glass boat before the first measurement.

2.1f the DO307 is in daily use, we advise you nof to shut off the purge gas, but simply reduce the
flow rate to approx. 60 mL/min.

3. 0pen the stop cock before you stop the gas flow, switch off the apparatus or lower the temperature!
This prevents siphoning back of the titration solution info the hot drying oven.
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Putting into operation

5.3 Heating a sample to dryness

5.3.1 Introducing sample with the transport assembly

— Set the oven femperature corresponding to the sample. Open the sfop cock to
allow purging of the “cold zone” of the sample fube during heating.

— Affer the set temperature has been reached, close the sfop cock to allow gas
purge via the “hot zone” into the fitration cell of the connected Karl Fischer
titrator. Wait until a stable driff has been reached.

— Place the aluminium insert into the glass boat and weigh the sample therein.

— Open the sfop cock to purge the “cold zone” of the sample tube and remove
the screw cap.

— Insert the sample with the transport assembly info the sample tube, close the
tube with the screw cap and purge the cold zone of the sample tube for ap-
proximately 2...3 minufes.

— Close the stop cock to purge via the hot zone into the fitration cell.

— Affer a stable drift has been reached, start the titration at the titrator and slide
the sample boat to the end of the sample tube. The moisture is then frans- Stop cock open
ferred info the titration cell.

— After completion of the fitration open the stop cock. Pull back the sample boat and allow it to cool
before unscrewing the cap.

— Remove the transport assembly and close the sample tube. Leave the sfop cock open.

*Cold zone”
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Putting into operation

5.3.2 Introducing sample via the tapered joint

If you add your sample via the tapered joint, proceed as follows:
— Open the sfop cock to purge the “cold zone” of the sample tube.

— Weigh the sample (syringe or weighing boat) and either inject it through the silicon stopper (sep-
tum) or take out the stopper and add the sample fo a sample boat positioned below the inlet.

— Close the sftop cock to purge via the “hot
zone” into the titration cell.

— Affer a stable drift has been reached, start the
titration at the titrafor and slide the sample
boat to the end of the sample tube. The
moisture is then transferred into the fitration
cell.

— After completion of the fifration open the stop
cock. Pull back the sample boat and allow it
to cool before unscrewing the cap.

— Remove the transport assembly and close the
sample tube. Leave the stop cock open.

Notes

1.You can heat several samples in the same aluminum insertf to dryness if the sample residues do
not have an adverse effect on the subsequent deferminations.

2.The oven temperature should be as high as possible to liberate moisture quickly from the sample.
However, decomposition, vaporization or sublimation of the sample should be avoided. Heating
temperatures for several samples are listed in Section 11.
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Notes

5.4 Notes on the moisture determination

1. Enter the time required to liberate the moisture from the sample on the fitrafor as a stirring time fo
avoid premature fermination of the titration (applies to volumetric titration). The liberatfion rate
depends on the sample.

2.You should avoid a flow rate higher than 2560 mL/min. If you do nof, the moisture infroduced as
vapor would not be complefely “trapped” by the fifration solution, but would escape as gas from the
titration cell.

3.The tubing which supplies the gas must be immersed in the fitration solution by at least
4 mm! Infroduction of the “hot” vapor into the titration cell causes evaporation of the voldafile frac-
tion of the titration solution from the cell (within 8 hours up fo 30 mL at an oven temperature of
200 °C and a gas flow rate of 200 mL/min).

¢ With coulometric titrafions, you should thus always top up the anolyte solution, with volumetric
titrations with the particular solvent used.

4. For the DL32/DL39 Coulometer we advise replacing the straight drying tube of the generafor elec-
trode by a benf drying fube (see Section 9.2: Optional equipment). This prevents any solvent
condensed on the drying tube from dripping info the catholyte.
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Options

6. Options

6.1 Air pump box

If you wish to use air for purging instead of an inert gas, you can aftach an air pump box (see Section
9.2: Optional equipment) to the standard gas drying unit .

— Switch off the DO307.

— Connect the pump and the flow meter using
the silicon tubing.

— Connect the pump to the oven using the
8-pin cable supplied.

— Switch on the DO307 and set the flow rate on
the flow meter (200 — 250 mL/min).

Switching on the oven also starts the air pump.

Note

Air confains oxygen which at elevafed temperafures and above all with organic compounds, e.g.
polymers and carbohydrates can lead to decomposition!
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Error messages

7.  Error messages and malfunctions

Coded error messages can appear on the femperature display; these and other malfunctions are listed in

the following fable:

Error messages

Cause

Corrective action

El
E2
E3

E4..En

Internal Pt1000 sensor faulty
Board: Hardware fault

Overtemperature protfection
has responded

Call METTLER TOLEDO service
Call METTLER TOLEDO service

Switch apparatus off and then on again; if the

error is again displayed, call METTLER
TOLEDO service

Call METTLER TOLEDO service

Malfunctions

Possible cause

Corrective action

No gas flow in fitration

cell af 200 mL/min

Drift foo high

Moisture content found

less than expected

No temperature display

Oven does not heat up

Subsequent consump-

tion of fitrant too high

Gas inlet/gas outlet
connections not tight

Screw cap nof tight
Titration cell not tight

Gas inlet/gas outlet
connections nof fight

Drying agent for purge gas
exhausted

No purge gas

Discharge tip of the gas
outlet tubing blocked

LED display or board faulty

Cable nof plugged in
Fuse blown

Temperature sef too low
Heating faulty

Titrafion finished too early
Temperature foo low

Check connections

Tighten screw cap, check sealing

See Operating Instructions of the fitrator
Check connections

Replace drying agent in gas drying unit

Check purge gas supply
Clean discharge tip with solvent

Check line voltage and fuses, replace if
need be, otherwise call METTLER TOLEDO
service

Plug into cable socket

Change fuses (see Section 8.1)
Set temperature higher

Call METTLER TOLEDO service
Increase stirring fime

Set higher temperature

14
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Mainfenance

8. Maintenance

8.1 Changing the fuses

Switch off the DO307 and disconnect the power cable!

— Loosen the fuse holder with 2 flat screwdrivers and fake out.
— Replace blown fuses with new ones with the same rating and push the fuse holder back in.

2 fuses:
T2L250V

Fuse holder

8.2 Cleaning the apparatus

The housing of the oven is not splash proof. In case of contamination, it can be cleaned with a cloth
moistened with alcohol.

8.3 Cleaning the sample tube

You can clean the sample fube with chromic acid or other glass cleaning agents.
— To dismantle it, see description in Section 8.4.
— Dry the tube before installation and bake out following installation (see Section 5.2).
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Maintenance

8.4 Replacing the sample tube

— Unscrew the screw cap and remove the
sample transport assembly.

N — Unscrew the holder and remove the spacing
‘‘‘‘‘ ", . ' plate.
— Carefully slide ouf the sample tube.
— Slide the holder from the tube and remove it.
— Install the holder on the new sample fube.
— Carefully slide the sample tube into the oven.
— Screw on the spacing plate and the holder.
Do not tighten the screws too tightly!
— Install the sample transport assembly.

Screw
Sample tube
Spacing plate

Slider

8.5 Changing the silica gel and molecular sieves

¢ You should change the silica gel of the gas drying unit as soon as it starts to turn pink.

¢ You should change the molecular sieves when the driff value of the titrafion solufion is fwo to three
times higher than that with fresh molecular sieves.
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Standard and optional equipment

9. Standard and optional equipment

9.1 Standard equipment

Order No.
1 Drying oven D0307
1 Gas drying unit 51108660
without tubing set (561108676)
1 Set of Operating Instructions in three languages 51710092
English, German, French
1 Power cable in accordance with your order
1 Phillips screwdriver 73071

1 Tubing set with 51108676
e length 210 mm

e length 270 mm

e 2 length 320 mm with coupling

?»/,
1 Gas outlef tubing, insulafed 51107355
// with coupling, length: 500 mm

1 Guide rod 51371101
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Standard and optional equipment

2 Sample boats (glass)

Aluminium insert

1 Screw cap for sample fube

Silicon stopper ST 14.5
(septum)

1 Three-hole adapter
with plug sfoppers
for volumetric titrations

1 Stop cock incl. 2 screws

1 Adapfer for DL32/DL39

Spare fuses
T21L250V

Set of b0

Set of 10

Set of 3

Order No.
see optional equipment

51108649

51191129

23276

23982

51191130

51108761

13873

18
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Standard and optional equipment

9.2 Optional equipment

Order No.
z Sample boat (glass) 51108657

’e;/
jy Sample tube 51371102
Male stud fitting with tail piece adapter 51107375

"i\‘\\‘\\ Connection to gas source
SHY

Air pump box 51108670
1 kg Silica gel 105080
250 g Molecular sieves 3 A 71478
ﬁ Drying tube bent for DL32/DL39 51108639
1 Tube silicon grease 71300

Silicon ]
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Technical data

10. Technical data

Power supply connection
¢ \/oltage

100...120V/200...240V

¢ Admissible voltage fluctuations +610-10%
¢ Frequency 50/60 Hz

e Power consumption 450 W

e Fuses T2L250V
Temperature

e Control range
* Measurement deviation

40 °C...300 °C, steplessly adjustable
5 °C in the middle of the sample tube at 300 °C

Interface

e 8-pin mini DIN socket
for air pump box

24 \IDC unregulated, max. 10 W

Dimensions

e Footprint housing

e Space requirements
e Sample tube

e Effective boat volume
¢ \Weight

width 250 mm, depth 200 mm

max. width 520 mm, height 390 mm, depth 220 mm
diameter 30 mm, length 340 mm

15 cm3

5.5 kg

Ambient conditions

Ambient temperature : 5...40 °C
Humidity 75% af 40 °C

Use indoors

Height up to 2000 m
Overvoltage category I
Pollution degree 2

Materials

¢ Housing

e Sample tube, heating tube,
jacket fube

¢ Flanged rings

¢ (as carrying tubing

e Sample boat

¢ Tubing connections

Sheet steel
Borosilicate glass

Aluminium
Polyamide
Borosilicate glass
Stainless steel

20
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Heating temperatures

11. Heating temperatures for different substances

Substance Heating temperature [°C] Purge gas
o-Polyoxymethylene (POM) ...........ccccciiiiin, 180 .o, No

ABS TESIN ... 160 ..o, No
Calcium carbonate .........ccccocvvviiiiiiiii 100/300 ... air or Ny
Coal, carbon black ..........ccccccvviiiiii 180-200............... No
Copper sulfate ..........coovviiiiiiiii 250 air or N
EPOXide reSin .....coooveeieiiiiii 230 i No
FOITITE .o 200 No

FIOUN oo 150 ..., No

[FON OXIAE ... 300 ... airor Ny
Manganese carbonate...............ccccvviiiiiiiii, 300 . air or Np
Phenol 1eSin .......ooooviiiii e 110 No
Polyamide ..o 140-200................ Ny
Polyacefal ...........cccooiiiii 200 ... No
Polycarbonate (PC) ............ooo oo 160-200 ................ No
Polyethylene (PE) ..........cccccoiiiiiiiiiiii, 140-200................ No
Polyethylene terephthalate (PET) ...............cooo 180-200................ No
Polypropylene (PP) ..., 160-180.............. No
Polystyrene (foamed) ............cccciiiiiiiiiiieee, 130 i, No
Polystyrene (PS) ... 160 oo, No
Polyvinyl alcohol (PVA) .......ccccoiiiiii, 180 o, No
Polyvinyl chloride (PVC) ........cccocooviiiiii, 130 =160 ... No

RICe flOUr ... 150 .. No
RUDDEI ... 150 (i, Ny
Sodium Nifrite ..., 160 oo, No
Sodium sulfite ...........ooooiiii 150 i, Ny
Sodium tarfrate « 2 HoO ..o 200 ... No
Starch (grain, rice, SOJA) .......vvvveeiiiiiiiiiieiieiin 135-1580 ..., No
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Einleitung

1.  Einleitung

Der METTLER TOLEDO Trockenofen DO307 dient der Wasserbestimmung nach Karl Fischer von Proben,
die flr eine direkfe Wasserbestimmung nicht geeignet ist. Beispiele sind unlésliche Proben oder solche,
deren Bestimmung durch Nebenreaktionen mit dem KF-Reagenz falsche Resultate liefern. Der Ofen kann
auch eine Alternative zur externen Extraktion sein. Der Trockenofen kann in Verbindung mit den
volumetrischen und coulometrischen METTLER TOLEDO Karl-Fischer-Titraforen eingesetfzt werden.

Die Probe wird in einem Glasschiffchen oder in einem Aluminiumeinsatz in ein Glasrohr geschoben und
dort erhitzt. Durch Erhitzen wird das in der Probe vorhandene Wasser als Dampf ausgetrieben und mit
einem Spulgasstrom, z.B. getrocknete Luft oder Stickstoff, vom Glasrohr zur KF-Titrierzelle geleitet.

In dieser Bedienungsanleitung erkldren wir die Funktionen des Ofens, Kenntnis des eingesetzten Titrafors
sefzen wir voraus.

2. Sicherheitsmassnahmen

Der DO307 ist fur die Versuche und Bestimmungen geprift, die in dieser Bedienungsanleitung
dokumentiert sind. Dies befreit Sie jedoch nicht von der eigenen Prifung des von uns gelieferfen
Produktes auf seine Eignung fur die von Ihnen beabsichtigten Verfahren und Zwecke. Befolgen Sie
deshalb die folgenden Sicherheitsmassnahmen.

Massnahmen zu Ihrem Schutz

— Legen oder montieren Sie keine Gegenstdnde auf das bzw. Gber dem Gerdit!
Diese konnen sich enfzlnden.

— Vermeiden Sie einen Wdrmestau Uber dem Gerdt durch einen ca. 1 Meter hohen,
freien Raum! Leicht brennbare Materialien kénnen sich entziinden.

— Berthren Sie weder den Berthrungsschufz noch den Befestigungsflansch der
Probenzufiihrung wdhrend und nach dem Betrieb! Sie kdnnen sich verbrennen.

— Vergewissern Sie sich, dass Sie das mitgelieferfe Nefzkabel in eine Steckdose
stecken, die geerdet ist! Ein fechnischer Defekt konnte sonst lebensgefahrlich
sein.

— Schalfen Sie das Gerdf ab und ziehen Sie das Netzkabel aus, bevor Sie defekte
Sicherungen wechseln! Ein elektrischer Schlag wadre lebensgefdhrlich.
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Sicherheitsmassnahmen

— Arbeifen Sie nicht in explosionsgefahrdeter Umgebung! Das Gehduse des Gerdts
ist nicht gasdicht (Explosionsgefahr durch Funkenbildung, Korrosion durch
eindringende Gase).

— Verwenden Sie keine reaktiven Gase als Spulgas! Sie kdnnen zur Explosion
fUhren.

— Uberpriifen Sie die Gaswege und Trockenrohre auf freien Gasfluss! Die Bildung
eines Uberdrucks in der Titrierzelle, der zur Explosion fiihren kann, wird damit
verhindert.

— Offnen Sie den Absperrhahn bevor Sie den Gaszufluss stoppen oder das Gerdt
ausschalten! Die Titrierflussigkeit kann dadurch nicht in den heissen Trockenofen
zurlckgesaugt werden. Eine Unferlassung kann zur Explosion fuhren.

— Beachfen Sie bei der Verwendung von Chemikalien und Losemitteln die Vorschrif-
ten des Herstellers und die allgemeinen Sicherheitsregeln im Labor!

Massnahmen zur Betriebssicherheit

— Verwenden Sie nur Sicherungen des in der Bedienungsanleitung spezifizierten
Typs!

— Lassen Sie das Gerdt nur vom METTLER TOLEDO Service 6ffnen und warten!

— Schliessen Sie folgende Umwelteinflisse aus:
¢ starke Vibrationen,

direkte Sonneneinstrahlung,

Lufffeuchtigkeit Uber 756%,

Temperaturen unfer 5 °C und Uber 40 °C,

starke elekirische oder magnefische Felder!
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Ubersicht

3. Ubersicht

D0307 mit Verbindung zu Titrator und Luftpumpe

i — Probenrohr
= C] -—
ot L "
Gasauslass- i S== Beriihrungsschutz
Schlauch zur
Titrierzelle
Mantelrohr
\\\:
S
Flansch der Proben-
Schraubdeckel Zuftibrung

Ein/Aus Schalfer

Anzeige der Ist-Temperatur

Heizkontrollanzeige:
leuchtet stetig bis Soll-Temperatur erreicht ist

blinkt in Zeitabsténden, wenn Soll-Temperatur
erreicht ist

Riickansicht

Berlihrungsschutz

Heizrohr

Typenschild

Steuergerdt Pumpe (optional)

Temperaturein-  Trockeneinheit
sfellung

Absperrhahn

Knopf, um Rich-
tung und Hohe
des Ofens zu
verstellen

Kabel der Ofen-
sfeuerung

Buchse fiir Anschluss einer Luffpumpe
Netzanschluss

Sicherungshalter
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Installation

4. Installation

4.1 Installation der Probentransporteinheit

Diese Einheit wird zum EinfUhren der Probe in den beheizten Teil des Probenrohrs verwendet.

— Aluminiumeinsatz in ein Glasschiffchen
legen.

Aluminium- .
einsafz / — Den Haken der Schubstange in die Ose des
Glasschiffchens einflhren.

Glasschiffchen

Schubstange

Magnetteil

— Den Schieber ganz zuriick ziehen in Richtung
der Offnung des Probenrohrs.

— Die Probentransporteinheit vorsichtig in das
Probenrohr einflhren, bis die Schubstange
durch die magnetische Anziehung des Schie-
bers fixiert wird.

Das Schiffchen ist unterhalb des Schliff-
stutzens positioniert. Durch den Schliffstutzen
konnen nun Proben zugegeben werden.

— Einen Silikonstopfen (Septum) oder NS
Stopfen auf den Schliffstutzen sefzen.

Wird der Schieber Richtung Ofen bewegt, so wird
das Schiffchen in den beheizten Teil des Proben-
rohrs gebracht.

Schliffstutzen
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Installation

4.2 Die Schiduche anschliessen

4.2.1 Gastrocknungseinheit

Da das verwendete Spulgas 100%ig trocken sein sollte, empfehlen wir, es mit der Gastrocknungseinheit
(Lieferumfang) zu trocknen, bevor es in den Ofen einstromt. Die in der Abbildung gekennzeichneten
Trocknungsmiftel Silikagel und Molekularsieb gehoren nicht zum Lieferumfang; die Verbindungs-
schlduche mussen Sie selbst anschliessen.

Verbindungsschlauch
21 cm lang

Schlauchverbindung zum

Gaseinlass des Ofens Verbindungsschlauch
Ldnge 32 cm

27 cm lang
Einschraubanschlisse
Klemmring 1. Flasche: Silikagel
TS Gasfuhrung bis zum
Anschluss RN i}
2um Ofen ‘ S Flaschen-boden
2. Flasche: ;‘;‘g;;; ; Bypass
Molekularsieb < |
Durchflussmesser —
B Gaskupplung
\ \l/

— Zuerst die Flaschen fullen: Die 1. Flasche mit Silikagel, dessen Kapazitat fur die \Wasseraufnahme
hoher ist; die 2. Flasche mit Molekularsieb 3 A, das die restliche Feuchtigkeit aufnimmt.

— Den Durchflussmesser und 1. Flasche mit dem 27 cm langen Schlauch verbinden: Die Enden in
die Einschraubanschltsse dricken; bei der Flasche in den Anschluss, der das Gas bis zum Fla-
schenboden fihrt.

— Die 1. und 2. Flasche mitf dem 21 cm langen Schlauch verbinden: Bei der 2. Flasche den
Schlauch in den Anschluss stecken, der das Gas bis zum Flaschenboden fuhrt.

— Die 2. Flasche und den Gaseinlass verbinden.

— Um die Schlduche wieder zu 16sen, mit den
Fingerspitzen auf die Klemmringe dricken
und die Schlduche herausziehen.

— Die Stecktulle durch einen Schlauch mit der
Gasquelle verbinden.

— Am Durchflussmesser den Gasdurchfluss
einstellen (200 — 250 mL/min).

— Um die Stecktulle zu l6sen, die Schnell-
Steckitille kupplung in Pfeilrichtung driicken.

Schnellkupplung
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Installation

— Die Gastrocknungseinheit mit dem Gasein-
lass des Probenrohrs verbinden.

4.2.2 Gasauslass-Schlauch “kalte Zone”: Verbindung zum Absperrhahn

— Absperrhahn mit dem Gasauslass “kalte
Zone” verbinden.

4.2.3 Gasauslass-Schlauch: Verbindung zum Titrator

— Die Kerbe der Kupplung des isolierten
Schlauches Uber den Gasauslass schieben.

— Den Schlauchnippel in der angezeigten
Richtung in die Kupplung einschrauben, so
Gasauslass dass diese festsitzt.

— Um den Schlauch abzunehmen, den Nippel
in Gegenrichtung aufdrehen und die Kupp-
lung abziehen.

— Das andere Schlauchende in den Stopfen des
entsprechenden Titrators stecken (siehe Kap.
9.1: Lieferumfang).

Isolation
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Inbetfriebnahme

5. Inbetriebnahme

5.2 Spiilgasfluss

Gasfluss mit gedffnetem Absperrhahn. Dies er- Gasfluss mit geschlossenem Absperrhahn. Dies
moglicht die Spulung der “kalten Zone” des ermoglicht die Spdlung der “heissen Zone” des
Probenrohrs (Ruckspulung). Probenrohrs (Zellenspulung) fur den Gasfluss

zur Titrierzelle.

5.2 Probenrohr und Glasschiffchen ausheizen

— Das Gerdt durch das Netzkabel mit dem Netz verbinden.

— Das Gerdf einschalten, wobei die Temperatureinstellung auf “Off” stehen und der Absperrhahn
geoffnet sein sollte.

— Den Gasdurchfluss am Durchflussmesser auf 200 — 250 mL/min einstellen.

— Die “kalte Zone” des Probenrohrs etwa 5 Minufen spulen. Gleichzeitig Titrator vorbereiten, so dass
die Drift gemessen werden kann.

— Den Ofen und das Glasschiffchen ausheizen:
¢ Absperrhahn schliessen. Dies ermdglicht die Spulung der *heissen Zone” des Probenrohrs.

¢ Das Schiffchen an das Probenrohrende schieben und eine Temperatur von 300 °C einstellen.
Die Feuchtigkeit wird in die Titrierzelle transportiert.

e \Warten, bis die Drift unfer 50 ug/min gefallen ist (Dauer: ca. 15 Minuten).
Das System gilt jetzt als “wasserfrei” und messbereit.

Hinweise

1. Wenn der DO307 flr Idngere Zeit abgeschaltet war, sollten Sie Probenrohr und Glasschiffchen
jeweils vor der ersten Messung wieder ausheizen.

2.\Wenn Sie den DO307 taglich einsetzen, empfehlen wir, das Spulgas nicht abzustellen, sondern
den Durchfluss auf ca. 60 mL/min herabzusetzen.

3.0ffnen Sie den Absperrhahn bevor Sie den Gaszufluss stoppen oder das Gerdt ausschalten! Die
Titrierflussigkeit kann dadurch nicht in den heissen Trockenofen zurtickgesaugt werden.
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Inbetriebnahme

5.3 Eine Probe ausheizen

5.3.1 Probe mit Probentransporteinheit einfiihren

— Die Ofentemperatur der Probe entsprechend einstellen.

— Wenn die eingestellte Temperatur erreicht ist, den Absperrhahn schliessen so
dass der Gasfluss Uber die “heisse Zone” des Probenrohrs in die Karl-Fischer
Titrierzelle erfolgt. Warten bis die Drift einen stabilen Wert erreicht hat.

— Aluminiumeinsatz in ein Glasschiffchen legen und die Probe einwdgen.

— Den Absperrhahn 6ffnen um die “kalfe Zone” des Probenrohrs zu spulen. Den
Schraubdeckel entfernen.

— Die Probentransporteinheit in das Probenrohr einfiihren, Das Probenrohr mit
dem Schraubdeckel schliessen und die “kalte Zone” fur etwa 2...3 Minufen
spulen.

— Absperrhahn schliessen so dass der Gasfluss Uber die “heisse Zone” des
Probenrohrs in die Karl-Fischer Titrierzelle erfolgt.

— Wenn eine stabile Drift erreicht ist die Titrafion im Titrafor starten und das
Schiffchen an das Ende des Probenrohrs schieben. Die Feuchtigkeif wird in die
Titrierzelle Uberfuhrt.

— Wenn der Endpunkt der Titration erreicht ist den Absperrhahn 6ffnen. Das
Schiffchen zurtckziehen und abkihlen lassen, bevor der Schraubdeckel abgeschraubt wird.

— Probentransporteinheit enffernen und Probenrohr wieder verschliessen. Den Absperrhahn gedffnet
lassen.

Absperrhahn offen

“Kalte Zone”
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Inbetfriebnahme

5.3.2 Probe iiber den Schliffstutzen einfiihren

Wenn die Probe Uber den Sfutzen zugegeben werden soll, wird folgendermassen vorgegangen:
— Den Absperrhahn 6ffnen um die “kalte Zone” des Probenrohrs zu splen.

— Probe wiegen (Spritze oder Wdageschiffchen) und entweder durch den Silikonstopfen (Septum)
einspritzen oder den Stopfen abnehmen und die Probe zugeben.

— Den Absperrhahn schliessen, so dass der
Gasfluss Uber die “heisse Zone” des Proben-
rohrs in die Karl-Fischer Titrierzelle erfolgt.

— Wenn eine stabile Drift erreicht ist, die Titrati-
on am Titrator starfen und das Schiffchen an
das Ende des Probenrohrs schieben. Die
Feuchtigkeit wird in die Titrierzelle transpor-
tiert.

— Wenn der Endpunkt der Titration erreicht ist,
den Absperrhahn 0Offnen. Das Schiffchen
zurtickziehen und abkuhlen lassen, bevor der
Schraubdeckel abgeschraubt wird.

— Probenfransporteinheit entfernen und Proben-
rohr wieder verschliessen. Den Absperrhahn
geoffnet lassen.

Hinweise

1.Sie kdnnen mehrere Proben im gleichen Aluminiumeinsatz ausheizen, falls Probenrlckstande
nachfolgende Bestimmungen nicht beeintrdchtigen.

2. Die Ofenfemperatur sollte moglichst hoch sein, um das Wasser aus der Probe schnell freizusetzen.
Zersetzung, Verdampfung oder Sublimation der Probe sind jedoch zu vermeiden.
Ausheiztemperatfuren flr einige Substanzen sind in Kap. 11 aufgefihrt.
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Hinweise

5.4 Hinweise filr die Wsserbestimmung

1. Die zur Freisetzung des Wassers aus der Probe bendtigte Zeit geben Sie am Titrafor als Ruhrzeit
ein, um einen verfrhten Titrafionsabbruch zu vermeiden (gilf fur die volumetrische Titration). Die
Freisefzungsgeschwindigkeit hangt von der Probe ab.

2.Einen hoheren Durchfluss als 250 mL/min sollten Sie vermeiden. Dadurch wurde das als Dampf
eingefuhrte Wasser nicht vollstdndig von der Titrierlosung “aufgefangen”, sondern wirde als Gas
aus der Zelle enfweichen.

3. Der das Gas einfihrende Schlauch muss mindestens 4 mm in die Titrierlésung einfauchen! Durch
die Uberleitung des “heissen” Dampfes in die Titrierzelle verdampft der leichtfliichtige Anteil der
Titrierlosung aus der Tifrierzelle (innerhalb von 8 Stunden bis zu 30 mL bei einer Ofentemperatur
von 200 °C und einem Gasdurchfluss von 200 mL/min).

¢ Bei coulometrischen Titrationen sollten Sie deshalb jeweils die Anolytlésung nachfillen, bei
volumetrischen Titrationen das eingesefzte Losemittel.

4. Fur das Coulometer DL32/DL39 empfehlen wir, das Trockenrohr der Generatorelekirode durch ein
gekrimmtes Trocknungsrohr zu ersefzen (siehe Kap. 9.2: Fakultafives Zubehdr). Dadurch kann am
Trockenrohr kondensierendes Losemittel nicht in den Katholyten fropfen.
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Optionen

6. Optionen

6.1 Luftpumpen-Box

Wenn Sie Luft anstatt Inertgas zur Spilung einsetzen wollen, kdnnen Sie eine Luftpumpen-Box an die
Gastrocknungseinheit anschliessen (siehe Kap. 9.2: Fakultatives Zubehor).

— Den DO307 ausschalten.

— Pumpe und Durchflussmesser mit dem
Silikonschlauch verbinden.

— Pumpe und Ofen mit dem 8-Pin Kabel ver-
binden.

— Den DO307 einschalten und am Durchfluss-
messer den Gasdurchfluss einstellen
(200 — 250 mL/min).

Mit dem Einschalfen des Ofens Iduft auch die
Luftpumpe. Die Luft wird Uber die Schlduche in
den Ofen gepumpt.

Achtung

Luft enthdlt Sauerstoff, der bei hoheren Temperaturen vor allem bei organischen Substanzen, z.B.
Polymeren zur Zersetzung fuhren kann!
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Fehlermeldungen

7. Fehlermeldungen und Storungen

Auf der Temperaturanzeige kdnnen codierfe Fehlermeldungen erscheinen; diese und sonstige Storungen

sind in der folgenden Tabelle aufgefihrt:

Fehlermeldungen

Ursache

Abhilfe

El Interner Pt1000-Fuhler defekt METTLER TOLEDO-Service anfragen
E2 Print: Hardware-Fehler METTLER TOLEDO-Service anfragen
E3 Ubertemperaturschutz hat Gerdt aus- und wieder einschalten; wenn
angesprochen der Fehler danach wieder angezeigt wird,
METTLER TOLEDO-Service anfragen
E4...En METTLER TOLEDO-Service anfragen
Storungen Magliche Ursache Abhilfe

Kein Gasfluss in Titrier-
zelle bei 200 mL/min

Drift zu hoch

Gefundener Wasser-
gehalt tiefer als erwartet

Keine Temperatur-
Anzeige

Ofen heizt nicht

Nachverbrauch des
Titriermittels zu hoch

Gasein/Gasauslass-
Anschlisse undicht

Schraubdeckel nicht dicht

Titrierzelle undicht
Gasein/Gasauslass-
AnschlUsse undicht

Trocknungsmittel far Spilgas
verbraucht

Splilgas fehlt

Ausstrémspitze des
Gasauslass-Schlauchs
verstopft

LED-Anzeige oder Print
defekt

Kabel nicht eingesteckt
Sicherung defekt
Temperatur zu tief eingestellt
Heizung defekt

Titration zu frih beendet
Temperatur zu tief

Anschltsse prifen

Schraubdeckel anziehen, Dichtung Uberprifen

Siehe Bedienungsanleitung des Titrators
Anschlisse prifen

Trocknungsmittel in Gastrocknungseinheit
erneuern

Spilgasversorgung prifen
Ausstromspitze mit Losemittel reinigen

Nefzspannung und Sicherungen kontrollieren
und eventuell ersetzen, sonst METTLER
TOLEDO-Service anfragen

Kabelbuchse einstecken

Sicherungen wechseln (siehe Kap. 8.1)
Temperatur hoher einstellen

METTLER TOLEDO-Service anfragen
Rihrzeit verldngern

Hohere Temperatur einstellen

14
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Wartung

8. Wartung

8.1 Die Sicherungen wechseln

Den D0O307 ausschalten und das Netzkabel herausziehen!

— Den Sicherungshalter mit 2 flachen Schraubenziehern I6sen und herausziehen.
— Die defekten Sicherungen mit neuen des gleichen Typs ersefzen und den Sicherungshalter wieder
einschieben.

2 Sicherungen:
T2L250V

Sicherungshalter

8.2 Das Gerdt reinigen

Das Gehduse des Ofens ist nicht spritzwasserdichf. Bei Verschmutzung konnen Sie es mit einem
alkoholfeuchten Lappen reinigen.

8.3 Das Probenrohr reinigen

Das Probenrohr konnen Sie mit Chromschwefelsdure oder anderen Glasreinigungsmitteln reinigen.
— Um es zu demontieren, siehe die Beschreibung in Kap 8.4.
— Das Rohr vor der Installation trocknen und nach der Installation ausheizen (siehe Kap. 5.2).
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Wartung

8.4 Das Probenrohr ersetzen

— Schraubdeckel abschrauben und die
Transporteinheit entfernen.

R — Halfer abschrauben und Metallpldftchen
.... Al entfernen.

Sehrauben Probenrohr — Das Probenrohr vorsichfig herausziehen.
ol C!J\‘/rltiﬁélr_l — Den Halter Uber das Rohr schieben und

entfernen.
— Den Halter auf das neue Rohr schieben.

— Vorsichtig das neue Rohr in den Ofen einfih-
ren.

— Halfer und Metallplattichen festschrauben.
Schrauben nicht zu stark anziehen!

— Die Probentransporteinheit in das Probenrohr
einsetzen.

Schieber

8.5 Silikagel und Molekularsieb wechseln

¢ Das Silikagel der Gastrocknungseinheit sollfen Sie wechseln, sobald es sich rosa farbf.

¢ Das Molekularsieb sollten Sie wechseln, wenn der Driftwert der Titrierlosung zwei- bis dreimal hoher
ist als mit frischem Molekularsieb.
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Zubehor

9. Zubehor

9.1 Lieferumfang

Bestell-Nr.
1 Trockenofen D0307
1 Gastrocknungseinheit 51108660
ohne Schlauchset (51108676)
1 Bedienungsanleitung dreisprachig 51710092
deutsch, englisch, franzosisch
1 Netzkabel gemadass Ihrer Bestellung
1 Kreuzschlitz-Schraubenzieher 73071
?»/,
1 Schlauchset 51108676
e Ldnge 210 mm
(\ e Ldnge 270 mm
e 2 Ldnge 320 mm mit Kupplungen
1 Gasauslass-Schlauch isoliert 51107355
/ mit Kupplung, Ldnge: 500 mm
% 1 Schubstange 51371101
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Zubehor

Bestell-Nr.
2 Glasschiffchen siehe fakultatives Zubehor
Aluminiumeinsatz Set & 50 Stiick 51108649
1 Schraubdeckel fir Probenrohr 51191129
Silikonstopfen: NS 14,5 Sef a 10 Stiick 23276
(Septum)
1 Dreiloch-Adapter 23982
mit Verschluss-Stopfen
far volumetrische Titrafionen
1 Absperrhahn 51191130
1 Gaseinlass-Stopfen fur DL32/DL39 51108761
Ersatz-Sicherungen Sef a 3 Stick 13873

T2L250V

18
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Zubehor

9.2 Fakultatives Zubehor

Bestell-Nr.
z Glasschiffchen 51108657

’ee/
jy Probenrohr 51371102
N Einschraubanschluss mit Schraubtlle 51107375

'.ﬁ\‘\\w‘ Anschluss an Gasquelle
SV

Luftpumpen-Box 51108670
1 kg Silikagel 105080
250 g Molekularsieb 3 A 71478
ﬁ Trocknungsrohr gekrimmt flr DL32/DL39 51108639
1 Tube Silikonfett 71300

Silicon :|
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Technische Daten

10. Technische Daten

Netzanschluss
e Spannung

100...120V/200...240V

e /uldssige Spannungsschwankungen  +6 bis —10%
* Frequenz 50/60 Hz

¢ Leistungsaufnahme 450 W

e Sicherungen T2L250V
Temperatur

¢ Regelbereich
¢ Messabweichung

40 °C...300 °C, stufenlos einstellbar
5 °C in der Mitte des Probenrohrs bei 300 °C

Schnittstelle
¢ 8 pol Mini-Din-Buchse
fur Luffpumpen-Box

24 \IDC ungeregelt, max. 10 W

Abmessungen

¢ Standfliche Gehduse
Raumbedarf

Probenrohr

Nutzbares Schiffchenvolumen
Gewicht

250 mm breit, 200 mm tief

max. 520 mm breit, 390 mm hoch, 220 mm fief
30 mm Durchmesser, 340 mm lang

15 cm3

5,5 kg

Umgebungsbedingungen

Umgebungstemperatur: 5...40 °C
Feuchtigkeit 75% bei 40 °C
Verwendung in Innenrdumen
Hohe bis 2000 m
Uberspannungskategorie I
Verschmutzungsgrad 2

Materialien

e (Gehduse

e Probenrohr, Heizrohr, Mantelrohr
¢ Flanschringe

e Gasfluhrende SchlGuche

¢ (Glasschiffchen

e Schlauchtullen

Stahlblech
Borosilikat-Glas
Aluminium
Polyamid
Borosilikat-Glas
Rostfreier Stahl

20
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Heiztemperaturen

11. Heiztemperatur fiir verschiedene Sustanzen

Substanz Heiztemperatur [°C] Spiilgas
a-Polyoxymethylen (POM) ...........ccccceiiii 180 oo, No
ABS-HOIZ......ooooiiiiiii 160 ., Ny
Calciumecarbonal ... 100/300 ... Luft oder Ny
EISENOXIA ...vvvviiiiiee e 300 ... Luft oder Ny
EPOXIANQIZ ... 230 .. No

FOITIE Lo 200 . No

GUMIMI e 150 i, Ny

Kohle, RUSS ...........coooviiiiiii 180-200............... N,
Kupfersulfat ... 250 ..., Luft oder Ny
Mangancarbonat ............ccoooii 300 . Luft oder N,
MENI L. i 150 .. N»
NatriUMNItTit .. 160 oo, No
NQtriUMSUIit ... 150 i, Ny
di-Natfriumfartrat « 2 HoO ..o, 200 ..., N,
Phenolnarz ... 110 No
Polyamid ..o 140-200................ No
Polyacetal ............cccoo 200 . No
Polycarbonat (PC) ... 160-200............... No
Polyethylen (PE) ..............ccci 140-200............... N,
Polyethylenterephthalaf (PET) .........cccooooeeeiiiii. 180-200................ No
Polypropylen (PP) ... 160-180............... No
Polystyrol (geschdumt) ..........ccccooiiiiiiiinnn, 130 o, No
Polystyrol (PS) ..., 180 o, No
Polyvinylalkohol (PVA) ... 150 o, Ny
Polyvinylchlorid (PVC) ..o 130-160................ N,
REISMENI .. ... 160 oo, No

Starke (Getreide, Reis, SOJA) ....vvvvvvvvviiiiiiiiiiiiee, 1356-150.............. No
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Introduction

1. Introduction

Le four de séchage METTLER TOLEDO DO307 permet de déterminer la feneur en eau des échantillons
selon la méthode Karl Fischer. Il est utilisé dans les cas ou une mesure directe est impossible, par
exemple, pour les échantillons non solubles ou pour les échantillons dont les résultats sont faussés par
des reéactions secondaires avec le réactif KF. Le four peut également constituer une solution de
remplacement pour I'extraction externe. Le four de séchage peut étre utilisé conjoinfement avec les
titrateurs Karl-Fischer volumétriques et coulométriques de METTLER TOLEDO.

L'échantillon, placé dans une nacelle en verre ou dans un creuset métallique, est introduit dans un
tube en verre, ou il est chauffé. L'eau de I'échantillon, dégagée sous forme de vapeur, est alors
entrainée par un gaz de balayage, par exemple de I'air sec ou de I'azofe, du tube de verre vers la
cellule de fitrage KF.

Ce mode d'emploi décrit les fonctions du four. L'usage du titrafeur utilisé est supposé connu.

2. Mesures de sécurité

Le DO307 a ete contrdlé en vue des essais ef usages prévus, décrits dans ce mode d’emploi. Ceci ne
décharge cependant pas |'ufilisateur de s'assurer que le produit livré est approprié aux procédés et
objectifs envisagés. En conséquence, respecter les consignes de securité suivantes :

Pour la sécurité de I'utilisateur

— Ne rien poser sur I'appareil, ne rien installer au-dessus ! Les objets pourraient
s'enflammer.

— Laisser un espace de 1 mefre environ au-dessus de I'appareil pour éviter tout
accumulation de chaleur! Les matériaux facilement inflammables pourraient
brdler.

— Ne pas toucher la grille de protection ni la bride de fixation du fube porfe-échan-
tillon pendant et apres le fonctionnement de I'appareil! Risque de brdlure.

— S'assurer que le cable d'alimentation fourni avec I'appareil est enfiché dans une
prise reliée a la terre! Un défaut fechnique pourrait provoquer des accidents
mortels.

— Mettre I'appareil hors fension et retirer le c@ble d'alimentation avant de changer
un fusible défectueux! Risque d'électrocution.
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Mesures de sécurité

— Ne pas travailler pas dans une afmosphere explosible! Le boitier de I'appareil
n‘est pas étanche aux gaz (risque d’explosion par étincelles, de corrosion par
pénétration de gaz).

— Ne pas ufiliser pas de gaz de balayage réactif! I pourrait provoquer une explosion.

— Veérifier la libre circulation du gaz dans les conduites et dans les cartouches de

dessicatif! Ceci permet d'éviter une éventuelle surpression dans la cellule de
titrage, ce qui pourraif engendrer une explosion.

— Ouvrir la vanne d'arrét avant d'arréfer I'arrivée de gaz ou avant de mettre I'appa-
reil hors tension! La solution de titfrage ne pourra ainsi pas étre aspirée dans le
four de séchage chaud. Une négligence pourrait entrainer une explosion.

{

— Respecter lors de I'emploi de produits chimiques et de solvants les instructions
du fabricant ainsi que les consignes generales de sécurité en laboratoire!

Pour la sécurité de fonctionnement

— N'utiliser que des fusibles du modele spécifié dans le mode d'emploi!

— Confier la maintenance de I'appareil exclusivement au service apres-vente
METTLER TOLEDO!

— Eviter les conditions environnantes suivantes:
e vibrations importantes,
e exposition au soleil,
e faux d’humidité supérieur a 75%,
e fempératures inférieures a 5 °C et supérieures a 40 °C,
e champs électriques et magnétiques importants !
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Vue d'ensemble

3. Vue d'ensemble

Raccordement du DO307 au titrateur et a la pompe a air

tube porte-échantillon

OS]

tuyau de sortie S
du gaz vers la
cellule de fitrage

\Q:

grille de profection

tube enveloppe

bride d'entrée de

bouchon vissé

interrupfeur principal

affichage de la température effective

voyant de contréle du chauffage: unité de

allumé jusqu'a ce que la température de commande

consigne soit afteinte, clignotant lorsque .

la température de consigne est atteinte reglage de la
temperature

Vue de l'arriére

grille de profection

tube chauffant

plaque signalétique

raccord pour pompe @ qir

connecteur pour cdable d'alimentation

porte-fusible

['échanitllon

II 7 k @(

pompe (en option)

unité de
dessiccation

vanne d'arrét

bouton de réglage
de la hauteur et
de I'orientation du
four

cdble de com-
mande du four
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Installation

4. Installation

4.1 Installation de I'unité de transport de I'échantilion

Cefte unité est employée pour l'introduction de I'échantillon dans la partie chauffée du tube porte-
échantillon.
— Poser le creuset en aluminium dans une
nacelle en verre.

creuset en . o ) _
aluminium — Introduire I'extremité courbée de la tige dans
I'oeillet de la nacelle en verre.

nacelle en
verre

tige

partie mag-
nétique

— Tirer completement le coulisseau dans le
sens de I'ouverture du tube porte-échantillon.

— Insérer avec précaution I'unité de transport
d'echantillon dans le tube porte-échantillon
jusqu'a ce que la tige soit fixée par I'aftrac-
tion magnétique du coulisseau.

La nacelle se frouve sous le manchon rodé
par lequel I'échantillon peut étre infroduit.

— Fermer le manchon par un bouchon en
silicone (septum) ou un bouchon & rodage
normalise.

Pousser le coulisseau vers le four pour amener
la nacelle dans la partie chauffée du tube porte-
échantillon.

manchon
rodé
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Installation

4.2 Branchement des tuyaux

4.2.1 Unité de dessiccation

Le gaz de balayage doit étre absolument sec. Nous recommandons par conséquent de le secher dans
I'unité de dessiccation (fournie avec I'appareil) avant qu'il ne pénetre dans le four. Les dessiccateurs
indiqués sur la figure, le silicagel et le tamis moléculaire, ne sont pas compris dans la livraison; les
tuyaux de raccordement doivent étre raccordés par I'utilisateur.

tuyau de
21 cm
fuyau de raccordement ¢
I'arrivée de gaz du four fuyau de
longueur 32 cm 27 om

raccords @ vis

bague de blocage flacon 1: silicagel
. TS arrivée du gaz au
raccord relie WE fond du fla%on
au four oy b
flacon 2: tamis s ypass
moléculaire < |
débitmetre —

\ raccord rapide

\(\

— Remplir tout d'abord les flacons : le premier de silicagel, dont la capacité d'absorption est plus
importante, le deuxieme de famis moléculaire 3 A pour I'absorption de I'humidité résiduelle.

— Relier le débitmetre et le 1¢"flacon avec le tuyau de 27 cm: enfoncer les exirémités dans les rac-
cords filetés. Au niveau de la bouteille, ufiliser le raccord qui améne le gaz au fond du flacon.

— Relier les flacons 1 et 2 avec le tuyau de 21 cm: infroduire le tuyau dans le raccord du flacon 2
qui amene le gaz au fond du flacon.

— Relier le flacon 2 a I'arrivée de gaz.

— Pour refirer les tuyaux, appuyer avec les
doigfs sur la bague de blocage puis firer.

— Raccorder par un tuyau I'embout du raccord
rapide a la source de gaz.

— Régler le débit sur le débitmetre (200 —
250 mL/min).

— Pour refirer le tuyau, pousser le raccord
rapide dans le sens de la fleche.

embouf cannelé

raccord rapide
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Installation

— Raccorder I'unité de dessiccation a I'arrivée
de gaz du tube porte-échantillon.

: raccordement a la vanne d'arrét

— Raccorder la vanne d'arrét a la sortie de gaz
“zone froide”.

4.2.3 Tuyau de sortie de gaz: raccordement au titrateur

Isolation

sorfie de gaz

— Glisser I'encoche du raccord du fuyau isolé
sur la sortie de gaz.

— Visser dans le sens indiqué I'embout pour
tuyau dans le raccord de fagon a fixer ce
dernier.

— Pour refirer le fuyau, tourner dans le sens
inverse et refirer le raccord.

— Inserer I'autre extrémité du tuyau dans le
bouchon correspondant du titrateur (voir
chap. 9.1: Equipement fourni).
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Mise en service

5. Mise en service

5.2 Flux du gaz de balayage

Flux de gaz lorsque la vanne d'arrét est ouverte. Flux de gaz lorsque la vanne d'arrét est fermée.
Ceci permet le balayage de la “zone froide” du Ceci permet le balayage de la “zone chaude” du
tube porte-échantillon (‘rétfrobalayage”). tube porte-échantillon (balalyage de la cellule)

pour le flux de gaz vers la cellule de fitrage.

5.2 Chauffage du tube porte-échantillon et de la nacelle en verre

— Connecter I'appareil au secteur a I'aide du céble d'alimentation .
— Mefire I'appareil sous tension, la température étant réglée sur “Off et la vanne d'arréf ouverte.
— Régler le débit de gaz a 200 — 250 mL/min sur le debitmetre.

— Balayer la “zone froide” du tube porte-échantillon pendant 5 minutes environ. Préparer en méme
temps le fitrateur de sorte que la dérive puisse étre mesurée.

— Chauffer le four et la nacelle en verre :
e Fermer la vanne d'arrét. Ceci permet le balayage de la “zone chaude” du tube porte-échantillon.

e Amener la nacelle contre I'extrémité du tube porte-échantillon et régler la fempérature sur 300 °C.
L'humidité est fransportée dans la cellule de titrage.

e Attendre que la dérive soit inférieure @ 50 ug/min (durée approximative : 15 minufes).
Le systeme est alors considéré étre “exempt d'eau” et prét pour la mesure.

Remarque

1.Chauffer le tube porte-échantillon et la nacelle en verre avant la premiere mesure lorsque le DO307
est resté longfemps hors fension.

2.1l est recommandé de ne pas arréter le balayage de gaz lorsque le DO307 est utilisé quotidienne-
ment mais de diminuer le débit @ 60 mL/min environ.

3. Ouvrir la vanne d'arrét avant d'arréfer I'arrivée de gaz ou de mefire I'appareil hors tension ! De cetfe
maniere, les solutions de fitrage ne peuvent pas étre aspirées dans le four de séchage chaud.
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Mise en service

5.3 Chauffage d'un échantillon

5.3.1 Introduction de I'échantillon @ I'aide de I'unité de transport

— Régler la température du four en fonction de I'échantillon.

— Lorsque la température définie est atteinte, fermer la vanne d'arrét afin que le
flux de gaz arrive dans la cellule de titrage Karl-Fischer en passant par la
*zone chaude” du tube porte-échantillon. Attendre que la dérive qit afteint une
valeur stable.

— Poser le creuset en aluminium dans une nacelle en verre puis peser I'échan-
tillon.

— Ouvrir la vanne d'arrét afin de balayer la “zone froide” du tube porte-échan-
tillon. Dévisser le bouchon.

— Introduire I'unité de fransport dans le tube porte-échantillon. Fermer le tube
porte-échantillon & I'aide du bouchon vissé puis balayer la *zone froide”
pendant 2 a 3 minufes.

— Fermer la vanne d'arrét afin que le flux de gaz arrive dans la cellule de fitrage
Karl-Fischer en passant par la “*zone chaude” du tube porte-échantillon.

— Lorsque la deérive est stable, démarrer le titrage sur le titrateur et pousser la
nacelle contre I'exirémité du tube porte-échantillon. L'humidité est amenée
dans la cellule de fitrage.

— Lorsque le point final du titrage est atteint, ouvrir la vanne d'arrét. Tirer la nacelle vers I'arriere et
laisser refroidir avant de dévisser le bouchon.

— Retirer 'unité de fransport et refermer le fube porte-échantillon. Laisser la vanne d'arrét ouverte.

Vanne d'arrét ouverte

“zone froide”
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Mise en service

5.3.2 Introduction de I'échantillon par le manchon rodé

Introduire I'échantillon par le manchon de la maniére suivante:
— Ouvrir la vanne d'arrét pour balayer la “zone froide” du tube porte-échantillon.

— Peser I'échantillon (la seringue ou la nacelle de pesage) puis l'injecter par le bouchon en silicone
(septum) ou retirer le bouchon et infroduire I'échantillon.

— Fermer la vanne d'arrét afin que le flux de
gaz arrive dans la cellule de titrage Karl-
Fischer en passant par la “zone chaude” du
tube porte-échantillon.

— Lorsque la dérive est stable, démarrer le
titrage sur le fitrateur et pousser la nacelle
contre |'extrémité du tube porte-échantillon.
L'humidité est amenee dans la cellule de
titrage.

— Lorsque le point final du titrage est afteint,
ouvrir la vanne d'arrét. Tirer la nacelle vers
I'arriere et laisser refroidir avant de dévisser
le bouchon.

— Retirer 'unité de fransport et refermer le tube
porte-échantillon. Laisser la vanne d'arrét
ouverte.

Remarque

1. Plusieurs échantillons peuvent étre chauffés dans le méme creuset en aluminium si les résidus
d'échantillons n'alterent pas les déterminations suivantes.

2.La température du four doit ére aussi élevée que possible afin de libérer rapidement I'eau de
I'échantillon. Il faut toutefois éviter une décomposition, évaporation ou sublimation de I'échantillon.
Les températures de chauffage de quelques substances sont indiquées dans le chapitre 11.
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Remarques

5.4 Remarques sur la détermination de la teneur en eau

1. Afin d'éviter un arrét prematuré du titrage (applicable au titrage volumétrique), entrer sur le titrateur
un temps d'agitation correspondant a la durée nécessaire pour chasser I'eau de I'échantillon. La
vitesse d'évaporation de I'eau dépend de I'échantillon.

2. Eviter d'utiliser des débits de gaz supérieurs @ 250 mL/min. L'eau arrivant sous forme de vapeur ne
pourrait pas étre completement “piégee” par la solution de fitrage et s'échapperait de la cellule sous
forme gazeuse.

3.Le tuyau d'arrivée de gaz doit &tre immergé de 4 mm au minimum dans la solution de fitrage! La
vapeur “chaude” arrivant dans la cellule de fitrage évapore les composants volatiles de la solution
de titrage (jusqu'a 30 mL en 8 heures pour une température du four de 200 °C et un débit de gaz
de 200 mL/min).

e Compléter par conséquent I'anolyte employé pour les titrages coulométriques ef le solvant
employé pour les titrages volumétriques.

4. Pour le coulometre DL32/DL39, il est recommandé de remplacer la carfouche linéair de desséchant
de la electrode du generateur par une tube dessicator coudet (voir chap. 9.2: Accessoires faculfa-
tifs). De cefte facon, le solvant condensé sur la cartouche ne peut pas goutter dans le catholyte.
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Options

6. Options

6.1 Pompe a air

|l est possible d'utiliser de I'air au lieu d'un gaz inerfe pour le balayage. A cet effef, raccorder la pompe
@ qir a I'unité de dessiccation (voir chap. 9.2: Accessoires facultatifs).

— Mettre le DO307 hors tension.

— Raccorder la pompe au débitmetre par un
tuyau en silicone.

— Raccorder la pompe au four @ I'aide du cdble
a 8 contacts.

— Metire le DO307 sous tension ef régler le
débit sur le débitmetre (200 — 250 mL/min).

La pompe fonctionne dés que le four est mis
sous tension. L'air est amené dans le four par les
tuyaux.

Attention

L'air contient de I'oxygeéne, celui-ci peut générer une décomposition surfout dans le cas de substances
organiques, des polymeres par exemple!
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Messages d'erreur

1. Messages d'erreur et dysfonctionnements

Des messages d'erreur codés peuvent apparaitre sur I'afficheur de température; ces messages d'erreur
ainsi que d'autres dysfonctionnements sont présentés dans le tableau ci-dessous:

Message d'erreur

Cause

Marche @ suivre

El capfeur Pt1000 défectueux consulfer le service apres-vente
METTLER TOLEDO
E2 carte: défaut de matériel consulter le service apres-vente
METTLER TOLEDO
E3 protection de surchauffe Mettre I'appareil hors tension puis sous fension;
activée si le probleme n'est pas résolu, consulter le service
aprés-vente METTLER TOLEDO
E4...En consulter le service aprés-vente
METTLER TOLEDO
Défauts Causes possibles Marche @ suivre

Pas de flux de gaz dans la
cellule @ 200 mL/min

Dérive trop importante

Teneur en eau plus
faible que prévue

Pas d'indication de
température

Pas de chauffage

Poostconsommation de
réactif trop élevée

raccords d'arrivée/de sortie
non éfanches

bouchon vissé non étanche

cellule de fitrage non étanche
raccords d'arrivée/de sortie
non étanches

produit desséchant épuisé

pas de gaz de balayage

pointe du tuyau de sortie
du gaz bouchée

affichage LED ou carte
défectueux

c@ble non enfiché
fusible défectueux
température frop basse
chauffage défectueux

fin prématurée du titrage
température trop basse

vérifier les raccords

serrer le bouchon; vérifier le joint d'éfanchéité

voir mode d'emploi du fitrateur
vérifier les raccords

renouveler le produit dans I'unité de dessiccation

vérifier I'alimentation en gaz de balayage
nettoyer la pointe de sortie gaz a I'aide d'un solvant

vérifier la fension d'alimentation et les
fusibles, éventuellement les remplacer,

sinon consulter le service aprés-vente
METTLER TOLEDO

raccorder le cable
remplacer les fusibles (voir chap. 8.1)
régler la température & une valeur plus élevée

consulter le service apres-vente
METTLER TOLEDO

augmenter la durée d'agitation
régler la température a une valeur plus élevée

14
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Entrien

8. Maintenance

8.1 Remplacement des fusibles

Mettre le DO307 hors tension et retirer le cdble d'alimentation!

— Dégager le porte-fusible a I'aide de deux tournevis plats et le refirer.

— Remplacer les fusibles défectueux par des fusibles du méme type et remetire le porte-fusible en
place.

2 fusibles:
T2L250V

porte-fusible

8.2 Nettoyage de l'‘appareil

Le boitier du four n'est pas éfanche aux projections d'eau. En cas de salissures, nettoyer avec un chiffon
imbibé d'alcool.

8.3 Nettoyage du tube porte-échantillion

Netfoyer le tube porte-échantillon avec un mélange sulfochromique ou d'autres produits de neftoyage
du verre.

— Le démonter selon les instructions du chap. 8.4.
— Sécher le tube avant l'installation ; le chauffer apres I'installation (voir chap. 5.2).
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Entrien

8.4 Remplacement du tube porte-échantillon

— Dévisser le bouchon et retirer ['unité de

transport.
O — Dévisser le support et refirer la piece métalli-
‘‘‘‘‘ S\l ' que.
vis Ay . L ]
tube porfe- — Retirer avec précaution le tube porfe-echan-
ﬁ(iqélf: métal- échantillon tillon.

— Faire glisser le support sur le tube et le retirer.
— Faire glisser le support sur le nouveau tube.

— Insérer avec précaution le nouveau tube dans
le four.

— Visser le support ef la piece méfallique.
Ne pas trop serrer les vis!

— Insérer I'unité de transport dans le tube porte-
échantillon.

coulisseau

8.5 Remplacement du silicagel et du tamis moléculaire

e Remplacer le silicagel de I'unité de dessiccation des qu'il se colore en rose.

e Remplacer le tamis moléculaire lorsque la dérive de la solution de titrage est deux a frois fois plus
élevée que celle obtenue avec le tamis moléculaire neuf.
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Accessoires

9. Accessoires

9.1 Equipement standard

1 Four de séchage

1 Unité de dessiccation
sans jeu de fuyaux (51108676)

1 Mode d'emploi en trois langues
anglais, allemand, frangais

1 Cable d'alimentation

N° de commande
D0307

51108660

51710092

selon commande

1 Tournevis a empreinte cruciforme 73071
?»/,
1 Jeu de fuyaux 51108676
e |ongueur 210 mm
(\ * longueur 270 mm
e 2 : longueur 320 mm avec raccord
1 Tuyau de sortie de gaz avec isolation et 51107355
raccord
longueur: 500 mm
% 1 Tige 51371101
METTLER TOLEDO DO307 17




Accessoires

N° de commande

2 nacelles en verre voir accessoires faculfafifs
Creuset en aluminium jeu de 50 unités 51108649
1 bouchon vissé sur le tube porte-échantillon 51191129
Bouchon en silicone: CN 14,5 jeu de 10 unités 23276
(septum)

1 Adaptateur a 3 orifices 23982

avec bouchons d'obfuration
pour titrages volumétriques

1 Vanne d'arrét 51191130
1 Adaptateur pour DL32/DL39 51108761
Fusibles de rechange jeu de 3 unités 13873
T2L250V

18
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Accessoires

9.2 Accessoires facultatifs

Silicon

—

Nacelle en verre

Tube porte-échantillon

Raccord @ vis avec embout cannelé

raccordement @ la source de gaz

Pompe a air

1 kg de silicagel

250 g de tamis moléculaire 3 A

Tube dessicator coudet

1 Tube de graisse silicone

N° de commande
51108657

51371102

51107375

51108670

105080

71478

51108639

71300

METTLER TOLEDO DO307
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Caractéristiques techniques

10. Caractéristiques techniques

Alimentation

e Tension 100...120V/200...240V
e Fluctuations de fension admissibles +6 a —10%

e Fréquence 50/60 Hz

e Puissance consommeée 450 W

e Fusibles T2L.250V

Température

Plage de réglage
Ecart de mesure

40 °C...300 °C, réglable en confinu
5 °C au centre du tube porfe-échantillon a 300 °C

Interface

8 broches Mini-Din
pour coffret de pompe a air

24 VDC non régulée, max. 10 W

Dimensions

Surface du boitier

Espace nécessaire
profondeur 220 mm
Tube porte-échantillon
Volume utile de la nacelle
Poids

largeur 250 mm, profondeur 200 mm
max. largeur 520 mm, hauteur 390 mm,

diametre 30 mm, longueur 340 mm
15 cm3
5,5 kg

Conditions ambiantes

température: 5...40 °C
humidité 756% a 40 °C
utilisation en locaux fermes
altitude jusqu'a 2000 m
catégorie de surtension Il
degreé d'encrassement 2

Matériaux

Boitier

Tubes porte-échantillon, chauffant,
enveloppe

Bride

Tuyaux de gaz

Nacelle en verre

Embouts des tuyaux

tole d'acier
verre borosilicate

aluminium
polyamide

verre de borosilicate
acier inoxydable

20
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Température chauffage

11. Température de chauffage de diverses substances

Substance Température de chauffage [°C] Gaz de balayage
a-polyoxyméthylene (POM) ...........ccceeiiinnnn, 180 v, Ny
Alcool polyvinylique (PVA) ..o 150 ... No
Amidon (ceréales, riz, SOja) ........covvvviiiiiriiieiennn, 1356-150 ... )
Carbonate de CalCium ........ccccvvviviiiiiiin 100/300 ..o, air ou No
Carbonate de MaNgaNEse ............ccoovvvveeiinneeenn. 300 air ou No
CAOUICNOUC ..o, 180 No
Charbon, SUI ........oovvvviiiii e, 180-200 ..., N,
Tartrate disodique * 2 HoO ... 200 ... Ny
FAMNG oo 150 ... Ny
FAMNE de MZ ..., 150 i No
FOITITE .ot 200 . No

Nitrite de SOdium ... 150 i No
Oxyde defer .......ovvvviiiiii 300 air ou Np
POIYACETal ... 200 Ny
Polyamide ...........ccccoiii 140-200.......ccccceeennn No
Polycarbonate (PC) ............ooo oo 1560-200...................... N»
Polychlorure de vinyle (PVC) ...........ocooiiiiinnn, 130-160 .....ccceeeiennn, No
Polyéthylene (PE) .............ccoovvviiiiiiiiii, 140-200.........cccceeenn, No
Polyethylene—téréphthalate (PET) ..............cc.cve. 180-200...........ccceennn, No
Polypropylene (PP) ..............o oo 160-180.........cceeeri, )
Polystyrene (EXpanSe) ........ccccevviieeiiiiiiiiinnn. 130 Ny
Polystyrene (PS) ......ccoooiiiiiii 180 No
RESINEABS ..ot 160 .. Ny
RESING BPOXY ..vvvveiiiiiieeeeeeee e 230 i No
Résine phénolique ..............oooee oo T10 i, N,
Sulfate de CUIVIe ..........coovviiiiiiiiii, 250 air ou No
Sulfite de sodium ..o 160 N»
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To protect your METTLER TOLEDO product’s future:

METTLER TOLEDO Service assures the quality, measuring accuracy and
preservation of value of all METTLER TOLEDO products for years to come. Please
send for full details about our attractive terms of service. Thank you.

Fiir eine gute Zukunft Inres METTLER TOLEDO Produktes:

METTLER TOLEDO Service sichert Ihnen auf Jahre Qualitdt, Messgenauigkeit und
Werterhaltung der METTLER TOLEDO Produkte. Verlangen Sie bitte genaue Unterla-
gen liber unser attraktives Service-Angebot. Vielen Dank.

Pour assurer I‘avenir de vos produits METTLER TOLEDO:

Le service aprés-vente METTLER TOLEDO vous garantit pendant des années leur
qualité, leur précision de mesure et le maintien de leur valeur. Demandez-nous
notre documentation sur les excellentes prestations proposées par le service
aprés-vente METTLER TOLEDO. Merci.

Prinfed on 100% chlorine-free paper, for the sake of our environment.
Gedruckt auf 100% chlorfrei hergestelltem Papier. Unserer Umwelt zuliebe.
Imprimé sur papier 100% exemple de chlore, par soucie d'écologie.
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