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Kosten senken und die Produktivitat
steigern mit dem Advanced

Valve System (AVS) Schaltventil

mit 6 oder 7 Anschlussen

Setzen Sie auf hohere Produktivitat

Verdoppeln Sie lhren Probendurchsatz und reduzieren Sie den Argonverbrauch
um Uber 50 % mit dem Agilent Advanced Valve System (AVS) Schaltventil
mit 6 oder 7 Anschlissen.

Das AVS ist ein Zubehor fir die Agilent ICP-OES-Gerate 5900 und 5800 oder
5100/5110 ICP-OES. Das spezielle Schaltventil verfiigt Uber 2 Positionen und

6 bzw. 7 Anschliisse (der 7. Anschluss ist fir den internen Standard bestimmt)
und eine Hochgeschwindigkeitspumpe mit positiver Verdrangung zur schnellen
Befillung der Probenschleife. Die kontrollierte Argon-Blasen-Injektion reduziert die
Aufnahmeverzogerung und eliminiert damit die Spulzeiten, um die Analyse von
Proben mit hohem Durchsatz zu erleichtern.



Das Agilent AVS bietet:

Schnelle, genaue Ergebnisse — Das AVS spllt

das Probenaufgabesystem, wahrend bereits die
nachste Probe in das Gerat geladen wird, sodass die
Verzogerungen bei der herkommlichen ICP-OES-Analyse
praktisch entfallen. Die Verwendung einer kontrollierten
Argon-Blasen-Injektion zwischen Probe und Spillosung
verhindert die Vermischung von Probe und Spilung und
verklrzt die Vorspulungs- und Spulzeiten

Geringere Betriebskosten — Durch die kiirzere
Analysendauer kann der Argonverbrauch um
mindestens 50 % pro Probe reduziert werden. Eine
effizientere Analyse minimiert die Exposition von
Fackeln, Zerstaubern und Pumpenschlauchen
gegenlber aggressiven Chemikalien und Proben, was
weiterhin die Kosten reduziert, da die Lebensdauer von
Verbrauchsmaterialien verlangert wird.

Bedienerfreundlichkeit — Die Bedienung des AVS ist
einfach, da das System vollstandig in die ICP-OES-
Hardware integriert ist und tiber das optionale Software-
Modul Pro Pack der ICP Expert-Software gesteuert wird.
So wird eine optimale Zeitsteuerung (im Gegensatz zu
Schaltventilzubehor von Drittanbietern mit komplizierter,
eigenstéandiger Steuersoftware) gewahrleistet.

Einfacher Zugang — Die optimierte Positionierung

des AVS verhindert eine physische Behinderung der
dblichen Komponenten zur Probenzufuhr wie Fackel,
Zerstauberkammer/Zerstauber und Pumpenschlauche,
wenn diese zur Reinigung oder zum Austausch entfernt
werden mussen.

Reduzierte Verschleppung — Durch die Argon-Blasen-
Injektion zwischen Probe und Spullésung wird die
Verschleppung in der ICP-OES-Zerstauberkammer
reduziert. Die Verwendung einer Ar-Blase anstelle von Luft
bedeutet, dass das Plasma stabiler ist und eine bessere
analytische Prazision bietet.

Verbesserte Prazision und Stabilitat — Durch den Wegfall
des schnellen Pumpens der peristaltischen Pumpe
zwischen den Proben, wodurch das Plasma destabilisiert
wird, verbessern sich die analytische Prazision und
Langzeitstabilitat.

Hohere Produktivitat — Kombiniert mit einem der
automatischen Probengeber von Agilent, dem

SPS 4- oder SPS 6-Probenvorbereitungssystem, kann das
AVS den Probendurchsatz verdoppeln.

AVE-PUMDE  —)

Flexibilitat — Das AVS ist mit einer Vielzahl von
automatischen Probengebern mit hoher Kapazitat von
dber 700 Proben fur den unbeaufsichtigten Betrieb tber
Nacht kompatibel. Es ist auch mit dem Agilent Advanced
Dilution System 2 (ADS 2) kompatibel.

Langlebigkeit — Das AVS ist ideal fir komplexe
Probenmatrices geeignet. Der metallfreie
Flussigkeitsflussweg mit konstantem Durchmesser
eignet sich fur Proben mit starken S&uren,
Fluorwasserstoffsaure, organischen Losungsmitteln und
sogar mit hoher Salzfracht.

Wie funktioniert es?
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Abbildung 1a. Standby-Modus.
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Abbildung 1b. Beladung mit Probe, ca. 5 s.

Sonde des
outomaotischen
Probengebers

in Splifibssigheit

SpulTrigerfidssighet

Abbildung 1c. Stabilisierung (ca. 3 s) und Blasen-Injektion.
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Abbildung 1d. Analytische Messung.
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Abbildung 1e. Zurlck in den Standby-Modus.

Blasen-Injektion

Im AVS werden Argonblasen zwischen Proben- und
Spulstrom injiziert, um eine Vermischung der beiden
Losungen zu verhindern (siehe Abbildungen 1a-e). Die Blasen
trennen die beiden Losungen, sodass eine Vermischung und
Verdiinnung in der Schleife vermieden wird. Dies ermoglicht
langere Messwertaufnahme-Zeiten.

Bei einer 1-ml-Probenschleife ergibt die Blasen-Injektion

47 Sekunden Messzeit gegenlber 20 Sekunden stabiler
Messung ohne Blasen-Injektion (Abbildung 2). Abbildung 3
zeigt den Effekt der Blasen-Injektion fur eine 0,5-ml-
Probenschleife. Die Blasen-Injektion maximiert die Messzeit
und Prazision fir eine gegebene Probenschleife. Um den
Durchsatz zu erhhen, kann eine kleinere Schleife verwendet
werden, die die Aufnahmeverzogerung weiter reduziert und
die Spulzeiten verringert.

Im Gegensatz zu den meisten kommerziellen Systemen, die
mit Luftblasen-Injektion arbeiten, verwendet das AVS Argon
zur Erzeugung der Segmente, da Argon das Plasma im
Gegensatz zu Luft nicht destabilisiert, was wiederum zu einer
besseren analytischen Prazision fihrt (siehe Tabelle 1).

Tabelle 1. Analytische Prazision von 3 x 5 Sekunden Replikatmessungen
einer 5 ppm Mn-Ldsung unter Verwendung des AVS 6.

Analytische Prazision

5 ppm Mn mit Ar-Injektion 0,5 % RSD

5 ppm Mn mit Luft-Injektion 1,0 % RSD

Analysen-Durchsatz

Tabelle 2. Vergleich des Probendurchsatzes zur Analyse von Abriebmetallen
in Schmierdlen mit und ohne Schaltventil AVS 6.

Mit AVS 6 Ohne AVS 6
Analysendauer pro Probe 22s 52s
Argongas-Gesamtverbrauch pro Probe 71 17,41

Das AVS verbessert den Probendurchsatz, indem es die bei
normalen ICP-OES-Analysen verwendeten Verzdogerungs- und
Spllzeiten reduziert oder eliminiert. Tabelle 2 zeigt einen
Vergleich der durchschnittlichen Proben-Analysendauer

und des Ar-Verbrauchs flr eine Analyse von Schmierdl

mit und ohne AVS (7). Zweiundzwanzig Elemente wurden
gemessen und die Zeit von Probe zu Probe betrug bei
Verwendung des AVS 6 22 Sekunden bei einem Ar-Verbrauch
von 7 | pro Probe. Im Vergleich dazu betragt die Zeit von
Probe zu Probe 52 Sekunden und der Verbrauch von Ar

17,4 1 ohne den Einsatz des AVS 6. Die Unterschiede in
Durchsatz und Ar-Verbrauch spiegeln die Reduzierung der
Aufnahmeverzogerung und Spulzeiten mit dem AVS 6 wider.
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Abbildung 2. Verflighare Messzeit flr eine 1-ml-Probenschleife mit und ohne
Blasen-Injektion.
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— 0,5 ml ohne Blasen-Injektion — 0,5 ml mit Blasen-Injektion

Abbildung 3. Verflighare Messzeit einer 0,5-ml-Probenschleife, mit
19 Sekunden Messzeit gegentber 9 Sekunden Messzeit mit beziehungsweise
ohne Blasen-Injektion.
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Abbildung 4. Die einfache Software, die das Zubehor des AVS steuert.

Um die analytische Geschwindigkeit und die Prazision

des AVS sicherzustellen, ist die vollstandig in die ICP
Expert-Software integrierte Steuersoftware einfach zu
bedienen (siehe Abbildung 4). Die Software umfasst

den AVS-Parameterrechner, um die Konfiguration und
Methodenentwicklung zu erleichtern. Die wichtigsten
Parameter, die in der Software zur Optimierung der Leistung
verwendet werden, sind:

—  Pumprate — Aufnahme, Geschwindigkeit in ml/min
(typischerweise auf 35 ml/min eingestellt)

- Ventil-Aufnahmeverzdgerung in Sekunden (typischer
Wert von 5 bis 6 Sekunden)

- Stabilisierungszeit (ca. 3 Sekunden fir den Standard-
Zerstauber und die Kapillare)

Beispielanalyse

Abbildung 5. Ein Schaltventil AVS 7, das in das Probenaufgabesystem eines
Agilent 5900 ICP-OES integriert ist.

In einem Experiment, das die Fahigkeiten des AVS
demonstrieren sollte, wurde die folgende Konfiguration
verwendet: Ein Agilent Automatischer Probengeber SPS

4 mit einer T-mm-ID-Sonde und einem standardmafigen
konzentrischen SeaSpray-Glaszerstauber mit einer 50 mm
langen (Standard-) Kapillare zur Verbindung mit dem Ventil.
Alle Schlduche hatten einen Durchmesser von 1 mm, und die
Schlauche fiir die peristaltische Pumpe waren vom Typ weil3/
weil und wurden bei einer konstanten Drehzahl von 12 U/min
verwendet. Alle Ventil-Fittings waren inert und so konstruiert,
dass eine Verschleppung verhindert wird. Deutliche
Beschriftungen an den Ventil-Fittings und Anschlissen
vereinfachen die Installation und Wartung (siehe Abbildung 6).

Abbildung 6. Die Anschlisse am AVS sind deutlich beschriftet.



Bei dieser Konfiguration betragt die
Stabilisierungsverzdgerung — die Zeit, die die Probe bendtigt,
um das Schaltventil zu verlassen und das Plasma zu
erreichen — typischerweise 3 Sekunden, unabhangig von der
Grole der Probenschleife. Die Stabilisierungsverzogerung
nimmt mit einer langeren Kapillare zwischen Ventilauslass
und Zerstauber und/oder einer langsameren Geschwindigkeit
der peristaltischen Pumpe oder einem dinneren
peristaltischen Pumpenschlauch zu.

In Abbildung 7 unten sehen wir die Auswirkung auf die
analytische Prazision fur eine 5-ppm-Mn-Losung mit
verschiedenen Aufnahmeverzdgerungen bei Verwendung
einer 0,5-ml-Probenschleife.

Die Aufnahmeverzdgerung muss lang genug sein, damit
die Probe aus dem Probenrohrchen im automatischen
Probengeber durch die Sonde des automatischen
Probengebers und die Transferleitung transportiert und die
Probenschleife vollstandig gefullt werden kann.

Wahrend dieser Aufnahmephase arbeitet die AVS-Pumpe
mit hohen Geschwindigkeiten — typischerweise

35 ml/min oder mehr. Die Aufnahmeverzdgerung wird durch
das Volumen zwischen Probenschlauch und Ventileinlass
beeinflusst, das durch eine maglichst kurze Transferleitung
zwischen automatischem Probengeber und Ventil minimiert
werden kann. Die Aufrechterhaltung eines konstanten
Innendurchmessers von T mm vom Probenschlauch bis
zum Zerstauber stellt sicher, dass die Probe im gesamten
Flussweg nur minimal vermischt wird.

Abbildung 7 zeigt, dass flr eine 0,5-ml-Probenschleife
eine Aufnahmeverzogerung von mehr als 4 Sekunden eine
typische Kurzzeitprazision von besser als 0,5 % relative
Standardabweichung fiir 5 ppm Mn ergibt.

Abbildung 7. Prazision (% RSD) von 5 ppm Mn bei verschiedenen
Aufnahmeverzdgerungen unter Verwendung einer 0,5-ml- Probenschleife.

Abbildung 8. Analysendauer von Probe zu Probe (in Sekunden)
mit verschiedenen Kombinationen von Aufnahme- und
Stabilisierungsverzogerung.

In Abbildung 8 ist die Analysendauer von Probe zu Probe
flr AVS 6 mit einer 0,5-ml-Probenschleife bei verschiedenen
Aufnahmeverzdgerungen (3, 4 und 5 Sekunden) und
unterschiedlichen Stabilisierungszeiten mit 3 x 5 Sekunden
Replikaten dargestellt. Die Optimierung fir eine 0,5-ml-
Schleife wird mit einer Aufnahmeverzogerung von

4 bis 5 Sekunden und einer Stabilisierungsverzogerung

von 3 Sekunden erreicht, was eine Analysendauer

von etwa 28 bis 29 Sekunden fir eine analytische

Prazision von typischerweise weniger als 0,5 %

relative Standardabweichung flir 5 ppm Mn ergibt. Die
Probendurchsatzzeiten steigen erwartungsgemal linear mit
zunehmender Stabilisierungsverzogerung.
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Abbildung 9. Auswaschleistung von Mn (in ppb) in einer Blindprobe nach einer

50 000-ppb-Mn-L&sung.



Die Auswaschleistung des AVS wurde mit Messung einer
Blindprobenlésung nach der Messung einer 50 000-ppb-
Mn-Ldsung untersucht. Ohne jegliche Methodenspilung
wurde die Mn-Konzentration um fast 4 Gro3enordnungen
von 50 000 ppb auf 6 ppb reduziert. Bei zusétzlicher
Methodenspulung unterschied sich die gemessene
Mn-Konzentration nicht signifikant von der 0-Sekunden-
Methodenspulung, wie in Abbildung 9 dargestellt. Die
experimentellen Ergebnisse zeigen ein Auswaschen um
4 Konzentrationsgro3enordnungen und die hervorragenden
Auswascheigenschaften des AVS 6.

ICP Automatisierung
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Abbildung 10. Das ICP-Automationssystem umfasst das Gerat, einen
automatischen Probengeber, das Schaltventil AVS und das automatische
Verdlinnungssystem ADS 2.

Das Schaltventil AVS ist ein integraler Teil des ICP-
Automationssystems. Das ICP-Automationssystem umfasst
das Gerat, einen automatischen Probengeber, ein Schaltventil
und das neue automatische Verdiinnungssystem ADS 2
(Autodilutor) von Agilent. Der Autodilutor automatisiert:

— die Herstellung von Kalibrierungsstandards
— die Verdinnung von Proben vor der Analyse

— Reaktive Verdinnung und Wiederholungsmessung
von Proben mit Konzentrationen oberhalb des
Kalibrationsbereichs oder nach Fehlschlag mit internem
Standard oder QK-Fehlschlag

Das ICP-Automationssystem kombiniert den hohen
Probendurchsatz des AVS mit den zeitsparenden Vorteilen
des Autodilutors und automatischen Probengebers.

AVS/ADS-Timing-Monitor

Der AVS/ADS-Timing-Monitor hilft bei der Optimierung

und Fehlersuche fiir Methoden, indem Analytsignale mit
gekennzeichneten Parameterschritten angezeigt werden.
Beispielsweise stabilisiert sich in Abbildung 11 das Mn-
Signal bei 12 Sekunden, die Messung beginnt jedoch bei

16 Sekunden. Dies zeigt eine Moglichkeit zur Optimierung der
Methode, indem die Stabilisierungszeit um 2—4 Sekunden
reduziert wird. Der Timing-Monitor hilft auch, Probleme bei
der Probenzufliihrung zu identifizieren, wobei im Hilfe- und
Lernzentrum Anweisungen zur Fehlersuche verfiigbar sind.
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Abbildung 11. In dieser Anzeige des Timing-Monitors stabilisiert sich das
Mn-Signal bei 12 Sekunden, die Messung beginnt jedoch bei 16 Sekunden. Die
Messung konnte bei 12 Sekunden starten, was 4 Sekunden pro Probe spart.
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