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Agilent 7697A Headspace Sampler
Fehlerbehebung

1
Einfiihrung
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Informationen zu diesem Handbuch 10
Einfiihrung in den Headspace-Probengeber 11

In diesem Handbuch wird die Bedienung des Agilent 7697A
Headspace Samplers wahrend des typischen Betriebs
erlautert.
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1  Einfiihrung

Einfiihrung

Die Headspace- Analyse ist eine Methode zum Analysieren
fliichtiger organischer Verbindungen anhand der
Gaschromatographie. Bei der Headspace- Analyse wird das
Umgebungsvolumen tiber einer Probenmatrix erfasst, wobei
die fliichtigen Verbindungen in Gasform auf berechenbaren
Ebenen vorliegen.

Die Headspace- Analyse ist in folgenden Situationen hilfreich:

Die betreffende Substanz ist fliichtig bei Temperaturen
unter 285 °C (111-Flaschchen-Modell) oder 195 °C
(12-Flaschchen- Modell).

Die Probenmatrix ist fest, pastds oder fliissig und nicht
einfach in einen GC-Einlass zu injizieren.

Die Probenvorbereitung fiir eine einfache
Fliissigkeitsinjektion ist derzeit schwierig.

Die Headspace- Analyse bietet gegeniiber herkémmlichen
Injektionen mehrere Vorteile:

Einfachere Probenvorbereitung. Die Probe muss nicht zu
einer injizierbaren Flussigkeit verarbeitet werden.

Sie konnen direkt eine breite Auswahl an Probenmatrizen
(Flussigkeiten, feste Substanzen und Pasten) analysieren.

Der Losungsmittel-Peak ist im Vergleich mit
herkémmlichen GC-Methoden zur Fliissigkeitsinjektion
kleiner oder nicht vorhanden.

Saulen sind langer haltbar und erfordern weniger
Wartungsaufwand. Das Headspace-Volumen tiber der
Probenmatrix ist sauberer als die Matrix. Durch die
Injektion einer geringeren Menge von Verunreinigungen ist
die Analysesiule linger haltbar und erfordert weniger
Wartungsaufwand (Trimmen, Ausheizen,
Vorsaulenaustausch etc.).

Hohe Genauigkeit.

Fehlerbehebung



Einfiithrung 1

Der Agilent 7697A Headspace Sampler

Fehlerbehebung

Der Agilent 7697A Headspace Sampler (HS) ist ein
Druckschleifen- Headspace- Probensystem mit einer Kapazitat
fiir entweder 12 oder 111 Flaschchen. Bei einer
Konfiguration fiir 12 Probenflischchen verwendet der HS
einen Ofen fiir einzelne Flischchen zum Einstellen der Probe
auf die gewlinschte Temperatur. Bei einer Konfiguration mit
111 Probenfldschchen verwendet der HS einen Ofen fir 12
Flaschchen zum Einstellen der Proben auf die entsprechende
Temperatur. Da die lingste Haltezeit bei der

Headspace- Analyse normalerweise der
Gleichgewichtseinstellungszeit entspricht, kann mit dem HS
hoherer Kapazitit durch Verwendung des Ofens fiir mehrere
Flaschchen der Durchsatz erhoht werden, indem das
Gleichgewicht mehrerer Flischchen gleichzeitig eingestellt
werden kann.
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Einfiihrung

Informationen zu diesem Handbuch

10

In diesem Handbuch werden die Konzepte und Aufgaben
beim routinemafligen Betrieb des Headspace- Probengebers
beschrieben.

Informationen, die Sie zur Durchfiihrung weitergehender
Aufgaben und zur Methodenentwicklung benétigen, finden
Sie im Erweiterten Bedienungshandbuch.

Fehlerbehebung
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Einfiihrung 1

Einfiihrung in den Headspace-Probengeber
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Figure 1  111-Flaschchen-Modell — Frontansicht
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1  Einfiihrung

Figure 2  12-Flaschchen-Modell — Frontansicht

Gasanschliisse

Kommunikations- Spannungsetikett

verbindungen Netzstecker

Figure 3  12-Flaschchen-Modell — Riickansicht (111-Flaschchen-Modell
ahnlich)
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Agilent 7890A Gaschromatograph
Fehlerbehebung
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Arbeitsablauf

Arbeitsablauf bei routinemaRigem Betrieb 14
Arbeitsablauf zur Methodenentwicklung 15

In diesem Abschnitt wird der grundlegende Arbeitsablauf zur
Verwendung des Headspace-Probengebers beschrieben.

Agilent Technologies 13



2  Arbeitsablauf

Arbeitsablauf bei routineméaRligem Betrieb

Abbildung 4fasst den normalen Arbeitsablauf bei der
Headspace- Analyse zusammen. Bei diesem Arbeitsablauf
wird davon ausgegangen, dass der Headspace- Probengeber
eingerichtet wurde und dass die Methoden und Proben
bekannt sind.

Headspace-Probengeber
starten.

v

Methode laden.

¥

Proben vorbereiten.

Figure4 Routine-Arbeitsablauf bei der Headspace-Analyse

14 Fehlerbehebung



Arbeitsablauf 2

Arbeitsablauf zur Methodenentwicklung

Abbildung bfasst den Arbeitsablauf zur Entwicklung von
Methoden zusammen. Einzelheiten zur Methodenentwicklung
finden Sie im Erweiterten Bedienungshandbuch.

s ~

Headspace-Probengeber
starten.

A 2

Konfigurieren.

»

Methode erstellen.

=

Proben vorbereiten.

&

Proben laden.

&

Sequenz erstellen.

Figure 5  Arbeitsablauf bei der Methodenentwicklung

Fehlerbehebung 15
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In diesem Abschnitt wird die grundlegende Bedienung des
Tastenfeldes am Agilent 7697A HS beschrieben. Das
Tastenfeld bietet Zugriff auf die gesamte Funktionalitit des
Gerats. Weitere Informationen zur Funktionalitit des
Tastenfeldes entnehmen Sie bitte dem Erweiterten
Bedienungshandbuch.

Agilent Technologies
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3 Das Tastenfeld

Die Tasten fiir die allgemeine Dateneingabe

Mithilfe dieser Tasten kénnen Sie Sollwerte eingeben, eine
Auswahl treffen und HS-Komponenten ein- oder ausschalten.

Tasten fiir die

— ) |

| s Sl

allgemeine
Dateneingabe

Mode/Type

Clear

Enter

(a2 =3

Numerische Tasten

Offnet eine Liste méglicher Parameter in Verbindung
mit den nicht numerischen Einstellungen einer
Komponente. Bei Auswahl des Flaschchenfiillmodus
driicken Sie beispielsweise [Mode/Type], um eine
Liste der Optionen fiir den Flaschchenfiillmodus
anzuzeigen.

Loscht einen falsch eingegebenen Sollwert, bevor die
Taste [Enter] betatigt wird. AuRerdem konnen Sie mit
dieser Taste zur obersten Zeile einer mehrzeiligen
Anzeige gelangen, zu einer vorherigen Anzeige
zuriickkehren, eine Funktion wahrend einer Sequenz
oder Methode beenden sowie das Laden oder
Speichern von Sequenzen und Methoden abbrechen.

Ubernimmt eingegebene Anderungen oder wahlt
einen alternativen Modus.

Pfeiltasten. Erméglichen das zeilenweise Durchlaufen
einer Anzeige nach oben oder unten. Das Zeichen <
in der Anzeige kennzeichnet die aktive Zeile.

Werden zur Eingabe der Einstellungen fiir die
Methodenparameter verwendet. (Driicken Sie
[Enter], um die Anderungen zu iibernehmen.)

18
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Das Tastenfeld 3

On / Yes Werden bei der Einrichtung von Parametern, zum

0ff / No Beispiel des Warntons, des Signaltons fiir die
Methodenmodifikation und des Tastenklicks, oder
zum Ein- und Ausschalten eines Parameters oder

Gerats (z. B. der Heizung fiir die Ubertragungsleitung)
verwendet.

Fehlerbehebung 19



3 Das Tastenfeld

Die Analysetasten

Mithilfe dieser Tasten starten Sie die Probenvorbereitung,
beenden die Vorbereitung und bewegen den Probenteller vor
dem Laden von Probenflaschchen.

Analysetasten

= )

| s

Sean I
Eraemy
Sample

Jca

Fomma A
o -
[ R el
= ()
) e

= = E ==

Stop

Start

Wiéhrend einer Sequenz:

* Driicken Sie die Taste einmal, um die Sequenz zu
unterbrechen. Die aktuellen Proben werden weiter
verarbeitet, es wird jedoch nicht mit der
Verarbeitung von neuen Proben begonnen.
Driicken Sie [Start], um die Verarbeitung

fortzusetzen.

* Dricken Sie die Taste zweimal (innerhalb von 5
Sekunden), um die Sequenz abzubrechen. Jegliche
Flaschchen im Flaschchenofen werden zum
Probenteller zuriickgefihrt.

Beginnt mit der Verarbeitung der nachsten Probe
oder Probensequenz. Wenn die Verarbeitung fiir eine
Probe abgeschlossen ist, fiihrt der HS eine Injektion
in den GC durch und sendet ein Analysestartsignal.

20
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Fehlerbehebung

Das Tastenfeld

3

Tray Park/Carousel
Advance

Priority Sample

* Dricken Sie diese Taste am
111-Flaschchen-Modell zum Bewegen des
Probentellers in die bzw. aus der Ruheposition. (In
der Ruheposition konnen Sie dem Probenteller
Flaschchen oder Flaschchenstander hinzufiigen
oder entnehmen.) Wird die Taste wahrend einer
laufenden Sequenz gedriickt, wird die Sequenz
unterbrochen, bis der Probenteller aus der
Ruheposition bewegt wird.

* Driicken Sie diese Taste am 12-Flaschchen-Modell
zum /Weiterdrehen des Karussells um eine
Position.

Nur 111-Flaschchen-Modell. Nur bei Verwendung
als Einzelgerat.

Driicken Sie diese Taste zum Einfiihren eines
Probenflaschchens in die ausgefiihrte Sequenz.
Deaktiviert bei Verwendung der
Datensystemsteuerung.

21



3 Das Tastenfeld

Die Komponententasten

Mithilfe dieser Tasten greifen Sie auf die
Methodentemperaturen, Zeitsteuerungsereignisse, Fliisse und
Driicke, Flischchenfiillmodi und dhnliche Parameter zu.

Zur Anzeige der aktuellen Einstellungen driicken Sie eine
dieser Tasten. Moglicherweise sind mehr als drei Zeilen an
Informationen verfiigbar. Verwenden Sie die Pfeiltasten, um
bei Bedarf weitere Zeilen anzuzeigen.

Zur Anderung von Einstellungen durchlaufen Sie die
Anzeige bis zur gewilinschten Zeile, geben die Anderung ein
und driicken [Enter].

— ) |

| s Sl

Komponen-

tentasten -

Sl P
B £ O
i
el
i
v

= = E ==

Temps Driicken Sie diese Taste zum Festlegen von Temperaturen fiir den
Flaschchenofen, die Probenschleife und die
Ubertragungsleitung.

Times Driicken Sie diese Taste zum Festlegen von Zeiten fiir die
Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung, die Injektionsdauer, die
Druck-Gleichgewichtseinstellung und die GC-Zyklusdauer.

Flaschchen Driicken Sie diese Taste zum Festlegen von FlaschchengroRe,
Flaschchenfiillmodus und Parametern, Schleifenfiillmodus und
Parametern sowie des Flaschchenschittelns.

22 Fehlerbehebung



Das Tastenfeld 3

Trager Wenn Sie das optionale HS-Tragergas-EPC-Modul verwenden,
driicken Sie diese Taste zum Festlegen des
Tragergas-Steuerungsmodus und der Parameter fiir das
Tragerfluss- oder -druckprogramm.

Steht die optionale HS-Tragergassteuerung nicht zur Verfiigung,
wird der Tragergasfluss durch den GC gesteuert.

Beachten Sie, dass bei Bearbeitung von Temperaturen und
Zeiten uber das Tastenfeld die jeweilige Einstellung in der
aktuellen Methode sofort geindert wird und der HS beginnt,
sich an die neue Einstellung anzupassen.

Fehlerbehebung 23



3 Das Tastenfeld

Die Taste ,,Adv Function”

Mithilfe der Taste [Adv Function] greifen Sie auf erweiterte
HS-Methodenparameter zu

Swp l Suan I
| Eihsvancn [ﬂ]

Sls e L)

|0 O

?:r‘llction-Taste 2 ] )
[ Rl Be |

(| A

[ i 1

B EE =

Adv Function Verwenden Sie diese Taste fiir den Zugriff auf
folgende Parameter:
* Probenschleife und Sondenspiilung zwischen
Sequenzen
* Headspace-Extraktionsmodus
* Sequenzaktionen der Methode
* Strichcode-Leser-Einstellungen
* Parameter fiir die Methodenentwicklung

24 Fehlerbehebung



Die Taste ,,Status”

Das Tastenfeld

3

Uber die Taste Status rufen Sie den aktuellen HS-Zustand ab.

Status-Taste

— ) |

1 i

Status

Schaltet um zwischen Informationen und Meldungen
zu Sequenz, Sollwert und Flaschchenstatus. Zeigt
auBerdem Informationen wie ,ready” (bereit), ,,not
ready” (nicht bereit) und ,fault” (Fehler) an.

Wenn die Statusleuchte ,,Not Ready” (nicht bereit)

blinkt, ist ein Fehler aufgetreten.

Sie konnen die Reihenfolge verandern, in der die

Elemente im Anzeigefenster fiir den Sollwertstatus

aufgefiihrt werden. Beispielsweise konnen Sie die am

haufigsten zu prifenden Punkte in den ersten drei

Zeilen anzeigen, damit sie sofort und ohne

Durchlaufen der Anzeige sichtbar sind. So dndern Sie

die Reihenfolge der Statusanzeige:

1 Driicken Sie [Config] [Status].

2 Durchlaufen Sie die Anzeige bis zu dem Sollwert,
den Sie in der ersten Zeile anzeigen méchten, und
driicken Sie [Enter]. Dieser Sollwert erscheint
jetzt ganz oben in der Liste.

3 Durchlaufen Sie die Anzeige bis zu dem Sollwert,
den Sie in der zweiten Zeile anzeigen mdchten,
und driicken Sie [Enter]. Dieser Sollwert erscheint
jetzt als zweiter Eintrag in der Liste.

4 Fahren Sie auf diese Weise fort, bis die Liste die
gewiinschte Reihenfolge aufweist.

Fehlerbehebung
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3 Das Tastenfeld
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Das Tastenfeld 3

Die Taste ,.Info”

Zur Anzeige der kontextabhingigen Hilfe driicken Sie [Info].
Wenn Sie z. B. fiir einen Sollwerteintrag [Info] driicken, wird
in etwa folgender Hilfetext angezeigt: Enter a value between
0.00 and 999.990 minutes (Geben Sie einen Wert zwischen
0.00 und 999.990 Minuten ein).

- ) gai |
(B (s )
= G R )
Info-Taste =)&) F =) ()
|2 O
o
[ M= R ]
e RIE R |
[ =l
=) (=) (=) (=) =) (=)
Info Bietet Hilfe fiir den derzeit angezeigten Parameter.

Wenn z. B. Vial equib time die aktive Zeile der
Anzeige ist (gekennzeichnet durch <), zeigt [Info]
den giltigen Zeitbereich an. In anderen Féllen zeigt
[Info] Definitionen oder Aktionen an, die ausgefiihrt
werden missen.

Fehlerbehebung 27



3 Das Tastenfeld

Die Unterstiitzungstasten

Mithilfe dieser Tasten kénnen Sie Konfigurationsparameter
anzeigen und festlegen, Optionen einstellen und
Verlaufsdaten fiir das Gerit anzeigen.

Unterstiitzungs-
tasten

— ) |

J%m ;::;I:
= D e e )
l!nlu I Clear I A I

@ IO
o
|
e
)

= = E ==

Logs

Options

Config

Wechselt zwischen dem Sequence Log
(Sequenzprotokoll), dem Event Log (Ereignisprotokoll)
und dem Maintenance Log (Wartungsprotokoll). Die
Informationen in diesen Protokollen kénnen zur
Unterstiitzung der GLP-Standards (Good Laboratory
Practices) eingesetzt werden.

Greift auf die Optionen fiir Geratekalibrierung,
Kommunikation sowie Tastatur und Anzeige zu.
Wechseln Sie zur gewiinschten Zeile und driicken Sie
[Enter], um auf die zugehorigen Eintrage zuzugreifen.
Weitere Informationen finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

Mithilfe von [Config] richten Sie Komponenten ein,
die normalerweise vom HS nicht automatisch erkannt
werden, jedoch fiir die Vorbereitung der Probe oder
Ausfiihrungsmethode von Bedeutung sind,
beispielsweise Gastypen, Tragergasmodus,
Schleifenvolumen und Uhr.

28
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3 Das Tastenfeld

Die Tasten fiir Methodenspeicherung und Automatisierung

Diese Tasten dienen dem lokalen Laden und Speichern von
Methoden und Sequenzen auf Ihrem HS. Uber diese Tasten
konnen Sie nicht auf Methoden und Sequenzen zugreifen, die
vom Agilent Datensystem gespeichert wurden.

— ) |

Parks Pracay
[ e Sample

Rl EY
o c—
i (- -
[ Rl Be |
(| A
[ i 1
Tasten fiir Methoden-
speicherungund —— | @E@B@

Automatisierung

LoadMethodStoreSeq  Werden verwendet, um Methoden und Sequenzen
auf dem HS zu laden und zu speichern.
Driicken Sie beispielsweise zum Laden einer
Methode auf die Tasten [Load][Method], und wéahlen
Sie eine Methode aus der Methodenliste aus, die auf
Ihrem HS gespeichert ist. Siehe “Laden einer
Methode” , “Speichern einer Methode” , “Laden
einer Sequenz” und “Speichern einer Sequenz” .

Delete Entfernt eine Methode, Sequenz oder Sequenzzeile.
Siehe “Loschen einer Sequenz” und “Léschen einer
Methode” .

Insert/Append Wird zum Hinzufiigen eines Probenflaschchens zu
einer neuen oder einer vorhandenen Sequenz
verwendet.

30 Fehlerbehebung



Die Taste ,,Service Mode”

Das Tastenfeld

Mit dieser Taste greifen Sie auf Service- Informationen und
-Verfahren zu.

Swp l Suan I
| Eihsvancn [ﬂ]

Service

e
Mode Taste T Tl LE

Sl P
B £ O
B D00
B D00
i
|

B EE =

3

Service Mode Wird verwendet, um auf Wartungsfunktionen und
Einstellungen, auf Servicezahler, Flaschchenlecktests
und Diagnosefunktionen fiir den HS zuzugreifen.
Weitere Informationen finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

Fehlerbehebung
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3 Das Tastenfeld

Tastenfeldfunktionen bei Steuerung des HS durch ein Agilent Datensystem

Wahrend der Steuerung durch das Datensystem kann das
Tastenfeld fiir die allgemeine Verwendung gesperrt werden.
Durch diese Sperrfunktion wird verhindert, dass ein
Benutzer unbeabsichtigte Anderungen an der

Headspace- Methode vornimmt, wahrend das Gerat durch das
Datensystem gesteuert wird. Die Sperre bewirkt folgende
Anderungen:

Methodenparameter kénnen angezeigt, jedoch nicht
geandert werden.

Eine Methode kann nicht geladen, bearbeitet oder
gespeichert werden.

Eine Sequenz kann nicht geladen, bearbeitet oder
gespeichert werden.

Sie konnen die Geratekonfiguration nicht dndern oder
erweiterte Funktionen durchfiihren.

Wahrend der Steuerung durch das Datensystem kann das
Tastenfeld zu folgenden Zwecken verwendet werden:

32

Zum Anzeigen des Sequenzstatus, einschlieflich der
Zeitdaten, durch Auswahl von [Status].

Zum Anzeigen der Methodeneinstellungen.

Zum Unterbrechen oder Abbrechen einer Sequenz durch
Auswahl von [Stop].

Zum Ermitteln des Computers, der den HS steuert, durch
Driicken von [Options] > Communication Der Name des
Computers, der den HS steuert, ist zusammen mit der
Anzahl der mit dem HS verbundenen Hosts unter der
Einstellung Enable DHCP aufgefiihrt.

Fehlerbehebung
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Status des Headspace-Probengebers

Wenn der HS fiir den Start der aktuellen Sequenz bereit ist,
zeigt der Anzeigebildschirm, wie unten dargestellt, den
Status ,Ready” an:

STATUS - Ready
Ready for start sequence

Ist eine Komponente des HS nicht fiir den Vorgang bereit,
leuchtet die Statusanzeige NotReady auf. In diesem Fall lautet
die Statusmeldung ,Not Ready“, und der Grund wird
aufgefiihrt.

STATUS - Not Ready
Oven is turned off

Driicken Sie zu einem beliebigen Zeitpunkt die Taste [Status],
zum Meldungen zum aktuellen HS-Status anzuzeigen. Hierzu
gehort, ob der HS zum Starten der Probenvorbereitung bereit
ist oder welche Bedingungen derzeit eine Fortsetzung des
Vorgangs verhindern.

Sequence status: Zeigt Statusinformationen im Zusammenhang
mit der Sequenz an.

Setpoint status: Zeigt allgemeine Statusinformationen an,
beispielsweise Bereitschaftsmeldungen und Fehlerzustiande,
und fiithrt auferdem die Einstellung und die aktuellen
Wertdaten fir HS-Sollwerte auf.

Vial status: Zeigt wihrend der Sequenzausfithrung Einzelheiten
uber den Status des ausgewahlten Flaschchens an. Wiahlen
Sie mit den Pfeiltasten das gewiinschte Flischchen aus.
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Warntdne

Ein Warnton ertént, wenn ein Problem vorliegt, das den HS
jedoch nicht daran hindert, die Sequenz durchzufiihren. Der
HS gibt einen Warnton aus und zeigt eine Meldung an. Der
HS kann die Sequenz starten. Sobald eine weitere Sequenz

beginnt, erlischt die Warnung.

Fehlermeldungen weisen auf Hardwareprobleme hin, die vom
Benutzer zu beheben sind. Abhangig von der Art des Fehlers
sendet der HS keinen Warnton oder einen einzelnen
Warnton.

Eine Reihe von Warnténen wird ausgegeben, bevor ein Fluss
ausgeschaltet wird. Die problembelastete Komponente wird
nach kurzer Zeit heruntergefahren, der HS gibt einen
Warnton aus, und eine kurze Meldung wird angezeigt.
Beispielsweise ertont eine Folge von Warntonen, wenn der
Gasfluss zur Fliaschchendruckbeaufschlagung den Sollwert
nicht halten kann. Der Fluss wird nach 5 Minuten
unterbrochen. In einer Meldung wird kurz darauf
hingewiesen, dass der Fluss abgeschaltet wird. Driicken Sie
[Clear], um jegliche Warntdone zu beenden. Das Gleichgewicht
fir Flischchen im Ofen wird weiterhin eingestellt, der HS
verarbeitet jedoch keine zusitzlichen Flaschchen und fiihrt
keine Extraktion oder Injektion durch.

Ein Dauersignalton wird ausgegeben, wenn die
HS-Tragergassteuerung verwendet wird und wenn der
Wasserstofffluss abgestellt wird oder wenn eine thermische
Abschaltung erfolgt. Wahrend einer Wasserstoff- Abschaltung
werden alle HS-Heizungen und Motoren abgeschaltet.

Bevor Sie den Betrieb fortsetzen, sollten Sie die Ursache fiir die
Wasserstoff-Abschaltung ausfindig machen und beheben.
Weitere Informationen zur Wasserstoff-Abschaltung finden Sie im
Benutzerhandbuch zur Problembehebung ( Troubleshooting).
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Das Tastenfeld 3

Fehlerbedingungen

Tritt ein Problem auf, wird eine Statusmeldung angezeigt.
Falls die Meldung einen Hardwareschaden anzeigt, sind
eventuell weitere Informationen verfiigbar.
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3 Das Tastenfeld

Blinkender Sollwert

Falls das System einen Gasfluss oder den Flaschchenofen
abschaltet, blinkt die Anzeige Off in der entsprechenden Zeile
der Komponentenparameterauflistung.
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Statusanzeigen

Fehlerbehebung

Das Tastenfeld 3

Auf dem Frontplatten- Display stehen fiinf (5) Anzeige- LEDs
bereit, um den Geritestatus anzuzeigen.

@ Tray Park

. Service Due

STATUS - READY
Ready for start sequence

® Run @® Slecp @ Not Ready

Tray Park

Sleep

Not Ready

Service Due

Zeigt an, ob der Probenteller sich in der Ruheposition
befindet. (111-Flaschchen-Modell)

Leuchtet auf, wenn der HS Proben verarbeitet.

Leuchtet auf, wenn der HS sich im Ruhemodus befindet.
Siehe “Ressourcenschutz” .

Leuchtet auf, wenn der HS nicht zum Verarbeiten von Proben
bereit ist.

Leuchtet auf, wenn der Zahler fiir friihzeitige Warnungen fiir
anstehende Wartungsaufgaben einen Schwellenwert
Uberschritten hat und der Zahler fiir diese Anzeigeleuchte
eingerichtet wurde.
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3 Das Tastenfeld

Logs

Sie konnen tuber die Tastatur auf drei Protokolle zugreifen:
Analyselaufprotokoll, Wartungsprotokoll und
Systemereignisprotokoll. Um die Protokolle aufzurufen,
driicken Sie [Logs] und wechseln zum gewiinschten Protokoll.
In der Anzeige sehen Sie die Anzahl an Eintragen, die im
Protokoll enthalten sind. Durchlaufen Sie die Liste.
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Sequenzprotokoll

Das Sequenzprotokoll wird zu Beginn einer neuen Sequenz
geloscht. Wahrend der Sequenz werden in der
Sequenzprotokolltabelle die Abweichungen von der geplanten
Methode aufgelistet (einschliefRlich der Eingriffe tiber das
Tastenfeld).
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3 Das Tastenfeld

Wartungsprotokoll

40

Das Wartungsprotokoll enthilt die vom System erzeugten
Eintrage, wenn einer der benutzerdefinierten
Komponentenzahler eine tiberwachte Grenze erreicht. Der
Protokolleintrag enthilt eine Beschreibung des Zahlers, des
aktuellen Werts, der liberwachten Grenzen sowie
Informationen dariiber, welche Grenzen erreicht wurden.
Dariiber hinaus wird jede Benutzeraufgabe, die mit dem
Zahler in Verbindung steht, im Protokoll aufgezeichnet. Dazu
gehort das Zuriicksetzen, das Aktivieren oder Deaktivieren
der I"Jberwachung sowie das Andern von Grenzen oder
Einheiten (Zyklen oder Dauer).
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Ereignisprotokoll

Im Ereignisprotokoll werden wichtige Ereignisse wahrend des
HS- Betriebs aufgezeichnet. Einige der Ereignisse werden
auch im Sequenzprotokoll aufgefiihrt, wenn sie wiahrend der
Sequenzausfiihrung auftreten.
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Agilent 7697A Headspace Sampler
Fehlerbehebung

4
Verbrauchsmaterialien

Verbrauchsmaterialien fiir die Headspace-Analyse 44

In diesem Abschnitt werden hiufig verwendete Teile wie
Flaschchen und Probenschleifen aufgefiihrt, die fiir einen
routineméiRigen Betrieb des Agilent 7697A Headspace
Samplers erforderlich sind. Verfahren zum Austausch dieser
Teile finden Sie in diesem Handbuch oder im
Wartungshandbuch.
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Verbrauchsmaterialien

Verbrauchsmaterialien fiir die Headspace-Analyse

44

In den folgenden Tabellen werden hiufig verwendete

Verbrauchsmaterialien fiir den Headspace- Probengeber und
die Headspace- Analyse aufgefiihrt. Die neuesten verfiigbaren

Teile finden Sie auf der Agilent Website unter

www.agilent.com/chem.

Table1 Teile des Headspace-Probengebers und Standards

Beschreibung Teilenummer
Lecktestkit. Inhalt: (G4556-67010
* Ferrule, ohne Bohrung 5181-7458
* Gering blutende 11-mm-Septa, 5 Stiick pro Packung 5182-3413
* Headspace-Lecktestflaschchen (blau) G4556-20600
* 1/8-Zoll-Nylon-Leitungsarmaturstecker 0100-2414

* 1/16-Zoll-Edelstahl-ZDV-Stecker
(6er-Anschlussventilabdeckung)

Flaschchenstandersatz fiir Probenteller, 7697A (3 Stander)
Flaschchensténder
Flaschchensténder-Etiketten

Universeller/externer Split-Auslassfilter mit 3 Patronen,
1/8-Zoll-Swagelok-Armatur

Séaulenschneider-Wafer, Keramik
Probensonde, deaktiviert SN1030
Probensonde, deaktiviert SN2000
Ger-Anschlussventil, Ersatzrotor, WT Serie, 300 psi, 350 °C

Probenschleifenadapter:
1 zur Verwendung mit 0,025-, 0,05- und
0,10-mL-Probenschleifen

2 zur Verwendung mit 0,5- und 1,0-mL-Probenschleifen

Probenschleifenadapter:
1 zur Verwendung mit 0,025-, 0,05- und
0,10-mL-Probenschleifen

Standards
GC-Headspace-Teststandard, 1 x 1 ml
Headspace-0Q/PV-Probe

G6600-80039

G4564A
G4556-60019
G4556-90500
RDT-1020

5181-8836
(G4556-60690
G4556-60125
1535-4952
G4556-20177

G4556-20178

8500-4328
5182-9733

Fehlerbehebung
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Table 2 Teile der Headspace-Probengeber-Ubertragungsleitung

Beschreibung Teilenummer
Komponenten der Ubertragungsleitung
Ferrule, Polyamid Valcon, 5 Stiick pro Packung

0.53 mm, 1/32 Zoll fiir Leitung AD 0,50 ? 0,80 mm 0100-2595
0,25, 0,32 mm, 1/32 Zoll firr Leitung AD 0,25 ? 0,40 mm  5190-1437

Septummutter, Ubertragungsleitung, fiir Split/Splitless-

und Multimodus-Einlasse
Blindmutter, 1/16 Zoll, rostfreier Stahl

Mutter und Reduzierungsanschlussstiick fir
Verbindung von 6er-Anschlussventil und
Ubertragungsleitung

Ubertragungsleitungen

Deaktiviertes Quarzglas, 250 pm x5 m
Deaktiviertes Quarzglas, 320 pym x5 m
Deaktiviertes Quarzglas, 450 pm x5 m
Deaktiviertes Quarzglas, 530 pm x5 m

ProSteel deaktivierter rostfreier Stahl, 5 m Lange

ProSteel-Manschette fiir ProSteel, 5 m Lange

(G3452-60835

01080-83202
0100-2594

160-2255-5
160-2325-5
160-2455-5
160-2535-5
160-4535-5
4177-0607

Table 3 Headspace-Probengeber-Probenschleifen

Beschreibung

Teilenummer

Probenschleifen, SN 2000
0,025 mL

0,05 mL

0.1 mL

0.5mL

1,0 mL

1,0 mL, zertifiziert

3.0 mL

3,0 mL, zertifiziert

(G4556-80101
G4556-80102
G4556-80103
(G4556-80105
G4556-80106
G4556-80126
G4556-80108
G4556-80128

4

45



4

46

Verbrauchsmaterialien

Table 3 Headspace-Probengeber-Probenschleifen (continued)

Beschreibung Teilenummer

5,0 mL G4556-80109

Probenschleifen, SN 1030

0,025 mL (G4556-80111
0,05 mL G4556-80112
0.1 mL G4556-80113
0,5 mL G4556-80115
1mL (G4556-80116
3mL (G4556-80118
5mL G4556-80119

Adapter fiir Probenschleifen

Probenschleifenadapter: G4556-20177

1 zur Verwendung mit 0,025-, 0,05- und
0.10-mL-Probenschleifen

2 zur Verwendung mit 0,5- und 1,0-mL-Probenschleifen

Probenschleifenadapter: (G4556-20178

1 zur Verwendung mit 0,025-, 0,05- und
0,10-mL-Probenschleifen

Table4 Headspace-Flaschchen und Abdeckungen

Beschreibung

Teilenummer

Zertifizierte Flaschchen mit flachem Boden

Zertifizierte Headspace-Flaschchen mit flachem Boden, 20
ml, 100 Stiick pro Packung

Zertifizierte Headspace-Flaschchen mit flachem Boden, 10
ml, 100 Stiick pro Packung

20-mm-Headspace-Abdeckungen mit Septa

Zertifizierte Headspace-Alu-Bordelkappe, PTFE/Si-Septum,

20 mm,100 Stiick pro Packung

Headspace-Flaschchenkits

5182-0837

5182-0838

5183-4477
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Table4 Headspace-Flaschchen und Abdeckungen (continued)

1

Beschreibung Teilenummer

Flaschchenkit 5182-0840
20-ml-Headspace-Flaschchen mit flachem Boden,

Bordelkappen aus silbernem Aluminium, einteilig mit
Sicherheitsvorrichtung, Septa PTFE/Silikon weiR3, 100

Stiick pro Packung

Verschluss- und Offnungszangen

Elektronische Crimpzange fiir 20-mm-Kappenflaschchen 5062-0208
Elektronische Offnungszange fiir 20-mm-Bordelkappen 5062-0210
Ergonomische manuelle Crimpzange fiir 20-mm-Kappen 5040-4669

Ergonomische manuelle Offnungszange fiir 20-mm-Kappen 5040-4671
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Agilent 7890A Gaschromatograph
Fehlerbehebung

)
Probenflaschchen

Arten von Probenflaschchen 50

Septa und Kappen fiir Probenflaschchen 51
Flaschchenetiketten 52

Befiillen von Probenflaschchen 54
VerschlieBen eines Probenflaschchens 55

Bewegen des Probentellers in die bzw. aus der Ruheposition
(111-Flaschchen-Modell) 58

Installieren eines Flaschchenstanders (111-Flaschchen-Modell) 59
Laden einer Probe in den Probenteller (111-Flaschchen-Modell) 60
Laden einer Probe in den Probenteller (12-Flaschchen-Modell) 61

Dieser Abschnitt befasst sich mit der Auswahl der
Probenflaschchen, der Probenvorbereitung und der
Fliaschchenbehandlung mit dem Agilent 7697A
Headspace- Probengeber.

Agilent Technologies
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Probenflaschchen

Arten von Probenfldaschchen

50

Der Headspace- Probengeber akzeptiert 10-ml-, 20-ml- oder
22-ml-Probenflischchen. Legen Sie die Flischchengréfle in
der Methode fest (siehe “Erstellen einer Methode” ). Die
Flaschchengrofle kann sich mit jeder neuen Methode andern,
die in einer Sequenz verwendet wird, jedoch nicht innerhalb
einer Methode. Durch die Verwendung einer anderen als der
von der Methode erwarteten Flischchengrofde wird eine
Laufzeitausnahme verursacht.

Der Headspace- Probengeber verwendet Probenflischchen aus
Klar- oder Braunglas mit Boérdelkappe oder mit Gewinde.
Verwenden Sie fiir lichtempfindliche Proben Flischchen aus
Braunglas. Beide Typen sind mit flachem oder mit rundem
Boden verfiigbar. Zuldssige Fliaschchentypen finden Sie im
Agilent Katalog fiir Verbrauchsmaterialien und Zubehor oder
auf der Agilent Website unter www.agilent.com/chem. Nicht
kompatible Probenfliaschchen kénnen zu Greiferfehlern
fithren (111-Flischchen-Modell).

Flaschchen miissen den Spezifikationen in Tabelle
Abbildung 6entsprechen.

18,0 mm
% L hochstens
47,0 mm mindestens T
79.0 mm hochstens
5,0 mm
hochstens
\S
22,40 bis T
> 23,10 mm )

Figure 6 Unterstiitzte Flaschchenabmessungen
Vermeiden Sie die Wiederverwendung von Fliaschchen. Die

mehrmalige Verwendung von Flaschchen erhoht das Risiko,
dass sie zerbrechen.
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Septa und Kappen fiir Probenflaschchen

Es gibt zwei Typen von Septa fiir Bérdelkappen und
Schraubkappen mit jeweils verschiedenen
Versiegelungseigenschaften und Resistenzstufen gegen

Losungsmittel.
Septummaterial Vertraglich mit Nicht vertraglich mit Wiederverschli Max.
eBbarkeit Temperatur*
PTFE/Butyl-Gummi PTFE-Bestandigkeit bis Einstich, Chlorierte Gut <125°C
danach fiir Septa oder Einsétze Lésungsmittel,
Kompatibilitat wie bei Gummi Aromaten,
(ACN, Aceton, DMF, Alkohole, Kohlenwasserstoffe,
Diethylamin, DMSO, Phenole) Schwefelkohlenstoff
PTFE/Silikon-Gummi PTFE-Bestéandigkeit bis Einstich, ACN, THF, Benzol, Durchschnittlic <180 °C
danach fiir Septa Kompatibilitat Chloroform, Pyridin, h
wie bei Silikon (Alkohol, Aceton, Toluol, Hexan, Heptan

Ether, DMF, DMSO)

* Ungefahrer Wert. Informationen finden Sie in den Empfehlungen des Herstellers.

Flaschchenkappen werden mit oder ohne interne
Sicherheitsfunktion angeboten, welche eine Entliftung des
Flaschchens ermoglicht, wenn der Flischchendruck etwa
310 kPa (45 psi) Ubersteigt.

Verwenden Sie Bordelkappen oder Septa generell nur einmal
zur Headspace- Analyse.

Zulassige Flaschchentypen finden Sie im Agilent Katalog fiir
Verbrauchsmaterialien und Zubehor oder auf der Agilent
Website unter www.agilent.com/chem.
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Flaschchenetiketten

Probenflaschchen

N~

Hochstens 1 mm
Schrige

} N

——

Hochstens 23,5 mm,
einschlieBlich
Etikett

52

—2

1
—_—

Stellen Sie sicher, dass das Etikett und die Tinte von der Ofenhitze
nicht beeintrachtigt werden.

Wenn Sie Etiketten in einem 111-Flischchen-Modell
verwenden, miussen die Etiketten die unten stehenden
Abmessungen aufweisen. Wenn Sie auflerdem den optionalen
Strichcode- Leser einsetzen, miissen die Strichcode- Etiketten
den allgemeinen Abmessungen fiir Etiketten und auflerdem
den gezeigten Platzierungsanforderungen entsprechen.

}
Ohne Etikett
mindestens
J & 17,5 mm ’D &
t
115
Text
| ex L,
Strichcode I | | B
T Text | o T
Mindestens \ 25 mm 5l
4,0 mm hoch hochstens
17,0 mm
mindestens \
S —) \ 7,
Figure 7  Spezifikationen zu Flaschchenetiketten und Strichcode

(20-mL-Flaschchen abgebildet)

Die korrekten Probenflaschchenmalie sind entscheidend fiir einen
korrekten Greiferbetrieb. Flaschchen und Etiketten, die diese
Spezifikationen nicht erfiillen, kénnen zu Fehlern beim Probengeber
fiithren. Kundendienstanrufe und Reparaturarbeiten aufgrund von
Flaschchen und Etiketten, die diese Spezifikationen nicht erfiillen,
werden nicht durch die Garantieleistung oder den
Kundendienstvertrag abgedeckt.
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Platzieren Sie zum ﬁberprﬁfen der Etikettenposition ein
Flaschchen mit Etikett im Strichcode-Leser. Driicken Sie
[Service Mode] und wéahlen Sie Diagnostics > Tray > Diagnostics >
BCR. Driicken Sie anschlieRend [Enter]. Der Strichcode- Leser
versucht einen Strichcode vom Flaschchen abzulesen.
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Probenflaschchen

Befiillen von Probenflaschchen

50 %
Fiillhohe in
der Regel

b4

——

Im Allgemeinen befiillen Sie Probenfldschchen etwa bis zur
Halfte. Auch wenn die Probenmengen je nach Analyse
variieren konnen, uberschreiten Sie beim Befiillen der
Flaschchen niemals die in Abbildung 8. Durch eine korrekte
Befiillung der Flaschchen wird sichergestellt, dass die
Probensonde wahrend der Probenerfassung nicht die Matrix
beriihrt. Wenn Sie eine groflere Probenmenge bendétigen,
verwenden Sie ein grofReres Flaschchen oder optimieren Sie
die Methode, um die Ergebnisse zu verbessern.
Empfehlungen hierzu finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

|

75 %
Fiillhohe
maximal

|

(,\

| ——

20-mL- und 22-mL-Flaschchen

Figure 8

f
50 % Fiillhohe
maximal

}

10-mL-Flaschchen

Fiillgrenzen fir Flaschchen
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Verschlie3en eines Probenflaschchens

Fehlerbehebung

Das Flaschchen muss ordnungsgemiaf versiegelt werden, um
sicherzustellen, dass die Headspace-Gase nicht vorzeitig
entweichen. Verschlief3en Sie Flischchen mit Bordelkappe
mithilfe einer Crimpzange fiir Headspace-Flaschchen mit
20-mm- Kappen. Auflerdem sind auch Schraubkappen und
Gewindeflaschchen verfligbar. Siehe “Verbrauchsmaterialien
fiir die Headspace- Analyse” .

1

Reinigen Sie zu Beginn die Innenflichen der
Bordelbacken.

Wenn Sie separate Septa und Kappen verwenden,
platzieren Sie ein Septum mit der PTFE-Seite zum
Flaschchen hin in eine Flischchenkappe. Stellen Sie
sicher, dass das Septum nicht verunreinigt wird.

Legen Sie die Kappe mit der Offnung nach oben auf einen
Tisch.

Befiillen Sie das Flaschchen mit der Probe. (Die meisten
Flaschchen sollten nicht mehr als zur Halfte gefiillt sein,
einige Flischchen konnen jedoch Fillmengen von 75%
erreichen. Siehe “Befiillen von Probenflaschchen” .)

Legen Sie die Kappe mit dem Septum iiber die
Flaschchen6ffnung.

Halten Sie das Flaschchen in die Crimpzange.

Driicken Sie langsam und mit stetigem Druck die
Crimpzange zusammen, um das Flaschchen zu

bb



b Prohenflaschchen

verschlieRen. (Driicken Sie den Griff, bis er die
Einstellschraube erreicht.)

Abbildung 9zeigt korrekte und fehlerhafte Flischchenkappen.

Nicht mittig 4@

Falten und Knitter

Mittig

Keine Falten oder Knitter

Akzeptabel Nicht akzeptabel

Figure 9  Geeignete und ungeeignete Flaschchenkappen

Priifen Sie jedes Flaschchen auf einwandfreie Bordelung:

e Stellen Sie sicher, dass der Teil der Kappe, der sich unter
dem Flischchenhals befindet, nicht gefaltet und
zerknittert ist. Um Falten und Knitter zu entfernen,
drehen Sie das Flischchen um 10°, und boérdeln Sie es
erneut. Stellen Sie die Crimpzange auf einen lockereren
Bordel ein, indem Sie die Einstellschraube im
Uhrzeigersinn drehen.
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e Die Kappe sollte handfest sitzen. Wenn die Kappe locker
ist, stellen Sie die Crimpzange auf einen engeren Bordel
ein, indem Sie die Einstellschraube entgegen dem
Uhrzeigersinn drehen. Bérdeln Sie die Kappe erneut. Sitzt
die Kappe zu fest, verwindet sich das Septum, und das
Flaschchen ist moglicherweise undicht.

e Stellen Sie sicher, dass jede Kappe oben am Flaschchen
uber ein zentriertes flaches Septum verfiigt.

Wenn das Septum nicht flach ist, nehmen Sie die
Kappe ab, drehen Sie die Einstellschraube der
Crimpzange im Uhrzeigersinn und versuchen Sie es
erneut.

Wenn sich die Kappe nicht in der Mitte findet,
entfernen Sie die Kappe und stellen Sie sicher, dass
sich die neue Kappe flach oben am Flaschchen
befindet, bevor Sie den Griff der Crimpzange
zusammendriicken.

Fehlerbehebung 57



5

Probenflaschchen

Bewegen des Probentellers in die bzw. aus der Ruheposition

(111-Flaschchen-Modell)

58

Durch das Platzieren des Probentellers in der Ruheposition
wird der Probenteller sanft in eine sichere Position bewegt.
In der Ruheposition konnen Sie die Stander mit Flischchen
beladen oder Stinder im HS installieren oder daraus
entfernen.

Driicken Sie [Tray Park/Carousel Advance], um den Probenteller
in die Ruheposition zu bewegen. Die Anzeige lautet
folgendermaflen:

TRAY PARKED
Tray Park - Unpark tray
Start - Start sequence

Driicken Sie [Tray Park/Carousel Advance], um den Probenteller
aus der Ruheposition zu bewegen und dessen Verwendung zu
ermoglichen. Die Anzeige lautet folgendermafien:

SEQUENCE IDLE
Start - Start sequence
Tray Park - Park tray

Sie kénnen keine Sequenz starten, solange der Probenteller
sich in der Ruheposition befindet.

Durch das Platzieren des Probentellers in der Ruheposition
wihrend einer Sequenz wird die Sequenz unterbrochen. Die
aktuellen Flaschchen werden weiter verarbeitet, es wird
jedoch nicht mit der Verarbeitung von neuen Flischchen
begonnen.
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Probenflaschchen

Installieren eines Flaschchenstidnders (111-Flaschchen-Modell)

Fehlerbehebung

1 Driicken Sie [Tray Park/Carousel Advance], um den
Probenteller in die Ruheposition zu bewegen, damit der
Flaschchenstanderbereich leicht zuginglich ist.

Vermeiden Sie beim Beladen eines Probentellerstanders mit
Probenflaschchen eine ibermaRige Bewegung des Probentellers.
Wenn die Probe das Septum oder das Flaschchen mehr als normal
bedeckt, kann dies die Ergebnisse verandern.

2 Heben Sie das vordere Ende des Standers an, und
schieben Sie den Stinder zuriick und unter die
Halterungsklammer auf der HS-Oberseite. Senken Sie
anschlieRend das vordere Ende des Stinders an seinem
Platz ab.

Bei ordnungsgeméifier Installation leuchtet am
Probentellerstinder eine griine LED- Anzeige auf.

Figure 10 Flaschchenpositionen auf dem Probenteller

3 Driicken Sie [Tray Park/Carousel Advance], um den Teller fii
die Nutzung vorzubereiten.

5

r
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Laden einer Probe in den Probenteller (111-Flaschchen-Modell)

1 Driicken Sie [Tray Park/Carousel Advance], um den
Probenteller in die Ruheposition zu bewegen, damit die
Flaschchenstander leicht zuginglich sind.

2 Platzieren Sie die verschlossenen Probenflidschchen nach
Bedarf auf dem Probenteller. Siehe Abbildung 11.
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Figure 11 Flaschchenpositionen auf dem Probenteller

3 Driicken Sie [Tray Park/Carousel Advance], um den Teller fiir
die Nutzung vorzubereiten.
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Probenflischchen B

Laden einer Probe in den Probenteller (12-Flaschchen-Modell)

1 Offnen Sie die Tellerabdeckung. Siehe Abbildung 12.

Drehbare obere
Abdeckung

Figure 12 Offnen Sie die Tellerabdeckung.
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2 Ein Etikett links neben jeder Flaschchenposition
bezeichnet die Nummer dieser Position. Siehe
Abbildung 13.

Figure 13 Positionen auf einem 12-Flaschchen-Probenteller

3 Falls die gewiinschte Flischchenposition nicht verfiigbar
ist, driicken Sie [Tray Park/Carousel Advance], um den Teller
zu drehen.

4 Platzieren Sie die verschlossenen Probenflischchen nach
Bedarf auf dem Probenteller.
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In diesem Kapitel wird die Methode des

Headspace- Probengebers definiert. Ferner wird beschrieben,
wie eine Methode liber das Tastenfeld an der HS-Vorderseite
geladen, gespeichert, erstellt und bearbeitet wird. Wenn Sie
ein Agilent Datensystem verwenden, werden Sie zum
Erstellen von Methoden wahrscheinlich das Datensystem
einsetzen. Einzelheiten finden Sie in der Hilfe und in der
Dokumentation des Datensystems sowie im Handbuch fiir
die Einarbeitung.
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6 Methoden

Was ist eine Methode?

Eine Methode ist die Sammlung an Sollwerten, die fiir den
Headspace- Probengeber zum Vorbereiten einer Probe und zu
deren Injektion in den Gaschromatographen erforderlich
sind. Der Agilent 7697A Headspace Sampler kann bis zu 32
Methoden sowie mehrere vordefinierte Methoden intern
speichern. Im Hauptteil der Methode werden Parameter
gesteuert fir:

* Temperaturen - fiir Flaschchen, Probenschleife und
Ubertragungsleitung

e Zeiten - fiir Gleichgewichtseinstellung und Injektion, plus
die GC-Zyklusdauer (fiir Berechnungen zu
Probentiberlappung und -durchsatz)

* Flidschchen - Einstellungen fiir Flischchengrofie,
-befiillung, -schiitteln und -entliiftung nach der Injektion

* Triger — Gaseinstellungen zur Steuerung der Gasfliisse
wahrend der Injektion und der GC- Analyse (bei
Verwendung des optionalen EPC-Moduls)

Die verfiigharen Parameter hingen vom Geratemodell und
der aktuellen Konfiguration ab. Vollstindige Informationen zu
allen moglichen Methodenparametern finden Sie im
Erweiterten Bedienungshandbuch.

Vordefinierte Methoden

64

Zusatzlich zu den 32 benutzerdefinierbaren Methoden
speichert der HS auch 6 Spezialmethoden:

Methode Anmerkungen

Standard Eine Elementarmethode, die als Basis fiir neue Methoden
eingesetzt werden kann. Nicht bearbeitbar.

Checkout Die zur anfanglichen Leistungsverifizierung
erforderlichen Parameter. Nicht bearbeitbar.

Qualification Die fur die Agilent Leistungsverifizierung und den
Qualifikationsservice erforderlichen Parameter. Nicht
bearbeitbar.

MeOH in H20 Grundlegende Startparameter zur Analyse von Methanol
in Wasser. Nicht bearbeitbar.
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Methode Anmerkungen

Sleep Mithilfe der Methode Sleep konnen Sie Einstellungen fiir
Phasen ohne Aktivitat laden. Die Methode ,,Sleep” kann
bearbeitet werden. Wie Sie das Gerét so einstellen, dass
zu einer bestimmten Tageszeit die Methode ,,Sleep”
geladen wird, kdnnen Sie dem Erweiterten
Bedienungshandbuch entnehmen.

Wake Mithilfe der Methode Wake konnen Sie Einstellungen
laden, sobald die Ruhephase (Sleep) beendet ist, um
beispielsweise den Flaschchenofen zu heizen oder die
Gasfliisse zu erhohen. Bei Bedarf kann die Methode
.Wake"” einfach der letzten ausgefiihrten
HS-Analysemethode entsprechen. Die Methode ,Wake”
kann bearbeitet werden. Wie Sie das Gerét so einstellen,
dass zu einer bestimmten Tageszeit die Methode ,,\Wake”
geladen wird, kénnen Sie dem Erweiterten
Bedienungshandbuch entnehmen.

Methoden des Datensystems

Wenn Sie ein Agilent Datensystem verwenden, werden Sie
hauptsichlich die Methoden des Datensystems anstelle der
lokal auf dem HS gespeicherten Methoden einsetzen.
Methoden des Datensystems speichern Parameter fiir alle
zugehorigen Gerite wie den GC und den HS, plus alle
Einstellungen zu Datenanalyse und Berichterstattung .

Beim Ausfiithren einer Sequenz ladt das Datensystem die
Sollwerte nach Bedarf auf den HS herunter.

HS- Datensystem- Methodenparameter werden auf der

HS- Anzeige als HOST-Methode angezeigt. HOST- Methoden
werden vom HS nicht dauerhaft gespeichert. HOST- Methoden
bleiben nur so lange gespeichert, bis sie liberschrieben
werden oder der HS ausgeschaltet wird.
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6 Methoden

Uberblick iiber Methodenparameter

In diesem Abschnitt werden Methodenparameter zusammen
mit einer kurzen Beschreibung aufgefiihrt. Weiter gehende
Informationen finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

Table 5 Allgemeine Methodenparameter

Parameter

Aktiviert in Modi

Beschreibung

Taste [Temp]
Ofen

Schleife/Ventil
Ubertragungsleitung
Taste [Time]
GC-Zykluszeit

Zeit fir
Flaschchen-Gleichgewichtsein
stellung

Zeit fir
Druck-Gleichgewichtseinstellu

ng

Injektionszeit

Taste [Vial]
Fallmodus

Falldruck

Fullfluss

Fill volume, mL

Schleifenfiillmodus

Schleifengradienten-Fiillgesch
windigkeit

Finaler Schleifendruck

Fillmodi: Fluss zu Druck und
Fillen zu Druck

Fiullmodus: Fluss zu Druck

Fallmodus: Konstantes
Volumen

Schleifenfiillmodus: Erweitert

Schleifenfillmodus: Erweitert

Ofentemperatur fir
Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung.

Temperatur von Probenschleife und Ventil.

Temperatur der Ubertragungsleitung (isothermisch).

Zeit zum Bereitmachen des GC nach einer Injektion.

Gleichgewichtseinstellungszeit fiir das Flaschchen im
Ofen.

Zeit fir die Druckstabilisierung im Flaschchen nach
erster Flaschchendruckbeaufschlagung.

Zeit zum Einlassen der Probenschleifendampfe in den
GC-Einlass.

Auswahlen der Druckbeaufschlagung des Flaschchens.

Finaler Zieldruck des Probenflaschchens.

Flussrate zur Druckbeaufschlagung des Flaschchens.

Bestimmtes Gasvolumen zur Druckbeaufschlagung des
Flaschchens.

Auswabhl der Befiillung der Probenschleife mit Gas
durch den HS nach Druckbeaufschlagung und Einstich
des Probenflaschchens.

Geschwindigkeit der Probenschleifenbefiillung.

Finaler Zieldruck fiir die gefiillte Probenschleife.

66

Fehlerbehebung


../AdvOper/manual.html
../AdvOper/manual.html

Table 5 Allgemeine Methodenparameter (continued)

Methoden

6

Parameter

Aktiviert in Modi

Beschreibung

Schleifen-Gleichgewichtseinst
ellung

Entliiftung nach Extraktion

FlaschchengroRRe

Schitteln

Taste [Carrier]

Pressure (nur Lesen)

Taste [Adv Function]

Extraktionsmodus

Anzahl Extraktionen

Entliiftung zwischen

Extraktionen

Spilfluss

Spiilzeit

Barcode reader

Sequence actions

Method development

Schleifenfiillmodus: Erweitert

Tragersteuerung:
GC-Steuerung

Konzentrierte Extraktionen

Konzentrierte Extraktionen

[Adv Function] > Barcode reader

Zeit fiir die Stabilisierung der Probenschleife nach der
Druckbeaufschlagung.

Nach der letzten Extraktion und wéhrend der
Probeniibertragung an den GC Entliiftung des
restlichen Flaschchendrucks in die Atmosphaére.
(Andere Entliiftung steht wahrend der Konzentration
der Extraktionen tber die Taste [Adv Function] zur
Verfiigung.)

Auswahl der ProbenflaschchengrolRe fiir alle
Flaschchen, die diese Methode verwenden.

Festlegen der Schiittelintensitat fir die Probe wahrend
der Gleichgewichtseinstellung im Ofen. (Nur
111-Flaschchen-Modell)

Weitere Tragerparameter finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

Weitere Informationen finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

Festlegen der Extraktionsart fiir die Methode: Standard,

mehrfach oder konzentriert.

Geben Sie die Anzahl der zu konzentrierenden
Extraktionen ein.

Ein oder Aus. Entliften Sie das Flaschchen zwischen
konzentrierenden Extraktionen

Spilen der Probensonde und -schleife mit
Flaschchendruckbeaufschlagungsgas nach dem
Entfernen des Flaschchens von der Sonde.

Erfordert den 111-Flaschchen-Probenteller und den
optionalen Strichcode-Leser. Auswahl zum Festlegen
von Strichcode-Leser-Parametern.

Festlegen der Verarbeitung unerwarteter
Sequenzprobleme durch den HS, beispielsweise ein
fehlendes Flaschchen oder eine falsche
FlaschchengroRe.

Zugriff auf die wahrend der Methodenentwicklung
verwendeten Parameter.

Erfordert den 111-Flaschchen-Probenteller und den
optionalen Strichcode-Leser.

Fehlerbehebung

67


../AdvOper/manual.html
../AdvOper/manual.html
../AdvOper/manual.html
../AdvOper/manual.html

6 Methoden

Table 5 Allgemeine Methodenparameter (continued)

Parameter Aktiviert in Modi Beschreibung

BCR action Festlegen, ob und wie der Vorgang bei einem
Strichcode-Fehler fortgesetzt wird.

BCR symbology Festlegen der erwarteten Symbole fiir in dieser
Methode verwendete Strichcodes.

Enable BCR checksum Voraussetzen der Verwendung einer
Prifsummenfunktion durch die Strichcodes
(Verfiigbarkeit abhangig von den
Strichcode-Symbolen).
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Zum Erstellen einer grundlegenden Methode greifen Sie liber
die vier Komponententasten in folgender Reihenfolge auf die
Methodenparameter zu: [Temps], [Times], [Vial] und [Carrier].
Eine Liste haufig verwendeter Parameter finden Sie unter
“Uberblick tiber Methodenparameter” .

1 Wenn der HS keine Proben verarbeitet, driicken Sie
[Temps]. Die Anzeige zeigt die aktuellen
Temperatursollwerte fiir Ofen, Schleife/Ventil und
["Jbertragungsleitung sowie die tatsachlichen Temperaturen
an.

b

Wihlen Sie Oven aus.

Geben Sie liber das Tastenfeld den neuen Sollwert fiir
den Ofen ein, und driicken Sie [Enter].

Geben Sie die gewiinschte Temperatur fir Loop/Valve
ein, und driicken Sie [Enter].

Geben Sie die gewlinschte Temperatur fiir Transfer line
ein, und driicken Sie [Enter].

Die Temperatureinstellung ist abgeschlossen.

2 Dricken Sie [Time].

b

Wihlen Sie GC cycle time.

Geben Sie tUber das Tastenfeld fiir GC cycle time die neue
GC-Zyklusdauer ein, und driicken Sie [Enter]. Den
korrekten Wert fiir die Eingabe finden Sie unter
“Ermitteln der GC-Zyklusdauer” .

Geben Sie bei Vial equib time die Zeit fiir die
Flaschcheneinstellung ein, und driicken Sie [Enter].

Geben Sie bei Pres equib time die Zeit fiir die
Druckstabilisierung ein, und driicken Sie [Enter].

Geben Sie bei Injecttime die Zeit fiir die Injektion ein,
und driicken Sie [Enter].

Die Zeiteinstellung ist abgeschlossen.
3 Dricken Sie [Vial].

b

Wahlen Sie Fill mode aus.

Driicken Sie [Mode/Type], um die Optionen fiir den
Flaschchenfiillmodus anzuzeigen. Wahlen Sie den
gewiinschten Fillmodus aus, und driicken Sie [Enter].

Geben Sie Parameter fiir den Flaschchenfiillmodus ein,
und driicken Sie nach jeder Einstellung [Enter].
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Wenn Sie den Schleifenfillmodus Constant volume verwenden, bestimmt
der HS die Schleifenfiillung. Uberspringen Sie die Schritte dund e.

d Waihlen Sie Loop fill mode aus, und driicken Sie
[Mode/Type], um die Optionen fiir den
Probenschleifen- Fiilllmodus anzuzeigen. Wahlen Sie den
gewiinschten Schleifenfiillmodus aus.

e Geben Sie Parameter fir den
Probenschleifen- Fiilllmodus ein, und driicken Sie nach
jeder Einstellung [Enter].

f Wahlen Sie Vent after extraction. Driicken Sie [On/Yes],
um die Probenschleife jeweils nach der letzten
Extraktion zu entliiften, bzw. [0ff/No], um die Schleife
in ihrem Zustand zu belassen.

g Wahlen Sie Vial size aus. Driicken Sie [Mode/Type], um
die Flaschchengrof3e aus einer Liste auszuwihlen, und
driicken Sie [Enter].

h Wahlen Sie Shaking. Driicken Sie [On/Yes], um diese
Funktion zu aktivieren, und driicken Sie [Mode/Type],
um die gewiinschte Schiittelintensitit auszuwahlen.
Driicken Sie [0ff/No], um die Riittelung fiir diese
Methode zu deaktivieren.

Die Flischcheneinstellungen sind abgeschlossen.

Driicken Sie [Carrier]. Wenn Sie kein optionales
EPC-Tragergasmodul verwenden, sind diese Einstellungen
deaktiviert und der HS verwendet die
GC-Tragergassteuerung. Wenn Sie das optionale
EPC-Triagergasmodul einsetzen, kénnen Sie Parameter
gemafl der Definition durch den konfigurierten
Tragergas- Steuerungsmodus festlegen.

Wenden Sie zur Einstellung von Trigergasparametern
dasselbe Verfahren wie fiir die anderen
Methodenparameter an.

Tragergaseinstellungen werden im Erweiterten
Bedienungshandbuch beschrieben.

Die grundlegenden Methodenparameter sind damit
festgelegt. Speichern Sie die Methode. (Siehe auch
“Speichern einer Methode” .)

Zusatzlich koénnen Sie tiber die Taste Adv Function auf weitere

Methodenparameter zugreifen. Hierzu gehoren mehrere
Headspace-Modi zur Extraktion und nitzliche Funktionen
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fir die Methodenentwicklung.

Weitere Informationen finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.
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Speichern einer Methode

72

So speichern Sie eine Methode:

1
2

Driicken Sie [Method].

Wahlen Sie in der Liste die Nummer der zu speichernden
Methode aus.

Driicken Sie [Store]. Driicken Sie nach Aufforderung
[On/Yes], um die Methode zu speichern, bzw. [0ff/No], um
zur Auswahlliste zuriickzukehren.

Alternative Vorgehensweise:

1
2
3

Driicken Sie [Store].
Driicken Sie nach entsprechender Aufforderung [Method].

Wahlen Sie nach Aufforderung in der Liste die Nummer
der zu speichernden Methode aus.

Driicken Sie [Enter].

Driicken Sie nach Aufforderung [On/Yes], um die Methode
zu speichern, bzw. [0ff/No], um zur Auswahlliste
zuriickzukehren.
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Bearbeiten einer Methode

So bearbeiten Sie eine Methode:

1 Laden Sie die gewiinschte Methode. Siehe “Laden einer
Methode” .

2 Bearbeiten Sie die Parameter der Methode nach Bedarf.
Siehe “Erstellen einer Methode” .

3 Wenn Sie die Bearbeitung abgeschlossen haben, speichern
Sie die Methode. Siehe “Speichern einer Methode” .
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Laden einer Methode

74

So laden Sie eine Methode:
1 Driicken Sie [Load].
2 Driicken Sie nach entsprechender Aufforderung [Method].

3 Wihlen Sie nach Aufforderung die zu ladende Methode
aus der Liste aus, und driicken Sie [Enter].

4 Driicken Sie nach Aufforderung [0On/Yes], um die
ausgewéahlte Methode zu laden, bzw. [0ff/No], um zur
Auswabhlliste zuriickzukehren.

Alternative Vorgehensweise:
1 Driicken Sie [Method].
2 Waihlen Sie die gewiinschte Methode aus.

3 Driicken Sie [Load]. Driicken Sie nach Aufforderung
[On/Yes], um die ausgewéahlte Methode zu laden, bzw.
[0ff/No], um zur Auswahlliste zuriickzukehren.
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Sie kénnen nur die internen benutzerdefinierten Methoden
16schen. So l6schen Sie eine Methode:

1
2

Driicken Sie [Method].

Wahlen Sie in der Liste die zu lo6schende
benutzerdefinierte Methode aus.

Driicken Sie [Delete]. Driicken Sie nach Aufforderung
[On/Yes], um den Vorgang zu bestitigen.

Alternative Vorgehensweise:

1
2
3

Driicken Sie [Delete].

6

Driicken Sie nach entsprechender Aufforderung [Method].

Wahlen Sie nach Aufforderung in der Liste die Nummer

der zu l6schenden Methode aus, und driicken Sie [Enter].

Driicken Sie nach Aufforderung [0On/Yes], um die
ausgewdahlte Methode zu l6schen, bzw. [0ff/No], um zur
Auswahlliste zuriickzukehren.
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Ermitteln der GC-Zyklusdauer

76

Der HS verwendet GC cycle time zum Berechnen des
Durchsatzes und der Zeitvorgaben. Eine genaue Einstellung
fiir GC cycle time ist entscheidend fir die
Durchsatzoptimierung und die korrekte Verarbeitung von
Proben.

Ist der Wert fiir GC cycle time zu hoch, kann dies zu folgenden
Ergebnissen fiihren:

e Niedrigerer Durchsatz. Flischchen warten langer als notig
auf ihre Verarbeitung.

Ist der Wert fiir GC cycle time zu niedrig, kann dies zu
folgenden Ergebnissen fiihren:

¢ Sequenzfehler. Flischchen werden moglicherweise zu friith
verarbeitet und warten zu lange, bis der GC bereit ist.

Es ist besser, eine langere Zeit als erforderlich als eine zu
kurze Zeit einzugeben und die Probenqualitit moglicherweise
herabzusetzen.

Die GC-Zyklusdauer (GC cycle time) entspricht der

GC- Analysezeit plus eventuell zuséitzlicher Zeit, die der GC
zum Ausfiihren eines Nachanalyseprogramms und zum
Zurickkehren zum Bereitschaftsmodus benotigt.

Ermitteln der GC-Zyklusdauer

Zum Ermitteln der GC cycle time programmieren Sie den GC
fiir die Durchfiihrung einer Sequenz aus zwei oder drei
leeren Analysen (ohne Injektion).

* Bei Verwendung eines Datensystems kénnen Sie die
Zyklusdauer dem Datensystem-Sequenzprotokoll
entnehmen. Vergleichen Sie die Startzeiten fiir die
Analyselaufe. Ein guter Wert fiir GC cycle time ist die
durchschnittliche Differenz zwischen den Startzeiten plus
0,2 bis 0,5 Minuten.

* Wenn Sie kein Datensystem verwenden, beobachten Sie
den GC. Nehmen Sie die Zeit zwischen dem Start des
ersten Analyselaufs und dem Zeitpunkt, zu dem der GC
fir den zweiten Analyselauf bereit ist. Fligen Sie
anschlielend 1 bis 2 Minuten hinzu.

Auflerdem konnen Sie die GC cycle time auch schdtzen, ohne
einen Analyselauf durchzufiihren. Durch Addieren der Dauer
des GC-Ofenprogramms und der Dauer eines eventuellen
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Nachanalyseprogramms konnen Sie die tatsidchliche
Zyklusdauer annidhern. Allerdings kann die Einschitzung
durch die Temperaturprogrammierung und den kryogenen
Betrieb erschwert werden. Fugen Sie zuséatzliche Zeit hinzu.

Beriicksichtigen Sie auflerdem die Zeit fiir die
Datenverarbeitung. Wahrend die Datenverarbeitung in den
meisten Fallen kein Problem darstellt, kann ein sehr
ausgelastetes Datensystem zwischen den Proben zusitzliche
Zeit beanspruchen.

Validieren der GC-Zyklusdauer

Sehen Sie sich die GC- Analysezeit an. Die GC cycle time kann
nicht kiirzer sein als die gesamte Analysezeit.

Sehen Sie sich die Dauer des GC-Nachanalyseprogramms an.
Die GC cycle time kann nicht kiirzer sein als die gesamte
Analysezeit plus die Dauer des Nachanalyseprogramms.
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In diesem Kapitel wird die Sequenz des

Headspace- Probengebers definiert. Ferner wird beschrieben,
wie eine Sequenz geladen, gespeichert, erstellt und bearbeitet
wird.
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Was ist eine Sequenz?

Eine Sequenz fiir den 7697A Headspace- Probengeber ist eine
geordnete Reihe von Probenflaschchen, die vorbereitet und
injiziert werden, einschlief3lich der Methode, die zur
Vorbereitung der einzelnen Flischchen erforderlich ist. Fir
den 7697A HS gilt Folgendes:

* Die gesamte Probenverarbeitung findet in einer Sequenz
statt. Zum Verarbeiten einer Probe muss eine Sequenz
definiert sein.

* Bei einer Sequenz konnen Flischchen tibersprungen
werden.

¢ Eine Sequenz kann ein Flischchen mehrmals verarbeiten.

¢ Eine Sequenz erfordert keine bestimmte
Flaschchenreihenfolge. Es ist beispielsweise moglich, die
Flaschchen 1, 49, 5, 2, 3 und 101 zu verarbeiten.

Eine Sequenz besteht aus einer Reihe von Zeilen. Jede Zeile
enthalt einen Bereich von Flaschchen, die fiir diese
Flaschchen zu verwendende Methodennummer und die
Anzahl der Injektionen, die pro Flaschchen durchgefiihrt
werden sollen.

Zum Anzeigen einer Sequenz driicken Sie [Seq].

SEQUENCE (line 1 of 6) — Aktuelle Zeile
Method: Stored method #1<
Vials 1-1
Injections per vial 1

Verwenden Sie die Pfeiltasten, um alle Zeilen in der Sequenz
anzuzeigen.

Sequenzen, Extraktionsmodi und Flaschcheneinstiche

80

In der Sequenz kénnen Sie dasselbe Flischchen in beliebig
vielen Eingabezeilen angeben. Wie der HS das Flischchen

verarbeitet, hangt vom Extraktionsmodus und der Sequenz
ab:

e Extraction mode ist Single.
Wenn ein Flischchen in einer Sequenz mehrmals
enthalten ist oder die Anzahl von Injektionen gréf3er als 1

ist, wird das Flidschchen fiir jeden Eintrag oder jede
Injektion vollstindig neu verarbeitet.
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e Extraction mode ist Multiple.

Wenn die Anzahl der Injektionen pro Fliaschchen grofler
ist als 1, durchsticht der HS das Flischchen nur einmal
und fiihrt dann die Extraktionen und Injektionen durch.
Der HS nimmt nicht mehrere Flischcheneinstiche vor.

Wenn fiir ein Flaschchen mehrere aufeinander folgende
Eintrage vorliegen und die Eintrige dieselbe Methode
verwenden, durchsticht der HS das Flaschchen einmal
und fihrt dann die Extraktionen und Injektionen durch.
Der HS nimmt nicht mehrere Fliaschcheneinstiche vor.

e Extraction mode ist Concentrated.
Wenn ein Flaschchen in einer Sequenz mehrmals
enthalten ist oder die Anzahl von Injektionen grofRer als 1

ist, wird das Flaschchen fiir jeden Eintrag oder jede
Injektion vollstindig neu verarbeitet.

Siehe auch “Erstellen einer Sequenz” und “Sequenzen und
Durchsatz (111-Flaschchen- Modell)” .

Wie viele Sequenzen kinnen auf dem HS gespeichert werden?

Der HS kann bis zu 9 Sequenzen intern speichern. Zusatzlich
kann der HS voriibergehend Sequenzen speichern, die aus
dem Datensystem heruntergeladen werden.

81



7  Sequenzen

Prioritatsproben

Eine Prioritdtsprobe ist ein Flischchen, das Sie so bald wie
moglich, vor anderen Flischchen in der derzeit ausgefiihrten
Sequenz, verarbeiten mochten. Mithilfe der
Priorititsprobenfunktion konnen Sie ein oder mehrere
spezielle Flaschchen in die aktuelle Sequenz einfligen, ohne
die Sequenz anzuhalten, zu bearbeiten und neu zu starten.

Diese Funktion steht nur fir das 111-Flaschchen-Modell und
nur im Standalone-Modus zur Verfiigung. (Die Funktion ist
bei Verwendung eines Agilent Datensystems nicht
erforderlich. Siehe “Priorititsproben bei Verwendung eines
Agilent Datensystems” .)

Positionen fiir Prioritatsproben

Die Positionen von Prioritatsproben sind die
Flaschchenpositionen 109, 110 und 111. Siehe
Abbildung 14unten.
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Figure 14 Positionen fiir Prioritatsproben

Verarbeitung von Prioritatsproben durch den HS

82

Wenn Sie wihrend einer laufenden Sequenz erstmals [Priority
Sample] driicken, prift der HS die erste Position fir
Prioritatsproben (Abbildung 14). Er nimmt das Flischchen
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von dieser Position und fligt es zum nichsten passenden
Zeitpunkt in die aktuelle Sequenz ein. (Der HS unterbricht
nicht die aktuelle Bewegung oder Verarbeitung von
Flaschchen.)

¢ Ist kein Flaschchen vorhanden, tritt der Fehler
sFlaschchen nicht gefunden“ auf. (Informationen zur
Einstellung der HS-Vorgehensweise bei fehlenden
Flischchen finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.)

e Der HS fahrt mit der Verarbeitung der iibrigen Flischchen
fort, bevor nach dem neuen Prioritatsprobenfliaschchen
gesucht wird.

* Der HS verwendet die Methode des letzten im Ofen
platzierten Flischchens zum Verarbeiten des
Prioritatsprobenflischchens.Wenn Sie eine andere
Methode verwenden mochten, miissen Sie die aktuelle
Sequenz unterbrechen.

e Sie konnen nur drei Priorititsproben pro Sequenz
einfiigen.

* Vermeiden Sie die Probenflischchenpositionen 109-111,
wenn Sie eventuell Priorititsproben verwenden mochten.
Wenn Sie die Positionen 109-111 in Thren normalen
Sequenzen verwenden, missen Sie die Fliaschchen der
normalen Sequenz durch die Prioritatsflaschchen ersetzen,
die Prioritatsflischchen verarbeiten und die Flischchen
der normalen Sequenz anschlief3end erneut an diese
Positionen setzen.

Durch mehrmaliges Driicken von [Priority Sample] rufen Sie
die Priorititspositionen nacheinander auf.

1 Beim ersten Driicken von [Priority Sample] iiberpriift der
HS Position 1 und verarbeitet das entsprechende
Flaschchen.

Unter Vial Status wird dieses Flaschchen mit P 1
bezeichnet.

2 Beim zweiten Driicken von [Priority Sample] tiberpriift der
HS Position 2 und verarbeitet das entsprechende
Flaschchen.

Unter Vial Status wird dieses Flaschchen mit P2
bezeichnet.

3 Beim dritten Driicken von [Priority Sample] tiberprift der
HS Position 3 und verarbeitet das entsprechende
Flaschchen.

Fehlerbehebung 83


../AdvOper/manual.html
../AdvOper/manual.html

7

84

Sequenzen

Unter Vial Status wird dieses Flaschchen mit P 3
bezeichnet.

Wenn Sie [Priority Sample] ein viertes Mal driicken, wird eine
Fehlermeldung angezeigt. Sie konnen mithilfe dieser
Funktion nur drei Proben in die Sequenz einfliigen. Wenn Sie
eine vierte Anderung vornehmen miissen, unterbrechen Sie
die Sequenz, und bearbeiten Sie sie, indem Sie die benodtigte
Probe hinzufligen.

Prioritatsproben bei Verwendung eines Agilent Datensystems

Das Agilent Datensystem bietet bereits die Flexibilitit der
Bearbeitung einer laufenden Sequenz. Bei Verwendung eines
Agilent Datensystems ist die Priorititsprobenfunktion
deaktiviert. Um eine neue Probe in die laufende Sequenz
einzufiigen, bearbeiten Sie einfach die Sequenz so, dass die
neuen Proben eingefiigt werden. In der Online-Hilfe zum
Datensystem finden Sie hierzu weitere Einzelheiten.
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Sequenzen und Durchsatz (111-Flaschchen-Modell)

Fehlerbehebung

Der HS optimiert den Durchsatz durch Ijberprﬁfen der
Temperatur- und Schittelparameter fiir die in der aktuellen
Sequenz angegebenen Flaschchen. Wenn fiir aufeinander
folgende Flischchen dieselben Temperatur- und
Schiitteleinstellungen verwendet werden, untersucht der HS
die Zeitparameter fiir die Proben und berechnet die
optimalen Zeiten zum Platzieren der einzelnen Flaschchen im
Ofen. Durch diesen Ansatz wird die Anzahl der Flischchen
optimiert, deren Gleichgewicht gleichzeitig eingestellt wird.

Flaschchen, fiir die nicht dieselben Temperatur- und
Ruttelungsparameter gelten, werden nicht verarbeitet, bis die
vorherigen Proben den Ofen verlassen haben.

Weitere Informationen finden Sie im FErweiterten
Bedienungshandbuch.

85


../AdvOper/manual.html
../AdvOper/manual.html

7  Sequenzen

Erstellen einer Sequenz

86

So erstellen Sie eine neue Sequenz:

1
2

7

Driicken Sie [Seq].

Wahlen Sie die Methode fiir den ersten Flaschchenbereich
aus.

a Dricken Sie [Mode/Type].
b Wahlen Sie die gewiinschte Methode aus.
¢ Driicken Sie [Enter], um die Methode auszuwihlen.

Geben Sie den Fldschchenbereich ein, der mit dieser
Methode vorbereitet werden soll.

Fir einen einfachen Bereich, beispielsweise Flaschchen
1 bis 5, driicken Sie [1][-][5][Enter].

Fur ein einzelnes Flaschchen geben Sie das Flaschchen
zweimal ein, zum Beispiel [6][—][6][Enter].

Geben Sie die Anzahl der Injektionen pro Flischchen ein,
und driicken Sie anschliefRend [Enter].

Die Sequenz wird erstellt. Jetzt kébnnen Sie die Sequenz
speichern (siehe “Speichern einer Sequenz” ), ausfithren
(siehe “Verarbeiten einer Reihe (Sequenz) von Proben” )
oder, wie unten beschrieben, weitere Zeilen hinzufiigen.

Um einen weiteren Flaschchenbereich einzugeben, driicken
Sie [Insert/Append]. Wahlen Sie nach Aufforderung aus, an
welcher Stelle die neue Sequenzzeile hinzugefiigt werden
soll, und driicken Sie dann [Enter]:

Append to sequence: Hinzufligen der neuen Zeile am Ende
der Sequenz

Insert into sequence: Hinzufligen der neuen Zeile vor der
aktuellen Sequenzzeile

Geben Sie fir die neue Zeile die Methode, den
Flischchenbereich und die Anzahl der Injektionen pro
Flaschchen ein.

Wiederholen Sie Schritt 5und Schritt 6nach Bedarf.

Jetzt konnen Sie die Sequenz speichern (siehe “Speichern
einer Sequenz” ) oder ausfiihren (siehe “Verarbeiten einer
Reihe (Sequenz) von Proben” ).
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Fehlerbehebung

Sequenzen 7

Durch das Speichern einer Sequenz wird die aktuelle
Sequenz im permanenten Speicher abgelegt. Sie miissen die
aktuelle Sequenz nicht anzeigen, um sie zu speichern.

Bei der Bearbeitung der Sequenz speichern Sie sie
folgendermaflen:

1
2

Driicken Sie [Store].

Driicken Sie nach entsprechender Aufforderung
[Sequence].

Wahlen Sie nach Aufforderung in der Liste die Nummer
der zu speichernden Sequenz aus.

Driicken Sie [Enter].

Driicken Sie nach Aufforderung [On/Yes], um die Methode
zu speichern, bzw. [0ff/No], um zur Auswahlliste
zuriickzukehren.

Alternative Vorgehensweise:

1
2

Driicken Sie [Seq].

Wahlen Sie in der Liste die Nummer der zu speichernden
Sequenz aus.

Driicken Sie [Store]. Driicken Sie nach Aufforderung
[On/Yes], um die Methode zu speichern, bzw. [0ff/Ne], um
zur Auswahlliste zuriickzukehren.
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Laden einer Sequenz
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So laden Sie eine Sequenz:
1 Driicken Sie [Load].
2 Driicken Sie nach entsprechender Aufforderung [Seq].

3 Wihlen Sie nach Aufforderung die zu ladende Sequenz
aus der Liste aus, und driicken Sie [Enter].

4 Driicken Sie nach Aufforderung [0On/Yes], um die
ausgewdahlte Sequenz zu laden, bzw. [0ff/No], um zur
Auswabhlliste zuriickzukehren.

Alternative Vorgehensweise:

1 Driicken Sie [Seq].

2 Durchlaufen Sie die Zeilen der Anzeige bis zur
gewiinschten Sequenz.

3 Driicken Sie [Load]. Driicken Sie nach Aufforderung
[On/Yes], um die ausgewihlte Sequenz zu laden, bzw.
[0ff/No], um zur Auswahlliste zuriickzukehren.

Fehlerbehebung



Sequenzen 7

Bearbeiten einer Sequenz

So bearbeiten Sie eine Sequenz:

1 Laden Sie bei Bedarf die Sequenz, die Sie bearbeiten
mochten.

2 Durchlaufen Sie die einzelnen Zeilen der Sequenz.

Andern Sie nach Bedarf fiir jede Zeile die Methode,
den Flischchenbereich und die Injektionen pro
Flaschchen.

Loschen Sie die gesamte aktuelle Zeile, indem Sie
[Delete] driicken. Driicken Sie [On/Yes], um den Vorgang
zu bestatigen, oder [0ff/No], um den Vorgang
abzubrechen.
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Loschen einer Sequenz
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So 16schen Sie eine Sequenz:

1
2
3

Driicken Sie [Delete].
Driicken Sie nach entsprechender Aufforderung [Seq].

Durchlaufen Sie nach Aufforderung die Liste der
Sequenzen bis zu gewiinschten Sequenz. Driicken Sie
[Enter], um diese Sequenz auszuwihlen.

Driicken Sie nach Aufforderung [On/Yes], um den Vorgang
zu bestéitigen und die Sequenz zu léschen, oder [0ff/No],
um den Vorgang abzubrechen.

Alternative Vorgehensweise:

1
2

3

Driicken Sie [Seq].

Wahlen Sie in der Liste die zu loschende
benutzerdefinierte Sequenz aus.

Driicken Sie [Delete]. Driicken Sie nach Aufforderung
[On/Yes], um den Vorgang zu bestitigen, oder [0ff/No], um
den Vorgang abzubrechen.
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Sequenzaktionen der Methode

Fehlerbehebung

Wenn der HS wahrend einer Sequenz bestimmte Probleme
feststellt, kann er Flaschchen iiberspringen und den Vorgang
dennoch fortsetzen oder die Sequenz anhalten. Die
Einstellungen zum Steuern des HS-Verhaltens wiahrend der
Sequenzausfiihrung werden als Sequenzaktionen bezeichnet.
Sequenzaktionen sind Teil der HS-Methode und kénnen
wihrend der Ausfithrung einer Sequenz von Probe zu Probe
variieren. Mithilfe von Sequence Actions geben Sie an, wie der
HS bei Problemen vorgehen soll wie beispielsweise
Flaschchen falscher Grofle, fehlende Flaschchen,

Strichcode- Fehler etc. Weitere Informationen finden Sie im
Erweiterten Bedienungshandbuch.
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Verarbeiten von Proben

Verarbeiten einer Reihe (Sequenz) von Proben 94
Unterbrechen einer laufenden Sequenz 95

Anhalten einer laufenden Sequenz 96

Verarbeiten einer Prioritdtsprobe wahrend einer Sequenz 97
Anzeigen des Flaschchen- und Sequenzstatus 99
Sequenzsteuerung mit einem Agilent Datensystem 101

Zum Verarbeiten von Proben mit dem Agilent 7697A
Headspace- Probengeber wird eine Sequenz erstellt und
ausgefiihrt.

Agilent Technologies
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Verarbeiten von Proben

Verarbeiten einer Reihe (Sequenz) von Proben

9

Erstellen oder laden Sie die erste Methode. (Hierdurch
werden die HS-Temperaturen und Flisse fiir die erste
Probe vorbereitet.)

Erstellen Sie die Methode bei Bedarf. Siehe “Erstellen
einer Methode” .

Wenn sie bereits erstellt wurde, laden Sie die
vorhandene Methode. Siehe “Laden einer Methode” .

Bereiten Sie die Probenflaschchen vor.

Befiillen Sie den Probenteller mit den Probenflaschchen.
Siehe “Laden einer Probe in den Probenteller
(111-Flaschchen-Modell)” oder “Laden einer Probe in den
Probenteller (12-Flischchen-Modell)” .

Erstellen oder laden Sie die auszufiihrende Sequenz.

Erstellen Sie die Sequenz bei Bedarf. Siehe “Erstellen
einer Sequenz” .

Wenn sie bereits erstellt wurde, laden Sie die
vorhandene Sequenz. Siehe “Laden einer Sequenz” .

Driicken Sie [Start].
Wenn der HS bereit ist (alle Temperaturen und Fliisse

entsprechen dem Methodensollwert), beginnt der HS mit
der Verarbeitung der Proben.

Um den Fortschritt der Flaschchen anzuzeigen, driicken
Sie [Status]. Siehe auch “Anzeigen des Flaschchen- und
Sequenzstatus” .
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Unterbrechen einer laufenden Sequenz

Driicken Sie einmal [Stop].

* Alle zurzeit in Verarbeitung befindlichen Flaschchen
werden durch Injektion weiterverarbeitet (und auf den
Probenteller zuriickgesetzt).

* Es wird keine Verarbeitung weiterer Flischchen gestartet.
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Anhalten einer laufenden Sequenz

Zum Anhalten einer laufenden Sequenz driicken Sie [Stop]
zweimal innerhalb von 5 Sekunden. Die aktuelle Probe wird
sofort abgebrochen. Die gesamte Verarbeitung wird
angehalten. Alle Flaschchen werden auf den Probenteller
zuriickgesetzt (111-Flischchen-Modell). Es werden keine
weiteren Flaschchen verarbeitet.

96 Fehlerbehebung



Verarbeiten von Proben

Verarbeiten einer Prioritiatsprobe wahrend einer Sequenz

Fehlerbehebung

Diese Funktion steht nur fiir das 111-Flaschchen-Modell und nurim
Standalone-Modus zur Verfiigung. Wenn Sie ein Agilent Datensystem
verwenden, bearbeiten Sie stattdessen die laufende Sequenz.

Wahrend einer Sequenz kénnen Sie nur drei Prioritatsproben

verarbeiten. Sie sollten die Verwendung der
Probenflaschchenpositionen 109-111 vermeiden, wenn Sie
Priorititsproben verwenden.

So verarbeiten Sie Priorititsproben wihrend einer Sequenz:

1 Uberpriifen Sie den Status der Sequenz. Finden Sie das
zuletzt im Ofen platzierte Flischchen. (Driicken Sie
[Status]. Siehe “Anzeigen des Flaschchen- und
Sequenzstatus” .) Der HS verwendet die Methode des
entsprechenden Flischchens zum Verarbeiten der neuen
Probe.

2 Platzieren Sie das neue Probenflischchen in die nichste
Position fiir Priorititsproben. Beginnen Sie mit
Priorititsprobenposition 1. Siehe Abbildung 15.
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Figure 15 Positionen fiir Prioritatsproben

3 Driicken Sie [Priority Sample]. Das neue Flaschchen wird
anhand der Methode fiir das letzte im Ofen platzierte
Flaschchen verarbeitet.
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Der Probenteller iiberpriift die erste Position fiir
Prioritatsproben auf ein Probenfliaschchen, sobald er
zum Laden einer weiteren Probe im Ofen bereit ist.

Driicken Sie zum Verfolgen des Flischchenstatus
[Status], bis die Anzeige VIAL STATUS lautet. Die
Flaschchennummer wird als P n angezeigt, wobei n fiir
1, 2 oder 3 steht.

VIAL STATUS

1: Completed
2: Equilibrating 15:18
Prioritiitsprobe P 1: Equilibrating 18:35
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Anzeigen des Flaschchen- und Sequenzstatus

Fehlerbehebung

Driicken Sie wahrend einer laufenden Sequenz die Taste
[Status], um den Status der Sequenz und der einzelnen
Flaschchen anzuzeigen. Mit der Taste [Status] konnen Sie die
Anzeigen fiir den Bereitschaftsstatus, Temperaturen und
Sollwerte sowie den Fliaschchenstatus durchlaufen.

Readiness status

Setpoint status

Vial status

Dieser Anzeige kénnen Sie den allgemeinen Zustand des
Headspace- Probengebers entnehmen, zusammen mit
Meldungen zur Systembereitschaft. Zu diesen Meldungen
gehoren Warnungen, Fehler oder andere Bedingungen, die
eine Bereitschaft des HS verhindern.

STATUS - Ready
Ready for start sequence

In dieser Anzeige werden die Sollwerte und die aktuellen
Werte fiir HS-Temperaturen, Fliisse und Driicke aufgefiihrt.
Informationen zum Andern der Daten in dieser Liste finden
Sie unter “Die Taste ,Status“” .

STATUS
Oven temp 100.0 100.0
Loop temp 110.0 110.0

Ubertragungsleitung 115.0 115.0

Diese Anzeige enthilt die Statusinformationen fiir die
nachsten Flaschchen, die in der Sequenz aufgefiihrt sind. Der
HS zeigt Folgendes an:

e Zeit bis zur geplanten Ausfiihrung der Flischchenfunktion.

e Aktuelle oder nichste Fliaschchenfunktion (z. B.
Gleichgewichtseinstellung, Injektion, Laden etc.).
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e Abgeschlossen.

1:
2:
P 1:

VIAL STATUS
Completed

Equilibrating 15:18

Equilibrating 18:35
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Sequenzsteuerung mit einem Agilent Datensystem

Wenn Sie ein Agilent Datensystem einsetzen, verwenden Sie
im Allgemeinen das Datensystem zum Starten, Beenden und
Anhalten einer Sequenz. Ein Agilent Datensystem kann die
Taste [Start] jedoch deaktivieren.

Wenn Sie hingegen die Tasten [Start] und [Stop] am HS
driicken, erhalten Sie dieselbe Funktionalitit sowohl bei der
Standalone- als auch bei der Datensystemsteuerung.
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Konfiguration

Was bedeutet Konfiguration? 104
Konfigurieren des Headspace-Probengebers 105
Ressourcenschutz 106

In diesem Abschnitt wird beschrieben, wie Sie den Agilent
7697A Headspace- Probengeber vor seiner Verwendung
konfigurieren.

Agilent Technologies 103
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Konfiguration

Was bhedeutet Konfiguration?

104

Die meiste im Headspace-Probengeber (HS) verwendete
Hardware ist den Programmen, die ihn steuern, bekannt.
Beispielsweise kann der HS erkennen, ob eine
ﬁbertragungsleitung installiert ist und ob ein 12- oder ein
111- Flischchen- Probenteller verwendet wird. Einige
Einstellungen werden jedoch nicht erkannt, beispielsweise
Gastypen, Sleep- und Wake-Modus oder die
ProbenschleifengrofRe. Im HS werden Thre Eingaben fiir diese
Elemente als Einstellungen gespeichert. Konfiguration ist der
Vorgang zum Festlegen dieser Einstellungen. Die aktuelle
Konfiguration ist die Sammlung dieser Einstellungen zu
einem bestimmten Zeitpunkt.

Im Zuge der Installation haben Sie den HS konfiguriert.
Allerdings werden Sie den HS erneut konfigurieren miissen,
wenn Sie eine der folgenden Aktionen durchfithren moéchten:

Andern eines Gastyps

Hinzufligen eines Zubehors, beispielsweise des optionalen
EPC-Moduls oder Strichcode-Lesers

Andern der Probenschleife
Andern des Trigergas- Steuerungsmodus

Aktivieren, Deaktivieren oder Andern der Einstellungen
zum Ressourcenschutz

Andern des Standby- Flusses (der zum Sauberhalten des
Systems verwendete Spiilfluss zwischen den Sequenzen)
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Konfiguration

Konfigurieren des Headspace-Probengebers

Driicken Sie [Config], um auf die Konfigurationsparameter
zuzugreifen. Tabelle 6listet die gangigsten Parameter
zusammen mit kurzen Beschreibungen auf. Ausfiihrliche
Informationen hierzu finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

Table 6 Géangigste Konfigurationsparameter

9

Einstellung

Anmerkungen

Flaschchengastyp

Schleifenvolumen
(mL)

Carrier Gas type

Trager

Standby flow

Status

Clock

APG polarity

Gerateplan

Mit der Taste [Mode/Type] konnen Sie den richtigen
Gastyp auswabhlen.

Geben Sie das Volumen der Probenschleife in ml ein,
und driicken Sie [Enter].

Falls verfiigbar. Mit der Taste [Mode/Type] kénnen
Sie den richtigen Gastyp auswéhlen.

Mit der Taste [Mode/Type] konnen Sie den
gewiinschten Steuerungsmodus fiir das Tragergas
auswahlen. Wenn das optionale EPC-Modul nicht
installiert ist, wird dieser Modus automatisch auf GC
Control gesetzt.

Geben Sie den gewiinschten Fluss ein, der zum
Spilen der Probensonde zwischen den Sequenzen
verwendet wird, und driicken Sie anschlieRend
[Enter]. Um den Fluss vollstandig abzuschalten (nicht
empfohlen), driicken Sie [0ff/No].

Wahlen Sie die einzelnen Sollwerte aus, die Sie
anzeigen mochten, und driicken Sie [Enter]. Wahlen
Sie Parameter in der Reihenfolge aus, in der sie
angezeigt werden sollen. Wahlen Sie beispielsweise
zuerst den Parameter aus, der als erster in der Liste
aufgefiihrt werden soll.

Wabhlen Sie [Clock], um auf eine Liste mit Parametern
zuzugreifen, mit deren Hilfe Sie die aktuelle Uhrzeit,
das aktuelle Datum, die Zeitzone und das gewiinschte
Datumsformat festlegen kénnen. Weitere
Informationen finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

Informationen hierzu finden Sie unter Installation und
erster Start.

Siehe Ressourcenschutzund im Erweiterten
Bedienungshandbuch.
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Ressourcenschutz

Der Agilent 7697A Headspace Sampler bietet die folgenden
Funktionen zum Schutz von Ressourcen:

e Gerateplan (Methoden fiir den Ruhe- und Wachmodus
(,Sleep” und ,Wake“)): Laden Sie eine Methode zu einer
bestimmten Tageszeit, um Fliisse und Temperaturen zu
reduzieren, und laden Sie eine andere Methode, um sie
vor dem Betrieb wiederherzustellen.

e Steuerung des Standby- Spiilflusses.

¢ Erweiterte Funktionen zum Ressourcenschutz stehen zur
Verfiigung, wenn Sie ein Agilent Datensystem einsetzen.
Informationen hierzu finden Sie in der Hilfe des
Datensystems.

Weitere Einzelheiten finden Sie im Erweiterten
Bedienungshandbuch.

106 Fehlerbehebung
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