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Dieses Kapitel dient als Einfiihrung zum Agilent 8355
Schwefel-Chemilumineszenz-Detektor (SCD) sowie Agilent 8255
S Stickstoff-Chemilumineszenz-Detektor (NCD) und informiert
Sie ausfiihrlich dariiber, wo Sie niitzliche Informationen und
Hilfsmittel finden, z.B. GC-Handbiicher, Flussrechner, usw.
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1  Erste Schritte

Handbiicher, Informationen und wo Sie sie finden

In diesem Handbuch wird der Betrieb des Agilent 8355
Schwefel-Chemilumineszenz-Detektors (SCD) und Agilent 8255
Stickstoff-Chemilumineszenz-Detektors (NCD) beschrieben.
AufRerdem finden Sie in diesem Handbuch
Betriebsempfehlungen, Wartungsverfahren und
Fehlerbehebungsmafinahmen. Installationsanweisungen finden
Sie unter ,Ubersicht zu Installation und erstem Start* auf
Seite18. Wie Sie den Installationsstandort fiir einen neuen SCD
oder NCD vorbereiten, erfahren Sie im Agilent
Standortvorbereitungshandbuch.

AufRerdem bietet Agilent Ihnen weitere Handbiicher,
Anpassungsinformationen und Hilfesysteme zum Selbststudium
zur aktuellen Version der GCs. Diese allgemeinen
GC-Informationen werden Sie zu Installation und Betrieb des
Detektors benotigen. In den folgenden Abschnitten werden
diese Informationen beschrieben, und Sie erfahren, wo Sie sie
finden.

Sicherheitsinformationen

Bevor Sie beginnen, lesen Sie bitte die wichtigen Sicherheits-
und Ausfiihrungsinformation im Agilent-Handbuch zu
Sicherheits- und Ausfiihrungsinformationen fir die
Chemilumineszenz-Detektoren 8355, 8355 S, 8255 und 8255 S.

GC-Handbiicher, Hilfsmittel und Online-Hilfe

Agilent bietet flur die aktuellen GC-Systeme mehrere
Schulungsprodukte zu Installation, Betrieb, Wartung und
Fehlerbehebung an. Diese Handbiicher finden Sie auf den DVDs
Agilent GC and GC/MS User Manuals & Tools, die im
Lieferumfang Ihres GCs enthalten sind.

Fiir deutlich verbesserte Benutzerfreundlichkeit installieren Sie
Ihre Handbiicher, da Sie die gewiinschten Handbiicher in einer
Sprache Threr Wahl installieren konnen. Installation von HTML-
und PDF-Versionen moglich.

8 Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren



Erste Schritte 1

'1'.‘ Agilent Technologies

uals & Tools

2 12

Method Developer GC Firmware
Tools Update Tool

Instrument
Manuals

| . Instrument Utilities
User Manual Selection

; . Wahlen Sie das Gerdtehandbuch-

B symbol auf der,GC and GC/MS User
égm Manuals & Tools“-DVD und installieren
Bsmoon romsgon Sie das Handbuchpaket fiir Ihr System.

@)sample Introd
(176338 ALS

AgilentGC, GC/MS, an{
Als.

Instrument

Online-Hilfe

Zusitzlich zu Hardwarehandbiichern umfasst Thr
GC-Datensystem auch ein detailliertes Onlinehilfesystem mit
ausfiihrlichen Informationen, hiufigen Aufgaben und
Videoanleitungen zur Verwendung der Software.
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1  Erste Schritte
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This feature's availability depends on your GC type.

Use the Instrument Configuration > Resource Conservation
panel to reduce gas and power consumption for your GC system.

Resource Consenvation programs the GC to automatically load one of
two special methods at a certain time of day. In general, use
Resource Conservation to reduce consumption of gases and power
during periods of inactivty (for example, overnight), then prepare the
GC before its next use

Instrument Schedule

Use the Instrument Schedule to set the time and day to load special
methods

« The special methods, called Sleep Method and Wake
Method. can be loaded once per day each
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Flame.

Flame Photometric Detector + (FPD+)

Refer to your GC documentation to determine ifthe FPD+ is available |
with your GC type

The Flame Photometric Detector + (FPD+) detects phos phorus- or
sulfur-containing compounds by buming column efluent in a
hydrogen-rich flame, and using an exchangeabls narrow bandpass
fiiter and photomultiplier tube (PMT) to measure light emission above
the flame at a wavelength characteristic of the desired molecular
species. The photomultiplier produces 2 signal current, which is
then amplified, digitized, and made available in both digital and
analog forms. An appropriate fiter is provided for either detection
mode, Sulfur or Phosphorus.

Setpoints

Use the Detectors > FPD+ panel to switch the following controls on
or off, or to specify setpoints

« Heater & Aux Transfer Line — Select the checkbox to
enable heating to the specified temperature. Detector

Included in Makeup Flow
Joss ot affect Makeup or Fusi Flow

Benutzeranwendungen

Neben den Hardware-Handbiichern finden Sie auf den ,Agilent
GC and GC/MS User Manuals & Tools“ DVDs auch mehrere
Benutzeranwendungen. Nachstehend finden Sie eine Liste
verfigbarer Anwendungen, wie z. B. den Parts Finder, das GC
Firmeware Update Tool und eine Vielzahl von
Methodenentwickler-Tools.

Agilent Technologies

GC und GC/MS-Benutzerhandbiicher und -Tools

GC-Fi
Aktualisierungstool

Instrument-Utilities-
Software

© Agienc 2014
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Parts Finder
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Anstatt einen Katalog oder ein Handbuch
durchzublattern, kdnnen Sie jetzt schnell auf
Fotos und Grafiken klicken, um die betreffende
Geratekomponente (z. B. einen bestimmten

Einlass- oder Detektortyp, eine lonenquelle
oder einen Probenteller) zu isolieren und dann
visuell zum benétigten Teil zu wechseln.

Erste Schritte

Installieren Sie den Parts Finder, um schnell durch Klicken auf

Bilder des Gerats Ersatzteile und Verbrauchsmaterialien zu finden.

Der Parts Finder spart nicht nur Zeit beim
Bestellen von Teilen, sondern aktualisiert
sich auch selbst tber das Internet, sodass
Sie stets flir samtliche Gerate auf die
aktuelle Teileliste zugreifen kdnnen.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren
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1  Erste Schritte

GC Firmware
Update Tool

Method Developer
Tools

12

Installieren Sie das GC
Firmware Update Tool,
um die aktuelle Firm-
ware auf lhren GC- und
Probengebersystemen
zu installieren.

Installieren Sie die

Methodenentwickler-
Tools, z. B. den Method-
denlbersetzer, um eine
Heliumtragerga-
smethode leichter auf
Wasserstoff umzustellen

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren



Erste Schritte 1

Méglichkeiten zur Fortbildung

Agilent hat Kurse fiir seine Kunden entwickelt, die Thnen helfen
konnen, IThre Produktivitit durch die Verwendung IThres GCs zu
maximieren, und Sie gleichzeitig tiber alle hervorragenden
Funktionen Ihres neuen Systems informieren:

Hinweise zu Kursdetails und Fortbildungsméglichkeiten
erhalten Sie unter http://www.agilent.com/chem/education oder
telefonisch von Threm Agilent Vertriebsbeauftragten vor Ort.

Benutzerhandbuch fiir 83565 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren 13
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1  Erste Schritte

Ubersicht zum 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren

Abb. 1 bis Abb. 5 zeigen Bedienelemente, Teile und
Komponenten von 8355 S SCD und 8255 S NCD, die wahrend
Installation, Betrieb und Wartung verwendet werden und auf
die zugegriffen werden muss.

Status LED Status LED

Anzeige Anzeige

Tastenfeld

Tastenfeld

EEEEGE B

=R
[ ]
=2
=3
=
&3

Hauptschalter ——1 = Hauptschalter ——— -

=0

8355 S SCD 8255 S NCD

Abb. 1 Vorderansicht, Standalone-Detektoren (SCD und NCD)
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Brennerheizu- Wasserstoffgasein-

ngsverbindung lass

Oxidationsmittel-
inl

Heizungs./ gaseinlass

Fithlerverbindung Ozongeneratorgas-
einlass

. Durchgang fiir

Analogsignal aus Probentransferlei-

Bereitschaft tung

Kabel

Thermoelement

verbindung

LAN
Vakuumanschluss
Stromanschluss

Stromanschluss der Vakuumpumpe

Abb. 2 Rickansicht des Standalone-Detektors
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1  Erste Schritte

Wasserstoffgaseinlass

Oxidationsmittelgas-

einlass
Ozongeneratorgas-
einlass

Abb.3 Gasanschliisse des Standalone-Detektors

Vakuumschlauch

Oberer Wasserstof-
fauslass (nur SCD)
Oxidationsmittel-
gasauslass

Unterer Wasserstof-
fauslass

L

Klemme, Schlauch

Klemme, Vakuum

Olspriihnebelfilter-
Baugruppe (und Filter)

Olriicklaufleitung

Oleinfiilldeckel

Spannungskonfigura-
tionsstecker

Filter, Ozon

Klemme, Schlauch

Halterung

Vakuumschlauch

Stromversorgung-
sanschluss

Pumpendlwanne

Abb. 4 RV5-Vakuumpumpe
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Erste Schritte 1

Marke fiir maximalen

Olpegel ~
@
EDWwWARDS ‘
MODEL RV5 i
CODE No. A653-01-906
WEIGHT 25kg
SERIAL No. | 149536661
Sichtfenster-

R
N B

LRI05041

ce @

NRTUC

Olpegel

l_\_llarke fitlr minimalen
Olpegel

MADE IN CZECH REPUBLIC
MANOR ROYAL, CRAWLEY,
USSEX RH10 9LW

A\ WEST S J:

Abb. 5 Olsichtfenster der RV5-Vakuumpumpe
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1  Erste Schritte

Ubersicht zu Installation und erstem Start

Unten finden Sie eine Ubersicht des Installationsprozesses. Die
Installation und Wartung des Detektors darf nur durch
ausgebildetes Wartungspersonal von Agilent durchgefiihrt
werden.

1 Positionieren Sie den Detektor auf dem Labortisch.
Entfernen Sie die Schutzkappen.

2 Bereiten Sie die Detektormontageposition vor.

3 Packen Sie die Vz‘@kuumpumpe aus. Entfernen Sie die Stopfen.
Installieren Sie Olverbindungsfilter und Ballast.

4 Installieren Sie die Vakuumpumpe.
5 Bereiten Sie den Detektor vor.

6 Stellen Sie den GC-Ofen, den Einlass und andere beheizte
Zonen auf eine Temperatur ein, die eine gefahrlose
Bertihrung ermoglicht (< 40 °C). Schalten Sie den GC aus.

7 Uberpriifen Sie die Leistungskonfiguration.

8 Installieren Sie die Brennerbaugruppe.

9 Schlief3en Sie die Zufuhrgase an.

10 Schlief3en Sie die Detektorgase an.

11 Schlief3en Sie die Detektorkabel und -leitungen an.
12 SchliefRen Sie Kabel am GC und am Detektor an.
13 Schlief3en Sie die Stromversorgung an.

14 Installieren Sie die Saule.

15 Schalten Sie den Detektor ein.

16 Konfigurieren Sie den Detektor.

17 Erstellen Sie eine ﬁberprﬁfungsmethode und priifen Sie die
Leistung.

18 Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren
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Dieses Kapitel informiert Sie tiber die typischen
Leistungsspezifikationen und bietet Hinweise zum Betrieb von
8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren.
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2  Systembeschreibung

Spezifikationen
8355 S SCD
8255 S NCD
20

In diesem Abschnitt werden die veroffentlichten
Spezifikationen fiir einen neuen Detektor, der an einem neuen
Agilent GC installiert ist, fiir den Einsatz in einer typischen
Laborumgebung aufgelistet. Die Spezifikationen gelten fiir die

Agilent Uberpriifungsprobe.

Spezifikation

Minimale Erkennungsgrenze
(Minimum Detection Limit — MDL),
typisch

Linearitat
Selektivitat

Prazision und Stabilitat

Typische Zeit zum Erreichen von
800 °C ab Umgebungstemperatur

< 0.5 pg (S)/s (2x Agilent
Datensystem ASTM-Rauschen)

> 104
>2x 107 Antwort S/Antwort C2

< 2 % RSD uber 2 Stunden
<5 % RSD tiber 24 Stunden

10 min

" Beruht gewdhnlich auf einer Analyse pro 30 Minuten in einem Erfassungszeitraum von
24 Stunden. Ein Zeitraum von 24 Stunden umfasst gewdhnlich 48 wiederholte Analysen.

Spezifikation

Minimale Erkennungsgrenze, typisch

Linearitat
Selektivitat

Bereichswiederholbarkeit

Typische Zeit zum Erreichen von
900 °C ab Umgebungstemperatur

<3 pg (N)/s (2x Agilent Datensystem
ASTM-Rauschen)

> 104
>2x 107 Antwort N/Antwort C

< 1,5 % RSD iiber 8 Stunden
<2 % RSD iiber 18 Stunden

10 min

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren



Systembeschreibung

MDL-Berechnungen

Handbuch fiir SCD und NCD

Die MDL__-Spezifikationen werden mithilfe des
Agilent-Uberpriifungsstandards fiir SCD oder NCD definiert.

Empfindlichkeit wird in der Regel definiert als:

Peak-Bereich

Empfindlichkeit =
Menge

Berechnung einer minimalen Erkennungsgrenze (MDL) mittels
folgender Formel:

2 x Rauschen

MDL =~ pfindlichkeit

wobei das Rauschen das vom Agilent Datensystem gemeldete
ASTM-Rauschen ist.

21
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Systembeschreibung

Betriebshinweis

22

SCD

Die SCD und NCD Chemilumineszenz-Detektoren erkennen
Zielmolekiile, indem sie sie in mehreren Schritten chemisch in
eine angeregte Spezies umwandeln, die Licht abgibt. Dieses
abgegebene Licht wird mittels eines Fotovervielfacherrohrs
(PMT) in ein elektrisches Signal umgewandelt. Bei jedem
Detektor werden Proben (einer) vorliufigen Reaktion(en) mit
einem Oxidationsmittel (Luft fiir SCD, Sauerstoff fiir NCD) und
Wasserstoff in einer sehr heifden Reaktionszone (dem Brenner)
bei reduziertem Druck unterzogen, um entweder SO oder NO
erganzend zu anderen Produkten wie z.B. H,O und CO5 zu
bilden. Die Reaktion ruft dann einen Fluss zu einer
Reaktionszelle in einem separaten Detektormodul hervor. In
dieser Zelle werden die Produkte dann mit Ozon (Og3) vermischt,
das von einem Ozongenerator aus Sauerstoff hergestellt wird.
Das Og reagiert mit SO oder NO, sodass SOy* bzw. NOs*
entsteht. Diese Reaktionszelle arbeitet bei einem Druck von
etwa 4-7 Torr. Diese Hochenergiespezies kehren mittels
Chemilumineszenz zum Ausgangsstatus zuriick. Das abgegebene
Licht wird gefiltert und dann von einem PMT erfasst. Das
erzeugte elektrische Signal ist proportional zur Menge des in
der Reaktionszelle gebildeten SO5* bzw. NOy*. Die Probe
verliasst die Reaktionszelle, passiert einen
Ozonzerstorungsfilter, dann eine Vakuumpumpe und wird tiber
die Entliiftung abgefiihrt.

Der SCD nutzt die Chemilumineszenz (lichtproduzierende
Reaktion), die bei der Verbrennung des Analyts durch die
Reaktion von Ozon mit Schwefelmonoxid (SO) hervorgerufen
wird:

Schwefelverbindung (Analyt) — SO0 + H 90 + andere Produkte
S0+ 035809 + 09 + hv (< 300-400 nm)

Der von der Vakuumpumpe erzeugte Druckunterschied
ubertragt die Verbrennungsprodukte in eine Reaktionszelle, wo
weiteres Ozon hinzugefiigt wird. In der darauf folgenden
Reaktion erzeugtes Licht (hv) wird optisch gefiltert, mit einem
blauempfindlichen Fotovervielfacherrohr erfasst, und das
Signal wird zur Anzeige oder Ausgabe an ein Datensystem
verstarkt.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren



NCD

Handbuch fiir SCD und NCD

Systembeschreibung 2

Der NCD nutzt die Chemilumineszenz von Ozon mit
Stickstoffmonoxid, das bei der Verbrennung entsteht. Die
Reaktion von Stickstoffmonoxid mit Ozon fithrt zur Bildung von
elektronisch angeregtem Stickstoffdioxid. Das angeregte
Stickstoffdioxid gibt — eine Chemilumineszenzreaktion — im
roten und infraroten Spektralbereich Licht ab. Das abgegebene
Licht ist direkt proportional zum Stickstoffanteil der Probe:

N0+03—> NOZ +02
NO + 03 — NO, + 0, + hv (~600 bis 3.000 nm)

Das bei der chemischen Reaktion abgegebene Licht (hv) wird

optisch gefiltert und von einem PMT erfasst. Ein Kiithler kiihlt
das PMT, um das thermische Rauschen zu reduzieren und das
Messen des Infrarotlichts zu erleichtern. Das Signal vom PMT
wird zur Anzeige oder Ausgabe an ein Datensystem verstirkt.
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Beschreibung der Hauptkomponenten

24

Brennerbaugruppe

Die Brennerbaugruppe wird oben am GC in einer
Detektorposition montiert und enthélt die Sdulenverbindung.

Beim SCD besteht der Brenner aus zwei beheizten Zonen, eine
an der Basis und eine weiter oben in der Baugruppe. In der
Basisregion des Brenners wird der Sdulenabfluss bei hoher
Temperatur mit dem unteren Wasserstofffluss und Luft
gemischt. Die entstehende Wasserstoffflamme verbrennt den
Abfluss. Bei der Verbrennung von Komponenten mit niedriger
Konzentration entstehen die tiblichen Verbrennungsprodukte,
inklusive SOy fiir Verbindungen, die Schwefel enthalten. Die
Produkte werden durch ein Keramikrohr nach oben gesaugt, wo
bei noch héherer Temperatur der obere Wasserstofffluss mit
den Verbrennungsprodukten gemischt wird, wobei SOy zu SO
reduziert wird.

Abb. 6 zeigt die Flusspfade fiir die SCD-Brennerbaugruppe.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren
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Zum Detektor

Obere Wasserstoffzufuhr

g ”Tm

Keramikrohr,
oberes

Brenner

Keramikrohr,
unteres

<«— Oxidationsmittel
< Untere Wasser-
stoffzufuhr

Basisheizung

Siulenfluss —>»

Abb. 6 SCD-Flisse

Beim NCD besteht der Brenner aus zwei beheizten Zonen, eine
an der Basis und eine weiter oben in der Baugruppe. In der
Basisregion des Brenners wird der Sdulenabfluss bei hoher
Temperatur mit Wasserstoff und Luft gemischt. Die entstehende
Wasserstoffflamme verbrennt den Abfluss. Bei der Verbrennung
von Komponenten mit niedriger Konzentration entstehen die
ublichen Verbrennungsprodukte, inklusive NO,, fir
Verbindungen, die Stickstoff enthalten. Die Produkte werden
durch ein Quarzrohr und einen Katalysator nach oben gesaugt,
wo bei hoher Temperatur NOy in NO umgewandelt wird.

Abb. 7 zeigt die Flusspfade fiir die NCD-Brennerbaugruppe.

Handbuch fiir SCD und NCD 25



2

26

Systembeschreibung

Ozongenerator

T Zum Detektor

Quarzrohr

Brenner

U < Oxidationsmittel

-

= Wasserstoff

Basisheizung 4|:

Saulenfluss —>

Abb. 7 NCD-Flisse

Der Ozongenerator liefert Ozon, das mit SO oder NO in der
Reaktionszelle reagiert, sodass SOy* bzw. NOy* entsteht. Diese
Hochenergiespezies kehren mittels Chemilumineszenz zum
Ausgangsstatus zuriick.

Der Detektor reguliert den Druck der Ozongaszufuhr, um einen
gleichbleibenden Fluss vom Ozongenerator zu sichern.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren
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Reaktionszelle und Fotovervielfacherrohr (PMT)

EPC-Module

Vakuumpumpe

Der Ozongenerator gibt Ozon in die Reaktionszelle ab. Dieses
Ozon reagiert mit SO oder NO, sodass SO,* bzw. NOy* entsteht.
Wahrend die Spezies mittels Chemilumineszenz zum
Ausgangsstatus zuriickkehren, produziert das
Fotovervielfacherrohr einen zur Intensitit des abgegebenen
Lichts proportionalen Strom. Mit einem Bandpassfilter wird der
Detektor entweder fiir die Schwefel- oder Stickstofferfassung
optimiert.

Der Detektor steuert die Wasserstoff-, Oxidationsmittel (Luft
oder Sauerstoff)- und Ozon (Sauerstoff)-Gasfliisse mit zwei
elektronischen Drucksteuerungsmodulen.

Eine zweistufige, olgedichtete Rotationsvakuumpumpe erzeugt
einen Betriebsdruck zwischen 3 und 10 Torr in der
Reaktionszelle. Dieses Vakuum unterstiitzt sowohl die
Ubertragung von Verbrennungsgasen vom Verbrenner in die
Reaktionszelle als auch die Ubertragung von Ozon vom
Ozongenerator in die Reaktionszelle. Die Vakuumpumpe
reduziert auch nichtstrahlendes Kollisions-Quenching der
emittierenden Spezies in der Reaktionszelle.

Ozonzerstorungsfilter

Ein chemischer Filter zwischen Detektorauslass und
Vakuumpumpe zerstort Ozon, indem er es in zweiatomigen
Sauerstoff umwandelt. Nicht umgewandeltes Ozon reduziert die
Lebensdauer der Pumpe.

Olverbindungsfilter

Handbuch fiir SCD und NCD

Die 6lgedichtete Rotationsvakuumpumpe nutzt eine teilweise
offene Gasballast-Einrichtung, um die Beseitigung des im
Brenner produzierten und an die Pumpe tibertragenen Wassers
zu erleichtern. Offene Gasballast-Einrichtung und relativ hohe
Gasflussraten bewirken, dass in der Pumpe verdampftes Ol
durch den Pumpenauslass entweichen kann. Um den Olverlust
zu minimieren, ist der Pumpenauslass mit einem
Olverbindungsfilter ausgestattet, um verdampftes 01 zu filtern
und dieses Ol an das Olreservoir der Vakuumpumpe
zuriickzuleiten.
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FID-Adapter (optional)

NCD-Kiihler

Der SCD-Brenner wird normalerweise direkt am GC-Ofen als
eigenstindiger Detektor montiert. Manche Anwendungen
erfordern jedoch auch die simultane Erkennung von
Kohlenwasserstoffkomponenten mit einer einzigen Sdule ohne
Splitting. Darum bietet Agilent einen optionalen FID-Adapter
zur Montage der Brennerbaugruppe am FID fiir die simultane
Erfassung von FID- und SCD-Chromatogrammen an. Bei
dediziertem SCD-Betrieb werden 100 % des Saulenabflusses
durch den Brenner zum Detektor geleitet. Bei simultaner
Erfassung werden etwa 10 % der FID-Abgase liber einen
Begrenzer in den Brenner gesaugt, was die
SCD-Empfindlichkeit auf etwa 1/10 des bei einem dedizierten
SCD-Brenner gemessenen Signals reduziert.

Beim NCD verwendet der Detektor einen Peltier-Kiithler, um die
PMT-Temperatur zu senken, was wiederum das Rauschen
reduziert. Dieser Kiihler kiihlt das PMT relativ zur aktuellen
Umgebungstemperatur. Hohere Laborumgebungstemperaturen
konnen zu hoheren PMT-Temperaturen fithren. Schwankungen
der Umgebungstemperatur konnen zu Schwankungen der
PMT-Temperatur fiithren.

Da Rauschen und Reaktion die MDL bestimmen, kann die
Effizienz des Kuhlers die MDL beeinflussen. Je nach
Umgebungstemperatur kann der Kiihler vielleicht keine
ausreichend niedrige Temperatur im PMT halten, und das
XCD-Rauschen wird zunehmen und so die MDL heraufsetzen.

Da die Kiihlereffizienz von der Umgebungstemperatur in
Detektor und Labor abhangt, sollte der Kiihlersollwert die
Detektorbereitschaft nicht beeintriachtigen. Eine GC-Analyse
kann unabhingig davon gestartet werden, ob der Kiihler den GC
auf seinen Sollwert gekiihlt hat.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren
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In diesem Abschnitt wird die grundlegende Bedienung des

Tastenfeldes am Agilent 8355 S SCD- und
8255 S NCD-Detektoren beschrieben.
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3  Bedienung des Tastenfelds

Die Detektor-Taste

30

Diese Tasten dienen der Einstellung von Parametern wie
Temperatur, Druck und Durchfluss sowie von anderen
Betriebsparametern fiir den Detektor.

Um die aktuellen Einstellen anzuzeigen, driicken Sie [Det] oder
[Analog Out]. Es konnen mehr als drei Informationszeilen
verfiigbar sein. Verwenden Sie die Navigationstasten, um ggf.
zusitzliche Zeilen sehen zu kénnen.

Um Einstellungen zu verandern, gehen Sie in die entsprechende
Zeile, geben die Anderung ein und driicken [ Enter].

Eine kontextabhingige Hilfe wird angezeigt, wenn Sie [Info]
driicken. Wenn Sie beispielsweise die Taste [Info] bei der
Eingabe eines Sollwerts driicken, konnte die angezeigte
Hilfsnachricht lauten: Geben Sie einen Wert zwischen 0 und 350
ein.

[Det] Steuert die Betriebshedingungen der Detektoren.

[Analog Out] Steuert den Bereich Abschwachung und
Nullpunktverschiebung.
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B
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=
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=
=
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Bedienung des Tastenfelds 3

Die Status-Taste

Zeigt Informationen wie ,,Bereit“, ,Nicht bereit* und , Fehler«.

Die Reihenfolge, in der die Punkte im scrollbaren
Anzeigefenster fiir [ Status] angezeigt werden, kann verdndert
werden. Sie konnen z.B. die Punkte, die Sie am hiufigsten
uberpriifen, in den obersten drei Zeilen anzeigen lassen, so dass
Sie nicht herunterrollen miissen, um sie angezeigt zu
bekommen. So verindern Sie die Reihenfolge der Anzeige
Status:

Driicken Sie [Config]. Scrollen Sie zu Status und driicken Sie
[Enter].

Scrollen Sie zu dem Sollwert, den Sie zuerst anzeigen lassen
mochten, und driicken Sie [ Enter]. Dieser Sollwert erscheint
jetzt ganz oben in der Liste.

Scrollen Sie zu dem Sollwert, den Sie als zweiten anzeigen
lassen mo6chten, und driicken Sie [Enter]. Dieser Sollwert
erscheint jetzt als zweiter Eintrag in der Liste.

Fahren Sie so fort, bis sich die Liste in der fiir Sie erforderlichen
Reihenfolge befindet.

User User Det Analog Service
Key 1 Key2 Out Mode:

BT
COl
= 00 0
= 0.
O

H
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3 Bedienung des Tastenfelds

Die Info-Taste

Bietet Hilfestellung fiir den aktuell gezeigten Parameter. In
anderen Fillen zeigt die Taste [Info] Definitionen oder
auszufiihrende Tatigkeiten an.

32 Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren



Bedienung des Tastenfelds 3

Die Tasten fiir die allgemeine Dateneingabe

[Mode/Type]

[Clear]

[Enter]

[ad (=3

Gibt Zugang zu einer Liste moglicher Parameter, die zu den
nicht-numerischen Einstellungen einer Komponente gehéren.

Loscht einen falsch eingegebenen Sollwert, bevor die Taste
[Enter] gedriickt wird. Mit dieser Funktion kénnen Sie zur
obersten Zeile einer mehrzeiligen Anzeige gelangen, zu einer
vorherigen Anzeige zuriickkehren, eine Funktion wéhrend
einer Methode l6schen sowie das Laden und Speichern von
Methoden abbrechen.

Ubernimmt eingegebene Anderungen oder wihlt einen
alternativen Modus.

Ermaglichen das zeilenweise Scrollen nach oben und unten
in einer Anzeige. Das Zeichen < in der Anzeige kennzeichnet
die aktive Zeile.

Numerische Tasten Werden zur Eingabe der Einstellungen fiir die

Methodenparameter verwendet. (Driicken Sie [Enter], wenn
Sie alle Anderungen akzeptiert haben.)

Diese Tasten werden verwendet, um Parameter wie
Einschalten der Pumpe und Hochspannung ein einzustellen.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren 33
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Bedienung des Tastenfelds

Tasten zur Methodenspeicherung

34

Mit diesen Tasten konnen Sie Methoden lokal auf IThrem
Detektor laden und speichern. Die Tasten konnen nicht dafiir
verwendet werden, auf Methoden zuzugreifen, die von Ihrem
Agilent Datensystem gespeichert wurden.

[Load] Werden zusammen verwendet, um Methoden auf lhrem
[Method] Detektor zu laden und zu speichern.
[Store] Betatigen Sie beispielsweise zum Laden einer Methode die

Tasten [Load] [Method] und wahlen Sie eine Methode aus der
auf lhrem GC gespeicherten Liste aus.

[Delete] Loscht Methoden.

[Sleep/Wake] Der Detektor speichert einen Zeitplan basierend auf der
integrierten Uhr sowie zwei spezielle Methoden namens
SLEEP und WAKE. Weitere Informationen finden Sie unter
.Ressourcenschutz” auf Seite 54.

Laden einer Methode

1 Driicken Sie [Load].
Driicken Sie [Method].
Geben Sie die Zahl der zu ladenden Methode ein.

Driicken Sie [On/Yes], um die Methode zu laden und die
aktive Methode zu ersetzen. Alternativ driicken Sie [Off/No],
um zur Liste der gespeicherten Methoden zuriickzukehren,
ohne die Methode zu laden.

=W N
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Speichern einer Methode

1 Stellen Sie sicher, dass die korrekten Parameter eingestellt
sind.

2 Driicken Sie [Method].

3 Scrollen Sie bis zur abzuspeichernden Methode, dann
driicken Sie [ Enter].

4 Driicken Sie [On/Yes], um die Methode zu speichern und die
aktive Methode zu ersetzen. Alternativ driicken Sie [0ff/No],
um zur Liste der gespeicherten Methoden zuriickzukehren,
ohne die Methode zu speichern.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren 35
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Die Taste ,,Service Mode”

36

Wird fiir die Einstellung einer frithen Wartungsriickmeldung
und zum Zugriff auf Einlasslecktests fiir ausgewahlte
Einlasstypen verwendet. Uber diese Taste kann auf
Einstellungen zugegriffen werden, die fiir Wartungspersonal
gedacht sind. Da diese erweiterten Einstellungen bei falscher
Verwendung Probleme verursachen konnen, sollten Sie die
Service-Einstellungen nicht aufrufen, wenn Sie nicht explizite
Anweisungen zu deren Verwendung erhalten. Wird verwendet,
um auf Wartungsfunktionen und Einstellungen, auf
Servicezahler und Diagnosefunktionen fiir den GC zuzugreifen.

Um die Ozon-Flussrate anzuzeigen, driicken Sie [Service Mode].
Scrollen Sie zu Diagnostics, driicken Sie [Enter] und wahlen Sie
dann Diag 03 Generator.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren
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Bedienung des Tastenfelds 3

Sie kénnen iber die Tastatur auf drei Protokolle zugreifen:
Analyselaufprotokoll, Wartungsprotokoll und Systemereignisprotokoll.

[Logs]

[Options]

[Config]

[Prog]
[User Key1]
[User Key2]

Greifen Sie auf das Wartungsprotokoll und das
Systemereignisprotokoll zu. Die in diesen Protokollen
enthaltenen Informationen kénnen zur Unterstiitzung der
GLP-Standards (Good Laboratory Practices) eingesetzt werden.

Ruft die Setup-Optionen fiir die Gerateparameter zur
Kalibrierung und Kommunikation sowie das Display auf.
Scrollen Sie zur gewiinschten Zeile und driicken Sie auf
[Enter], um auf die zugehérigen Eintrdage zuzugreifen.

Greift fiir Konfigurationseinstellungen und Zeiteinstellungen
auf den Detektor zu.

Zur Programmierung einer Tastenfolge, die oft fiir bestimmte
Ablaufe genutzt wird. Driicken Sie [Prog] [User Key 1] oder
[Prog] [User Key 2], um eine Abfolge von bis zu 21 Tasten als
Makro aufzuzeichnen.

Konfiguration

Bereitschaft ignorieren=

Um die Bereitschaft eines Elements zu ignorieren, driicken Sie
[Config] und scrollen Sie zu Detector und driicken Sie dann
[Enter]. Scrollen Sie zu Ignore Ready und driicken Sie [On/Yes],
um den Wert True festzulegen.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren 37
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Bedienung des Tastenfelds

Einstellen von Datum und Uhrzeit

1 Driicken Sie [Config], scrollen Sie zu [Time] und driicken Sie
[Enter].

2 Wahlen Sie Time zone (hhmm) und geben Sie die Differenz
der Ortszeit von der GMT im 24-Stunden-Format ein.

3 Wihlen Sie Time (hhmm) und geben Sie die Ortszeit ein.
4 Wahlen Sie Date (ddmmyy) und geben Sie das Datum ein.

Wartungsprotokoll und Systemereignisprotokoll

Sie konnen tiber die Tastatur auf zwei Protokolle zugreifen:
Wartungsprotokoll und

Systemereignisprotokoll. Zum Aufrufen der Protokolle driicken
Sie [Logs], dann scrollen Sie auf das gewiinschte Protokoll und
driicken [Enter]. In der Anzeige sehen Sie die Anzahl an
Eintragen, die im Protokoll vorhanden sind. Scrollen Sie durch
die Liste.

Wartungsprotokolle

Das Wartungsprotokoll enthalt die vom System erzeugten
Eintrage, wenn einer der benutzerdefinierten
Komponentenzihler eine iiberwachte Grenze erreicht. Der
Protokolleintrag enthalt eine Beschreibung des Zihlers, des
aktuellen Werts, der tiberwachten Grenzen sowie Informationen
daruber, welche Grenzen erreicht wurden. Dariiber hinaus wird
jede Benutzeraufgabe, die mit dem Zahler in Verbindung steht,
im Protokoll aufgezeichnet. Dazu gehoren das Zuriicksetzen, das
Aktivieren oder Deaktivieren der Uberwachung sowie das
Andern von Grenzen oder Einheiten (Zyklen oder Dauer).

Systemereignisprotokoll

Das Systemereignisprotokoll zeichnet wichtige Ereignisse
wahrend des Detektor-Betriebs auf. Einige der Ereignisse sind
zusitzlich im Analyselaufprotokoll vorhanden, wenn sie
wihrend eines Analyselaufs aktuell sind.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD- und 8255 S NCD-Detektoren
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In diesem Kapitel wird die Verwendung von 8355 S SCD und
8255 S NCD beschrieben. Dieses Kapitel setzt voraus, dass Sie
mit der Tastatur und dem Display des Detektors vertraut sind.
Weitere Informationen finden Sie in der Onlinehilfe des
Datensystems sowie in der auf den Agilent DVDs GC and GC/MS
User Manuals and Tools verfiigharen Geratedokumentation.
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4  Funktionsweise

Einfiihrung

Eigenstandige Version

Um auf die Betriebsparameter zuzugreifen, verwenden Sie die
Fronttastatur auf dem 8355 S SCD- oder dem 8255 S

NCD-Detektor. Die Einstellungen und Informationen auf der
Tastatur des Detektors umfassen:

e Einstellungen fiir Temperaturen, Fliisse und Gastypen
* Sequenzintegration

* Methodenspeicherung

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren



Einstellen von Parametern

Funktionsweise

4

In diesem Abschnitt werden die Parameterbereiche fiir SCD und
NCD angefiihrt. Die verfiigharen umfassenden Sollwertbereiche

sind sowohl fiir eine Vielzahl verschiedener Anwendungen als

auch fiir die Methodenentwicklung geeignet. Wichtige
Einzelheiten zu den Beziehungen zwischen den Sollwerten
finden Sie unter ,Anpassen der Betriebsbedingungen“ auf

Seite 44

Parameter und Bereiche

In der folgenden Tabelle werden die verfligbaren Parameter fir
den Detektor aufgelistet.

Tabelle 1 Parameter und Bereiche fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD

Parameter Bereich, SCD Bereich, FIC-SCD Bereich, NCD
Methode

Basistemperatur 125 -400 °C 125 -400 °C 125 -400 °C
Brennertemperatur 100 —1000 °C 100 -1000 °C 100 — 1000 °C
Kihlertemperatur (nur NCD)* Ein/Aus
Unterer Wasserstofffluss 5—25 ml/min - 1—25ml/min
Oberer Wasserstofffluss (nur SCD) 25-100 ml/min  25-100 ml/min -
Oxidationsmittelfluss 25—-150 ml/min 5—100 ml/min 4 — 80 ml/min
03-Generatorfluss Ein/Aus Ein/Aus Ein/Aus
03-Generatorstrom Ein/Aus Ein/Aus Ein/Aus
Vakuumpumpe Ein/Aus Ein/Aus Ein/Aus

" Kiihlerbetrieb (PMT-Khler) hangt von aktueller Umgebungstemperatur des Detektors ab. Die eigentliche
Kihlertemperatur hat keinen Einfluss auf die Bereitschaft des Detektors. Siehe ,NCD-Kiihler” auf Seite 28.

Handbuch fiir SCD und NCD
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Funktionsweise

Detektorstabilitat und -reaktion

42

Die zur Systemstabilisierung erforderliche Zeit hangt von
Anwendung, Sauberkeit des Systems, Vorhandensein aktiver
Zentren und sonstigen Faktoren ab.

e Warten Sie beim Start eines eingerichteten Systems in der
Regel mindestens 10 Minuten, bevor Sie das System zur
Datenerfassung verwenden.

* Die Konditionierung eines neuen Brenners oder eines neuen
Satzes Keramikrohre kann bis zu 24 Stunden dauern. Stellen
Sie den Detektor auf die Betriebsbedingungen ein und
uberwachen Sie die Basislinie, bis die Basislinie fiir Ihre
Anwendung stabil genug ist.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren
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Typische Betriebsbhedingungen

Handbuch fiir SCD und NCD

In Tabelle 2 sind die empfohlenen Startbedingungen fiir SCD-
und NCD-Methoden aufgelistet. Diese Bedingungen sollten fiir
zahlreiche unterschiedliche Anwendungen akzeptable
Ergebnisse liefern. Optimieren Sie diese Bedingungen jedoch
nach Bedarf, um die Leistung der jeweiligen Anwendung zu
verbessern.

Tabelle 2 Typische Betriebsbedingungen, SCD und NCD

Parameter SCD NCD
Basistemperatur (°C) 250 250
Brennertemperatur (°C) 800 900
Kahlertemperatur K. A. Ein
Oberer Hy-Fluss, ml/min 40 K. A.
Unterer Hy-Fluss, ml/min 10 3
Oxidationsmittelfluss (mL/Min) 50, Luft 8. Sauerstoff
03-Generatorfluss, ml/min Ein Ein
03-Generatorstrom Ein Ein
Vakuumpumpe Ein Ein
Brennerdruck, Torr, typischer <425 Torr <120 Torr
Messwert

Reaktordruck, Torr (schreibgeschiitzt)  Sollte unter 7 Torr ~ Sollte unter 5 Torr
liegen liegen

Die Uberprifungsmethoden fiir SCD und NCD bieten
Beispielparameter fiir den Kompromiss zwischen guter
Erkennungsgrenze, guter Selektivitit und sinnvoller
Keramikrohrlebensdauer. Fiir jede XCD-Methode gilt:

* Halten Sie stets den Oxidationsmittelgasfluss durch den
Brenner aufrecht.

¢ Die Firmware lasst keinen Wasserstofffluss im Brenner zu,
wenn kein Oxidationsmittel das System schiitzt.

Schalten Sie bei Start und Abschaltung die Pumpe immer zuerst
ein und zuletzt wieder aus, um Kontaminierung oder
Beschadigung zu verhindern.
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Funktionsweise

Anpassen der Betriebsbedingungen

44

In Tabelle 1 auf Seite 41 werden die von der Detektor-Firmware
begrenzten Wertebereiche fiir die einzelnen Parameter
aufgelistet. Der Bereich ist grof3er als fiir die meisten
Anwendungen erforderlich. Dadurch ist fiir bestimmte
Anwendungen eine flexible Methodenentwicklung moglich.

Bei Wasserstofffliissen im SCD ist jedoch besondere Vorsicht
geboten. Wenn im Verhiltnis zum Oxidationsmittelfluss sehr
hohe Wasserstofffliisse sehr verwendet werden (oben und
unten), konnen die Keramikrohre dauerhaft beschadigt werden.
Dieser Zustand ist unter Umstinden nicht behebbar. Siehe
»~Wasserstoffvergiftung® auf Seite 99.

Unterer SCD-Wasserstofffluss: Sehr hoher Fluss kann die
Keramikrohre beschidigen.

Unterer NCD-Wasserstofffluss: Der NCD kann ohne
Wasserstofffluss betrieben werden, obwohl dies nicht
empfohlen wird. Die Wasserstoffflamme bzw. das
Wasserstoffplasma kann die Verbrennung von Lésungsmittel
und schweren Molekiilen unterstiitzen. Beim Betrieb eines NDC
ohne Wasserstofffluss schlief3en Sie die 1/16-Zoll-Leitung fiir
den unteren Wasserstofffluss an die Sauerstoffversorgung an.
Anderenfalls diffundiert der Restwasserstoff in den Brenner
und beeintrichtigt die Stabilitét.

1 Trennen Sie die untere H2-Leitung von der Riickseite des
Detektors und verschliefRen Sie die Detektorarmatur.

2 Setzen Sie ein 1/16-Zoll-Swagelok-T-Stiick in den
Oxidationsmittelausgang vom Detektorgehiuse ein.

3 Schlief3en die Oxidationsmittelleitung und die untere H2-Leitung
am T-Stiick an.

Sie miissen die empfohlenen Startbedingungen in der Regel
einstellen, um eine optimierte Methode fiir Ihre Anwendung zu
erstellen. Beachten Sie beim Optimieren von SCD- oder
NCD-Methodenparametern Folgendes:

* Ein hoheres Verhaltnis von Wasserstoff und Oxidationsmittel
kann zu Anfang eine starkere Reaktion zeigen, doch spater
aufgrund der Ablagerung von Kontaminationen, die die
Detektorreaktion reduzieren, z. B. Ruf3 oder eine andere
aktive Spezies, eine geringere Reaktion hervorbringen.
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Funktionsweise 4

e Der Betrieb des Brenners bei hoheren Temperaturen kann
die Nutzungsdauer von Heizung, Thermoelement und
Dichtungsmaterialien reduzieren.

Lassen Sie dem System bei einer Parameterdnderung generell
geniigend Zeit, um das Gleichgewicht zu erreichen. Uberwachen
Sie die Basislinie, bis es mit dem neuen Wert stabilisiert ist.

Wie der Detektor gestartet wird, hangt davon ab, ob Sie eine
Methode fiir den Detektor erstellt haben.

Wenn eine giiltige Methode vorhanden ist: Starten Sie den
Detektor nach Verwendung des SCDs/NCDs (mindestens eine
gultige Methode ist vorhanden), indem Sie die Methode laden.
Sobald die Methode geladen wird, schaltet der Detektor die
Vakuumpumpe ein, sodass Oxidationsmittel flief3t, und aktiviert
auch alle anderen Parameter mit Ausnahme des
Wasserstoffflusses. Der Detektor iiberwacht die Temperaturen
und verhindert den Wasserstofffluss, bis die Basistemperatur
150 °C und die Brennertemperatur 200 °C erreicht. Sobald die
Detektortemperaturen diese Minimalwerte erreichen, schaltet
der Detektor den Wasserstofffluss ein.

Starten Sie den Detektor beim ersten Start bzw. immer dann,
wenn keine Methodenparameter fiir SCD oder NCD eingestellt
sind, folgendermaf3en:

1 Greifen Sie auf die Methodenparameter zu.
Driicken Sie am Detektor-Bedienfeld [Det].
2 Schalten Sie die Vakuumpumpe ein.

3 Stellen Sie die Oxidationsmittelflussrate ein und schalten Sie
den Oxidationsmittelfluss ein.

4 Warten Sie 1-2 Minuten, bis die Vakuumpumpe das System
mit dem Oxidationsmittelfluss gespiilt hat.

5 Stellen Sie die Basistemperatur ein und schalten Sie sie ein.
6 Stellen Sie die Basistemperatur ein und schalten Sie sie ein.

7 Nur fiir NCD: Stellen Sie die Kiihlertemperatur ein und
schalten Sie sie ein.

8 Stellen Sie den Wasserstofffluss ein und schalten Sie ihn ein.

9 Stellen Sie den Ozongeneratorzufuhrgas-Fluss ein und
schalten Sie ihn ein.

10 Schalten Sie den Ozongenerator ein.
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Abschaltung

Der Detektor tiberwacht die Temperaturen und verhindert den
Wasserstofffluss, bis die Basistemperatur 150 °C und die
Brennertemperatur 200 °C erreicht. Sobald die
Detektortemperaturen diese Minimalwerte erreichen, schaltet
der Detektor den Wasserstofffluss ein.

Wenn der Detektor fiir langere Zeit abgeschaltet wird, oder um
Wartungsarbeiten an GC oder Detektor durchzufiihren, schalten
Sie den Detektor wie folgt ab:

1 Greifen Sie auf die Methodenparameter zu.
Driicken Sie auf der Detektor-Tastatur [Det].

Schalten Sie den Ozongenerator ab.

Schalten Sie den Ozongeneratorzufuhrgas-Fluss ab.

Beide Wasserstofffliisse abschalten.

Nur fiir NCD: Schalten Sie den Kiihler ab.

Schalten Sie die Brennerheizung ab.

N oo a1 AW N

Schalten Sie die Basisheizung ab.

Beim Abschalten behalt der Detektor den Betrieb der Vakuumpumpe und
den Oxidationsmittelfluss bei, bis nach Abschalten des Wasserstoffflusses
etwa 100 ml des Oxidationsmittelgases das System gespiilt haben. Diese
Aktion verhindert Kontamination durch Restfeuchtigkeit.

8 Schalten Sie den Oxidationsmittelfluss ab.

9 Schalten Sie die Vakuumpumpe ab.

10 Schalten Sie die Detektorspannung ab.

11 Falls Sie den GC abschalten, schalten Sie den GTC aus.

Es besteht Verbrennungsgefahr. Viele Teile des Detektors konnen
gefahrlich heiB sein. Schalten Sie zur Wartung des Detektors alle
beheizten Zonen aus und warten Sie, bis sie eine
beriihrungssichere Temperatur erreicht haben, bevor Sie den GC
und den Detektor ausschalten.

46

Alternativ konnen Sie eine Methode erstellen, die alle
Detektorkomponenten ausschaltet, und diese Methode zum
Abschalten des Detektors laden.
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Fluss- und Drucksensoren

Flusssensoren

Drucksensoren

Die EPC-Gassteuerungsmodule enthalten Fluss- und/oder
Drucksensoren, die im Werk kalibriert werden. Die
Empfindlichkeit (Steigung der Kurve) ist relativ stabil, die
Nullpunktverschiebung erfordert jedoch eine regelmafiige
Aktualisierung.

Zur Uberwachung des Wasserstoffflusses verwendet der
Detektor Flusssensoren. Wenn die Funktion Autoflow zero
aktiviert ist, werden die Sensoren automatisch auf Null gestellt.
Dies ist das empfohlene Verfahren. Sie konnen auch manuell auf
Null gestellt werden (siehe x).

Alle EPC-Steuerungsmodule verwenden Drucksensoren. Sie
miissen einzeln auf Null gestellt werden. Fiir Drucksensoren
gibt es keine automatische Nullstellung. Drucksensoren sollten
alle 12 Monate auf Null gestellt werden.

Auto flow zero konfigurieren

Handbuch fiir SCD und NCD

Eine nitzliche Kalibrierungsoption ist Autoflow zero. Wenn die
Option auf On gesetzt ist, schaltet der GC den Gasfluss zu einem
Einlass ab, wartet bis der Fluss auf null abfillt, misst und
speichert die Ausgabe des Flusssensors und schaltet den
Gasfluss wieder ein. Dies dauert etwa zwei Sekunden. Die
Nullpunktverschiebung wird verwendet, um kiinftige
Flussmessungen zu korrigieren. Agilent empfiehlt zum Zwecke
der Driftreduzierung die automatische Nullstellung der
Flusssensoren am Detektor.

Zum Aktivieren:
1 Driicken Sie auf der Detektor-Tastatur [Options].
2 Scrollen Sie zu Calibration und driicken Sie [Enter].

3 Scrollen Sie zu Autoflow zero (H2 Lower) und driicken Sie
[On/Yes]. (Um die automatische Nullstellung auszuschalten,
driicken Sie stattdessen [0ff/No].

4 Wiederholen Sie beim SCD den Vorgang mit Autoflow zero
(H2 Upper).
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Bedingungen fiir die Nullstellung eines Sensors

Bei der Nullstellung von Flusssensoren muss das Tragergas
angeschlossen sein und flief3en.

Bei der Nullstellung von Drucksensoren muss die
Zufuhrgasleitung vom Gassteuerungsmodul getrennt werden.

So stellen Sie einen bestimmten Fluss- oder Drucksensor auf Null
1 Driicken Sie [Options], scrollen Sie zu Calibration und driicken
Sie [Enter].

2 Scrollen Sie zu dem Sensor, der auf Null gestellt werden soll,
und driicken Sie [Enter].

3 Stellen Sie den Fluss oder Druck ein:

Flusssensoren. ﬁberprﬁfen Sie, ob das Gas angeschlossen
ist und flief3t (eingeschaltet ist).

Drucksensoren. Trennen Sie die Gaszufuhrleitung an der
Riickseite des GC ab. Ausschalten allein reicht nicht; das
Ventil konnte lecken.

4 Wahlen Sie die gewiinschte Nulllinie aus.

b Driicken Sie [On/Yes] zur Nullstellung oder [Clear] zum
Abbrechen.

6 Schlie3en Sie jegliche Gasleitungen wieder an, die Sie in
Schritt 3 getrennt haben, und stellen Sie die Betriebsfliisse
wieder her.
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Automatische Konfiguration des Detektors

Der Detektor muss nicht konfiguriert werden. Der

SCD-Detektor wird automatisch konfiguriert und verwendet:

Luft als Oxidationsmittelgas

Sauerstoff als O3-Generatorgas

Beim NCD ist der Detektor so eingestellt, dass er Sauerstoff
sowohl als Oxidationsmittelgas als auch als O3-Generatorgas
verwendet.

Handbuch fiir SCD und NCD
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Funktionsweise

Signalausgang

50

Signaltypen

Die 8355 S- und 8255 S-Detektoren stellen Ausgangsdaten als
analoges Signal bereit. Der analoge Ausgang liegt im Bereich
von 0 bis 1V, 0 bis 10 Vund 0 bis 1 mV. Um den Detektor mit
Agilent GCs (6850, 6890, 7820 und 7890) zu verwenden, ist ein
Analog/Digital-Konverter wie der Agilent 35900E A/D
Konverter oder ein Analog Input Board (AIB) erforderlich.

GCs der Serie 6850

* Ein Einzelkanaldetektor kann mit einem AIB (Zubehor
G3375A oder Option 206) oder einem externen
A/D-Konverter verbunden werden.

¢ Bei einem Tandem FID/XCD verwenden Sie einen externen
A/D-Konverter (wie etwa den 35900E).

GCs der Serie 6890

¢ Ein Einzelkanaldetektor kann mit einem AIB (Teilenummer
G1556A oder Option 206) oder externen A/D-Konverter
verbunden werden.

¢ Eine Tandem-Konfiguration kann ein AIB verwenden, um
das XCD-Signal zu erfassen, aber der 6890 unterstiitzt
insgesamt nur zwei Detektoren. Eine Konfiguration wie Dual
FID-XCD oder FID-XCD, gepaart mit jeglichem anderen
Detektor, erfordert einen externen A/D-Konverter fir XCD.

GCs der Serie 7820

e Da ein AIB von der Serie 7820 nicht unterstiitzt wird,
miissen Sie einen A/D-Konverter verwenden, um das
XCD-Signal zu erfassen.

GCs der Serie 7890

¢ Ein Einzelkanaldetektor kann mit einem AIB (Zubehor
G3456A oder Option 206) oder einem externen
A/D-Konverter verbunden werden.

Verwenden Sie zur Zuteilung von Detektorsignalen [Mode/Type]
und wahlen Sie aus der Parameterliste fiir Signaltypen aus oder
driicken Sie eine Taste oder eine Tastenkombination.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren



Funktionsweise 4

Das Nicht-Detektor-Signal ist ein Testfeld. Um auf das Testfeld
zuzugreifen, driicken Sie [Mode/Type]. Diagnosesignale sind zur
Verwendung durch Thren Wartungstechniker vorgesehen und
werden hier nicht genauer beschrieben.

Wert

Wert auf der Liste der Signalparameter entspricht Detektor auf
der Liste der Detektorparameter.

Analogsignale

Wenn Sie einen analogen Recorder verwenden, miissen Sie
gegebenenfalls das Signal anpassen, um seine Verwendung zu
optimieren. Dies erfolgt tiber Zero und Range in der Liste der
Signalparameter.

Analog Zero

Zero zieht den von der Basislinie eingegeben Wert ab. Driicken
Sie [On/Yes], um den aktuellen Wert einzustellen, oder [ 0ff/No],
um den Vorgang abzubrechen.

Dies wird verwendet, um eine erhohte Basislinie oder einen
Nullpunktabgleich zu korrigieren. Eine gangige Vorgehensweise
ist es, eine Verschiebung der Basislinie zu korrigieren, wenn
diese als Ergebnis des Betriebs eines Ventils vorliegt. Nach der
Nullstellung entspricht das analoge Ausgangssignal dem Wert
der Parameterliste minus dem Null-Sollwert.

1 Uberpriifen Sie, ob der Detektor eingeschaltet und bereit ist.
2 Driicken Sie [Analog Out].

3 Scrollen Sie zu Zero.
4

Driicken Sie [On/Yes], um beim aktuellen Signalwert Null
einzustellen oder geben Sie eine Zahl zwischen -500.000 und
+500.000 ein. Ein Wert, der unter Null liegt, verschiebt die
Basislinie nach oben.
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Funktionsweise

Analogbereich
Mit Range werden Daten, die vom Detektor kommen, skaliert.

Range wird auch als Gain, Scaling oder Sizing bezeichnet. Dabei
werden die Daten, die vom Detektor zu den analogen
Signalschaltkreisen kommen, kalibriert, um eine Uberlastung
der Schaltkreise (Klemme) zu verhindern. Mit Range werden
alle Analogsignale skaliert.

Giiltige Sollwerte liegen zwischen 0 und 13 und entsprechen 20
(= 1) bis 213 (= 8192). Wird ein Sollwert um 1 geiindert, dndert
sich die H6he des Chromatogramms um den Faktor 2. Die
folgenden Chromatogramme veranschaulichen dies. Verwenden
Sie den kleinstmdéglichen Wert, um Integrationsfehler
minimieren.

L 1L |

A: Bereich=10

B: Bereich =3 C: Bereich =1

Wenn Sie eine Methode entwickeln, stellen Sie zunéchst den
Analogbereich auf 9, wenn ein AIB verwendet wird, oder auf 10,
wenn ein Agilent 35900E A/D verwendet wird. Nehmen Sie die
erforderlichen Anpassungen vor, um Ihre Daten anzusehen.

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren



Methoden

Funktionsweise 4

Laden einer Methode

=W N

Driicken Sie [Load].
Driicken Sie [Method].
Geben Sie die Zahl der zu ladenden Methode ein.

Driicken Sie [On/Yes], um die Methode zu laden und die
aktive Methode zu ersetzen. Alternativ driicken Sie [0ff/No],
um zur Liste der gespeicherten Methoden zuriickzukehren,
ohne die Methode zu laden.

Speichern einer Methode

Handbuch fiir SCD und NCD

1

Stellen Sie sicher, dass die korrekten Parameter eingestellt
sind.

Driicken Sie [Method].

Scrollen Sie bis zur abzuspeichernden Methode, dann
driicken Sie [Enter].

Driicken Sie [On/Yes], um die Methode zu speichern und die
aktive Methode zu ersetzen. Alternativ driicken Sie [0ff/No],
um zur Liste der gespeicherten Methoden zuriickzukehren,
ohne die Methode zu speichern.

53



1

Funktionsweise

Ressourcenschutz

b4

Fiir optimale Leistung und Prazision lassen Sie den Detektor
auf Betriebsbedingungen. Der SCD erreicht eine maximale
Préazision, wenn die Betriebsbedingungen iiber einen langen
Zeitraum beibehalten werden. Wenn Sie fiir Ihre Anwendung
hochste Prizision erfordern, empfiehlt es sich, die
Ressourcenschutzfunktionen nicht mit einem SCD zu
verwenden. Der NCD kann Prazision schneller zuriickerlangen.
Waigen Sie bei beiden Detektoren das Verhéltnis von
Kosteneinsparungen fiir Ressourcen und
Wiederherstellungszeit fiir Prazision ab.

Niemals den Sleep Mode des Detektors aktivieren, wahrend der
GC im normalen Betrieb ist..

Zeitplan

Sleep-Methoden

Der Detektor speichert einen Zeitplan basierend auf der
integrierten Uhr sowie zwei spezielle Methoden namens SLEEP
und WAKE. Eine SLEEP-Methode legt niedrige Fliisse und
Temperaturen fest, um Ressourcen zu sparen. Eine
WAKE-Methode legt neue Fliisse und Temperaturen fest; in der
Regel, um Betriebsbedingungen wiederherzustellen.

Laden Sie die Sleep-Methode zu einer bestimmten Tageszeit, um
Fliisse und Temperaturen zu reduzieren. Laden Sie die
Wake-Methode oder Analysemethode, um Einstellungen
wiederherzustellen, bevor Sie den Detektor wieder verwenden.
Laden Sie z.B. die Sleep-Methode zum Ende jedes Arbeitstages
oder der Arbeitswoche und dann die Wake-Methode, bevor Sie
am nachsten Tag zur Arbeit erscheinen. Experimentieren Sie
herum, um die beste Zeit zum Laden der Wake-Methode zu
finden.

Beachten Sie folgende Punkte:

* Schalten Sie die Vakuumpumpe nicht ab. Die Pumpe muss
eingeschaltet sein, um Abschaltungsbedingungen zu
verhindern.

¢ Schalten Sie den Oxidationsmittelfluss nicht ab.

e Um Sauerstoff zu sparen, schalten Sie den Ozongenerator ab.
Dadurch wird auch der Sauerstofffluss abgeschaltet.
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Fir SCD:

Das Wichtigste ist, das Keramikrohr zu erhitzen, ohne dass alle
Gase ausstromen. Wird der Ozongenerator abgeschaltet, wird
Sauerstoff gespart, ohne dass der Fluss durch das Keramikrohr
gedndert wird. Wenn Sie die Temperatur oder den Gasfluss
noch mehr reduzieren miissen, konnen Sie den
Oxidationsmittelfluss reduzieren, den Wasserstofffluss
abschalten und, was am wichtigsten ist, die Brennertemperatur
auf etwa 250 °C reduzieren. Die Basistemperatur kann auch
reduziert werden.

Fiir NCD:

Den Ozongenerator abschalten. Muss noch mehr Energie und
Gas gespart werden, reduzieren Sie den Sauerstoff (schalten Sie
ihn aber nicht ab) und schalten Sie den Wasserstofffluss ab.
Reduzieren Sie die Brennertemperatur auf etwa 250 °C und
drehen Sie den Kiihler ab.

So stellen Sie den Detektor fiir den Ressourcenschutz ein

Handbuch fiir SCD und NCD

Stellen Sie den Detektor durch Auswahl und Verwendung eines
Instrument Schedule (Gerateplans) fiir den Ressourcenschutz ein:

1 Legen Sie fest, wie Fliisse wiederhergestellt werden sollen.
Die Auswahlmoglichkeiten der Funktion Schedule sind:

Mit der SLEEP-Methode in den Ruhe-Modus gehen.
Diese Methode sollte die Fliisse und Temperaturen
reduzieren. (Obwohl die Erstellung dieser Methode ein
bewahrtes Verfahren ist, benotigen Sie sie nicht, wenn
beim Aktivieren des Detektors nur die letzte aktive
Methode wiederhergestellt wird.)

Mit der aktuellen Methode in den Wach-Modus gehen.
Zum angegebenen Zeitpunkt stellt der Detektor die letzte
aktive Methode vor dem Wechsel in den Ruhe-Modus
wieder her.

Mit der WAKE-Methode in den Wach-Modus gehen. Zum
angegebenen Zeitpunkt ladt der Detektor die
Wake-Methode und behilt diese Einstellungen bei.

2 Erstellen Sie eine SLEEP-Methode. Diese Methode sollte die
Fliisse und Temperaturen reduzieren.

3 Programmieren Sie die WAKE-Methode nach Bedarf. (Obwohl
die Erstellung dieser Methode ein bewihrtes Verfahren ist,
benétigen Sie sie nicht, wenn beim Aktivieren des Detektors
nur die letzte aktive Methode wiederhergestellt wird.)
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4 Erstellen Sie einen Sleep/Wake-Zeitplan.

Driicken Sie [Sleep/Wake].

Scrollen Sie zu Edit the Instrument Schedule? und
driicken Sie [Enter].

Driicken Sie [Mode/Type], um ein neues Planelement zu
erstellen.

Scrollen Sie nach Aufforderung zum gewiinschten
Wochentag und driicken Sie [Enter].

Scrollen Sie nach Aufforderung zu Go to Sleep with
SLEEP, driicken Sie [Enter] und geben Sie dann die
Ereigniszeit ein. Driicken Sie [Enter].

Falls gewiinscht, stellen Sie die Wake-Funktion ein,
wihrend der Plan noch angezeigt wird. Driicken Sie
[Mode/Type], um ein neues Planelement zu erstellen.

Scrollen Sie nach Aufforderung zum gewiinschten
Wochentag und driicken Sie [Enter].

Scrollen Sie nach Aufforderung zu Wake with the current
method oder Wake to Wake method und driicken Sie
[Enter]. Geben Sie dann die Zeit des Ereignisses ein.
Driicken Sie [Enter].

Wiederholen Sie nach Bedarf die Schritte b bis g fiir die
anderen Wochentage.

Sie brauchen keine Ereignisse fiir jeden Tag zu programmieren.
Sie kénnen z.B. den Detektor so programmieren, dass er am
Freitagabend in den Ruhe-Modus und am Montagmorgen in den
Wach-Modus wechselt, sodass er an Wochentagen stets in
Betriebsbereitschaft verbleibt.

Einen Geratezeitplan erstellen oder bearbeiten

Um einen Plan zu erstellen oder einen bestehenden Plan zu
bearbeiten, 16schen Sie nicht benotigte Elemente und fiigen Sie
nach Bedarf neue Elemente hinzu.

1 Erstellen Sie einen Sleep/Wake-Zeitplan:

b

Driicken Sie [Sleep/Wake].

Scrollen Sie zu Edit the Instrument Schedule? und
driicken Sie [Enter].

Driicken Sie [Mode/Type], um ein neues Planelement zu
erstellen.

Scrollen Sie nach Aufforderung zum gewiinschten
Wochentag und driicken Sie [Enter].
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e Scrollen Sie nach Aufforderung zu Go to Sleep with
SLEEP, driicken Sie [Enter] und geben Sie dann die
Ereigniszeit ein. Driicken Sie [Enter].

f Falls gewlinscht, stellen Sie die Wake-Funktion ein,
wahrend der Plan noch angezeigt wird. Driicken Sie
[Mode/Type], um ein neues Planelement zu erstellen.

g Scrollen Sie nach Aufforderung zum gewiinschten
Wochentag und driicken Sie [Enter].

h Scrollen Sie nach Aufforderung zu Wake with the current
method oder Wake to Wake method und driicken Sie
[Enter]. Geben Sie dann die Zeit des Ereignisses ein.
Driicken Sie [Enter].

i Wiederholen Sie nach Bedarf die Schritte b bis g fiir die
anderen Wochentage.

2 Bearbeiten Sie einen Sleep/Wake-Zeitplan:
a Laden Sie eine Methode mit Ahnlichen Sollwerten.

b Bearbeiten Sie die Sollwerte der Methode. Der Detektor
lasst nur zu, dass relevante Parameter eingestellt werden.

Fir eine SLEEP-Methode stellt der Detektor die
Anfangstemperatur des Detektors sowie Flussraten ein.

Fir eine WAKE-Methode kann der Detektor dieselben
Parameter wie fiir die Sleep-Methode festlegen.

¢ Driicken Sie [Method], scrollen Sie zum Speichern zur
Methode (SLEEP oder WAKE) und driicken Sie [Store].
Driicken Sie [Enter].

d Wenn eine Eingabeaufforderung zum Uberschreiben
angezeigt wird, driicken Sie [On/Yes], um die bestehende
Methode zu tUiberschreiben oder [0ff/No], um den Vorgang
abzubrechen.

So versetzen Sie den Detektor sofort in den Ruhe-Modus

1 Driicken Sie [Sleep/Wake].

2 Wahlen Sie Go to sleep now und driicken Sie [Enter].

So versetzen Sie den Detektor sofort in den Wach-Modus

1 Driicken Sie [Sleep/Wake].

2 Wahlen Sie den gewlinschten Aktivierungsmodus aus und
driicken Sie [Enter].
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Scrollen Sie nach Aufforderung zu Wake with the current
method und driicken Sie [Enter]. Ruhe-Modus durch
Laden der letzten aktiven Methode vor dem Wechsel in
den Ruhe-Modus beenden.

Wake to Wake method und driicken Sie [Enter].
Ruhe-Modus durch Laden der WAKE-Methode beenden.
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In diesem Kapitel werden die bei normaler Nutzung von SCD

und NCD notwendigen, routineméf3igen Wartungsmafinahmen

beschrieben.

Agilent Technologies
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Wartungsplan
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Um die optimale Leistung von Agilent 8355 S SCD und 8255 S
NCD aufrechtzuerhalten, tauschen Sie routineméaRig Ozonfilter,
(")lverbindungsfilter und das Ol der Vakuumpumpe aus. Die
erwartete Lebensdauer jeder Komponente ist in Tabelle 3
aufgefiihrt.

Tabelle 3 Empfohlener Wartungsplan fiir die Edwards

RV5-Vakuumpumpe
Komponente Lebensdauer’
Ozonzerstorungsfilter (konvertiert O3 in Oy) ~ 6 Monate
Olverbindungsfilter ~ 3 Monate
Olnebelfilter ~ 3 Monate, falls erforderlich
Pumpent')IJr ~ 3 Monate
Olpegel Wachentlich priifen

" Die Lebensdauer basiert auf der wahrend des Detektorbetriebs mit eingeschaltetem
Brenner und Ozongenerator protokollierten Gesamtzeit.

f Pumpenél kann von einem Lieferanten oder direkt von Agilent erworben werden: SAE
10W-30, Multiviskositats-Synthetikmotordl wie MOBIL 1 oder AMSOIL.
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Verfolgung der Detektorempfindlichkeit

Handbuch fiir SCD und NCD

Die Empfindlichkeit spiegelt die Leistungsmerkmale eines
Systems wider, und reduzierte Empfindlichkeit kann ein
Zeichen dafiir sein, dass die routineméfiige Detektorwartung
erforderlich ist.

Die MDL"-Spezifikationen werden mithilfe des
Agilent-Uberpriifungsstandards fiir SCD oder NCD definiert.

Empfindlichkeit wird in der Regel definiert als:

Peak-Bereich

Empfindlichkeit =
Menge

Berechnung einer minimalen Erkennungsgrenze (MDL) mittels
folgender Formel:

2 x Rauschen

MDL = “Erpfindlichkeit

wobei das Rauschen das vom Agilent Datensystem gemeldete
ASTM-Rauschen ist.
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Wartung

Verbrauchsmaterialien und Ersatzteile
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Im Agilent Katalog fiir Verbrauchsmaterialien und Teile finden
Sie eine umfangreichere Auflistung; besuchen Sie alternativ die
Agilent Website, um aktuelle Informationen zu erhalten
(http://www.chem.agilent.com/store).

Tabelle 4 Verbrauchsmaterialien und Teile fiir SCD und NCD

Beschreibung/Anzahl Teilenummer

Detektorteile

Inneres Keramikrohr, klein (SCD) (3-er Packung) (G3488-60008
(Siehe Explosionsansicht von Teilen fiir den SCD)
Quarzrohr (NCD) (G6600-80063

Ferrule, 1/4-Zoll, Graphit, gerade, 10 Stiick/Packung 0100-1324
fur duBeres SCD-Keramikrohr und NCD-Quarzrohr

Saulenmesswerkzeug

(siehe Explosionsansicht von Teilen fiir den SCD)

Schwefel-Chemilumineszenz-Testprobe
Stickstoff-Chemilumineszenz-Testprobe
Vakuumpumpenteile

RV5-Pumpe — 110 V/230 V — Inland
Pumpenwanne, RV5-Pumpe

PM-Kit, RV5-Olpumpe

Olnebelfilter fiir RV5-Pumpe (fiir SCD/NCD)
Ersatz-Olverbindungsfilter, RV5-Pumpe
Ersatz-Geruchsfilterelement
Ozonzerstorungsfilter

Olriicklaufleitung, RV5-Pumpe

01, synthetisch, Mobil 1

NW 20/25 Klemmring (fiir Olnebelfilter)
NW 20/25 Klemmring (fiir Abluftschlauch)
Werkzeuge

Trichter

Inbusschlissel, 5 mm

Langsschlitzschraubendreher

(G3488-81302

5190-7003
5190-7002

G6600-64042
G1946-00034
(G6600-67007
G6600-80043
G6600-80044
G6600-80045
G6600-85000
3162-1057

G6600-85001
0100-0549

0100-1398

9301-6461
8710-1838
8710-1020

Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren
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Tabelle 4 Verbrauchsmaterialien und Teile fiir SCD und NCD (Fortsetzung)

Beschreibung/Anzahl Teilenummer
Handschuhe, chemikalienbestéindig, fusselfrei 9300-1751
Tabelle 5 Filter fiir SCD und NCD

Beschreibung/Anzahl Teilenummer
Gasreinigungsfilter, Schwefel (zur Filterung von CP17989
Schwefel und Feuchtigkeit)

Gasreinigungsfilter SCD-Kit fiir CP17990

Schwefel-Chemilumineszenz-Detektoren

Tabelle 6 Muttern, Ferrulen und Hardware fiir Kapillarsaulen

Saulen-ID (mm)

Beschreibung

Typische Verwendung

Teilenummer/Anzahl

0,53

0.45
0,32

0.1-0.25

Alle

Ferrule, Graphit, ID 1,0 mm

Ferrule, Graphit, ID 0,8 mm

Saulenmutter, handfest
(fir Sdulen mit 0,53 mm)

Ferrule, Graphit, ID 0,8 mm
Ferrule, Graphit, ID 0,5 mm

Saulenmutter, handfest (fir
Séaulen mit 0,100 bis 0,320 mm)

Ferrule, Graphit, ID 0,4 mm

Saulenmutter, handfest (fir
Séaulen mit 0,100 bis 0,320 mm)

Ferrule, ohne Bohrung

Kapillarsaulenblindmutter

Saulenmutter, universal

Saulenschneider, Keramik-Wafer

Ferrule-Toolkit

Kapillarsaulen mit 0,53 mm

Kapillarsaulen mit 0,53 mm

Séaule mit Einlass oder Detektor
verbinden

Kapillarsdulen mit 0,45 mm

Kapillarsaulen mit 0,1 mm, 0,2 mm,

0,25 mm und 0,32 mm

Séaule mit Einlass oder Detektor
verbinden

Kapillarsaulen mit 0,1 mm, 0,2 mm,

0,25 mm und 0,32 mm

Séaule mit Einlass oder Detektor
verbinden

Testzwecke

Testzwecke mit beliebiger Ferrule

Séule mit Einlass oder Detektor
verbinden

Kapillarsaulen abschneiden

Ferrule-Installation

5080-8773 (10 Stiick pro
Packung)

500-2118 (10 Stiick pro Packung)
5020-8293

500-2118 (10 Stiick pro Packung)

5080-8853 (10 Stiick pro
Packung)

5020-8292

500-2114 (10 Stiick pro Packung)
5020-8292

5181-3308 (10 Stiick pro
Packung)

5020-8294
5181-8830 (2 Stiick pro Packung)

5181-8836 (4 Stiick pro Packung)
440-1000

Handbuch fiir SCD und NCD
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Explosionsansicht von Teilen fiir den SCD

Auslassarmatur M Ferrule

| Swagelok-Mutter

: I

Obere Armatur s

0-Ring 2 i VN
|— 1/16-Zoll-Edelstahlleitung,

obere Wasserstoffzufuhr

Inneres Keramikrohr
Swagelok-Mutter, SS, 1/4-Zoll

Y
Verkleidung 2 1/4-Zoll-Graphitferrule, gerade
. | oy
AuBeres Keramikrohr
[ "
Brennerheizung
- Untere Mutter des Brenners
1/4-Zoll-Graphitferrule, gerade e
—————— Diisenbaugruppe und Kupplung
W Detektorbasis
)
|
Isolierung, oben
Isolierung, unten (Far Tandem-FID-SCD siehe FID-Details)
Isolierungsschale i
Ferrule, Saule -
|
Saulenmutter I
Sauleninstallationswerkzeug }:’8{‘.‘

Abb. 8 Explosionsansicht von SCD-Teilen
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Explosionsansicht von Teilen fiir den NCD

Kupplung H

1/4-Zoll-Graphitferrule, gerade a

Quarzrohr

Verkleidung j

-

E

Brennerheizung

B

= -

1/4-Zoll-Graphitferrule, gerade

Untere Mutter des Brenners

Diisenbaugruppe und Kupplung

— Detektorbasis

Isolierung, oben

Isolierung, unten

Isolierungsschale

Ferrule

Saulenmutter

Séauleninstallationswerkzeug

Abb. 9 Explosionsansicht von NCD-Teilen

Handbuch fiir SCD und NCD
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b Wartung

Detektorwartungsmethode

Es hat sich bewéhrt, fiir den GC eine Methode zu erstellen, die
GC und Detektor auf die Wartung vorbereitet. Laden Sie diese
Methode, bevor Sie die Wartung durchfiihren.

Eine Wartungsmethode fiir den SCD oder NCD sollte folgende
Aktionen ausfiihren:

1 Die Heizung abschalten und den Brenner abkiihlen lassen.

2 Beide Wasserstofffliisse abschalten.

w

Oxidationsmittel- und Ozongeneratorzufuhrgas eingeschaltet
lassen.

Den Ozongenerator abschalten.
Die Vakuumpumpe eingeschaltet lassen.

Den (Helium)-Tragergasfluss aufrechterhalten.

N e a1 A

Ofen auf 30 °C einstellen, um Siulenbluten zu minimieren.

Kiihlen Sie aufRerdem alle anderen Teile des Detektors
gegebenenfalls ab. Heizzonen auf < 40 °C abkiihlen lassen, um
eine berithrungssichere Temperatur zu erreichen.
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Anbringen einer Sdule am Detektor

Hier wird das Verfahren zum direkten Anbringen einer Sadule am XCD
beschrieben. Bringen Sie in einer Tandem-FID-XCD-Installation die Saule
wie in den FID-Anleitungen beschrieben am FID an. Siehe Dokumentation
zum GC.

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen (siehe
,Verbrauchsmaterialien und Teile fiir SCD und NCD“ auf
Seite 62):

Sauleninstallationswerkzeug fiir SCD/NCD (G3488-81302)
Saule

Ferrule (fiir Saule)

Saulenmutter

Saulenschneider

1/4-Zoll-Gabelschliissel

Septum

Isopropanol

Labortiicher

Fusselfreie Handschuhe

Vergrofderungsglas

Ofen, Einlass oder Detektor kinnen so heil} sein, dass Sie sich
verbrennen konnen. Wenn Ofen, Einlass oder Detektor hei8 sind,
tragen Sie bitte hitzebestindige Handschuhe, um lhre Hande zu
schiitzen.

Handbuch fiir SCD und NCD

Tragen Sie eine Schutzbrille, um lhre Augen vor umherfliegenden
Partikeln zu schiitzen, wahrend Sie Kapillarsdulen aus Glas oder
geschmolzenem Siliziumdioxid bearbeiten, schneiden oder
installieren. Gehen Sie beim Bearbeiten dieser Saulen vorsichtig
vor, um Stichwunden zu vermeiden.
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b Wartung

Tragen Sie saubere, fusselfreie Handschuhe, um eine
Verunreinigung der Teile durch Schmutz oder Hautfette zu
vermeiden.

2 Stellen Sie den GC-Ofen, den Einlass und andere beheizte
Zonen auf eine Temperatur ein, die eine gefahrlose
Berithrung ermdéglicht (< 40 °C).

3 Bereiten Sie den Detektor auf die Wartung vor.

a Laden Sie die Wartungsmethode, und warten Sie, bis der
Detektor betriebsbereit ist. (Siehe
ysDetektorwartungsmethode“ auf Seite 66.) Warten, bis die
Detektoren, Brennerbaugruppe und Detektorbasis auf
eine beriihrungssichere Temperatur (< 40 °C) abgekiihlt
sind.

b Beide Wasserstofffliisse abschalten. (Oxidationsmittel-
und Ozonzufuhrgas eingeschaltet lassen.)

¢ Den Ozongenerator abschalten.

m Wasserstoffgas ist entziindbar. Schalten Sie alle Detektor- (und
Saulen-) wasserstoffgasfliisse ab, bevor Sie die Wartung auf dem
Detektor durchfiihren.

4 Platzieren Sie ein Septum, eine Kapillarsaulenmutter und
eine Ferrule an der Saule.

Séule

Saulenmutter ——— Ferrule

Septum _‘

Abb. 10  Platzieren Sie von Septum, Saulenmutter und Ferrule an der Saule

68 Benutzerhandbuch fiir 8355 S SCD und 8255 S NCD Detektoren



Wartung B

5 Fihren Sie das Ende der Sdule so durch das
Saulenmesswerkzeug, dass das Ende tiber das Werkzeug
herausragt.

Séule hier einkerben

Saulenmesswerkzeug

Saulenmutter |

78 £ 1 mm

Ferrule

A
\/

Abb. 11 Einstellen von Saulenldnge und Stauchen der Ferrule mit dem Sdulenmesswerkzeug

6 Drehen Sie die Sdulenmutter in das Sdulenmesswerkzeug, bis
die Sdulenmutter die Siule greift. Ziehen Sie die Mutter mit
einer weiteren 1/8- bis 1/4-Drehung mit zwei
Gabelschliisseln fest. Legen Sie das Septum an der
Unterkante der Sdulenmutter an.

7 Verwenden Sie einen Saulen-Wafer-Schneider mit 45°, um
die Siule einzukerben.

8 Brechen Sie das Sdulenende ab. Die Sdule kann um ca. 1 mm
uber das Ende des Werkzeugs herausragen. Uberpriifen Sie
das Ende mit einem Vergr6f3erungsglas, um sicherzustellen,
dass keine Grate oder unsauberen Kanten entstanden sind.

— Schlecht

Gut

9 Entfernen Sie Saule, Mutter und Swaging-Ferrule aus dem
Werkzeug.

10 Wischen Sie die Sdulenwinde mit einem mit Isopropanol
befeuchteten Tuch ab, um Fingerabdriicke und Staub zu
entfernen.
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11 Drehen Sie vorsichtig die gestauchte Siule in die
Detektorarmatur. Ziehen Sie die Sdulenmutter handfest an
und dann um eine weitere 1/8-Drehung mit einem
Gabelschliissel fest.

Austauschen des inneren Keramikrohrs (SCD)

So tauschen Sie das innere Keramikrohr aus:

m Ofen, Einldsse und Detektoren kdnnen so heil} sein, dass Sie sich
verbrennen konnen. Kiihlen Sie diese Bereiche auf eine
beriihrungssichere Temperatur, bevor Sie beginnen.

Tragen Sie saubere, fusselfreie Handschuhe, um eine
Verunreinigung der Teile durch Schmutz oder Hautfette zu
vermeiden.

Zu den meisten Schritten dieses Verfahrens werden zwei
Gabelschliissel bendtigt, einer zum Halten des Brenners und der
andere zum Ldsen eines Teils. Verwenden Sie stets zweli
Gabelschliissel, um ein Uberdrehen oder Verbiegen der
Brennerbaugruppe zu vermeiden.

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
Zwei 7/16-Zoll-Gabelschliissel
3/8-Zoll-Gabelschliissel
Neuer O-Ring
Neues Keramikrohr
Pinzette
1/8-Zoll-Kappe fir die ﬁbertragungsleitung
T20-Torx-Schraubendreher

2 Stellen Sie den GC-Ofen, den Einlass und andere beheizte
Zonen auf eine Temperatur ein, die eine gefahrlose
Beriihrung ermoglicht (< 40 °C).
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3 Bereiten Sie den Detektor auf die Wartung vor.

a Laden Sie die Wartungsmethode, und warten Sie, bis der
Detektor betriebsbereit ist. (Siehe
LsDetektorwartungsmethode“ auf Seite 66.) Warten, bis die
Detektoren, Brennerbaugruppe und Detektorbasis auf
eine beriithrungssichere Temperatur (< 40 °C) abgekiihlt
sind.

b Beide Wasserstofffliisse abschalten. (Oxidationsmittel-
und Ozonzufuhrgas eingeschaltet lassen.)

¢ Den Ozongenerator abschalten.

m Wasserstoffgas ist entziindbar. Schalten Sie alle Detektor- (und
Saulen-) wasserstoffgasfliisse ab, bevor Sie die Wartung auf dem
Detektor durchfiihren.

4 Trennen Sie die ﬁbertragungsleitung und decken Sie schnell
das offene Ende mit der 1/8-Zoll-Kappe ab. Verwenden Sie
einen 3/8-Zoll-Schliissel an der Ubertragungsleitung und
einen 7/16-Zoll-Schliissel an der oberen Armatur, um die
Brennerbaugruppe zu halten.

5 Entfernen Sie mit zwei 7/16-Zoll-Schliisseln die
Auslassarmatur von der oberen Armatur.

6 Wenn der alte O-Ring am Boden der Auslassarmatur stecken
geblieben ist, 16sen Sie ihn mit zwei Pinzetten oder
Ahnlichem behutsam von der Armatur.

7 Entfernen Sie das alte innere Keramikrohr.

8 Platzieren Sie einen neuen O-Ring tiber dem Ende des neuen
inneren Keramikrohrs, und schieben Sie den O-Ring etwa 7
mm das Rohr hinunter. (Dieses Mafd muss nicht genau
eingehalten werden.)

Inneres Keramikrohr—| 0-Ring —|
V

~7Tmm —>

9 Schieben Sie die Baugruppe aus Rohr und O-Ring-behutsam
in den Brenner, bis sie auf dem O-Ring aufliegt.

[
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Wartung

10 Richten Sie die Auslassarmatur so aus, dass die
Sechskantabflachungen wie gezeigt ndher zur oberen
Armatur liegen, und installieren Sie sie iber dem
Keramikrohr. Beim Anziehen der Auslassarmatur werden
automatisch die Positionen von O-Ring und Keramikrohr
angepasst. Ziehen Sie sie an, bis sie fest sitzt (handfest).
Ziehen Sie diese nicht zu fest an.

|

11 Bringen Sie die Ubertragungsleitung wieder an der
Auslassarmatur an. Ziehen Sie sie an, bis sie fest sitzt
(handfest). Ziehen Sie diese nicht zu fest an.

12 Stellen Sie die Detektorgasfliisse wieder her.

13 Priifen Sie, ob an der oberen Wasserstoffarmatur Lecks
auftreten. Korrigieren Sie etwaige Lecks.

14 Stellen Sie die verbleibenden Betriebsbedingungen des
Detektors wieder her.
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Wartung B

Austauschen des Quarzrohrs (NCD)

So tauschen Sie das NCD-Quarzrohr aus:

m Ofen, Einldsse und Detektoren kdnnen so heil} sein, dass Sie sich
verbrennen konnen. Kiihlen Sie diese Bereiche auf eine
beriihrungssichere Temperatur, bevor Sie beginnen.

Tragen Sie saubere, fusselfreie Handschuhe, um eine
Verunreinigung der Teile durch Schmutz oder Hautfette zu
vermeiden.

Zu den meisten Schritten dieses Verfahrens werden zwei
Gabelschliissel bendtigt, einer zum Halten des Brenners und der
andere zum Lésen eines Teils. Verwenden Sie stets zwel
Gabelschliissel, um ein Uberdrehen oder Verbiegen der
Brennerbaugruppe zu vermeiden.

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
Zwei 7/16-Zoll-Gabelschliissel
3/8-Zoll-Gabelschliissel
5/8-Zoll-Gabelschliissel
Neues Quarzrohr
Pinzette
1/8-Zoll-Kappe fiir die Ubertragungsleitung
T20-Torx-Schraubendreher

Zahnarztwerkzeug oder Ahnliches zum Entfernen der
Graphitferrule

2 neue Graphitferrulen

2 Stellen Sie den GC-Ofen, den Einlass und andere beheizte
Zonen auf eine Temperatur ein, die eine gefahrlose
Berithrung ermdéglicht (< 40 °C).
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Wartung

3 Bereiten Sie den Detektor auf die Wartung vor.

a Laden Sie die GC-Wartungsmethode, und warten Sie, bis
der GC betriebsbereit ist. (Siehe
LsDetektorwartungsmethode“ auf Seite 66.) Warten, bis die
Detektoren, Brennerbaugruppe und Detektorbasis auf
eine beriithrungssichere Temperatur (< 40 °C) abgekiihlt
sind.

b Beide Wasserstofffliisse abschalten. (Oxidationsmittel-
und Ozonzufuhrgas eingeschaltet lassen.)

¢ Den Ozongenerator abschalten.

Wasserstoffgas ist entziindbar. Schalten Sie alle Detektor- (und
Saulen-) wasserstoffgasfliisse ab, bevor Sie die Wartung auf dem
Detektor durchfiihren.

Entfernen Sie die Schutzverkleidung. Entfernen Sie die
beiden T20-Torx-Schrauben, drehen Sie die Verkleidung
gegen den Uhrzeigersinn, um sie von den Halterungen zu
entfernen, und heben Sie sie an. Legen Sie die Verkleidung
und die Schrauben zur spiteren Nutzung zur Seite.

Trennen Sie die ﬁbertragungsleitung und decken Sie schnell
das offene Ende mit der 1/8-Zoll-Kappe ab. Verwenden Sie
einen 3/8-Zoll-Schliissel an der ﬁbertragungsleitung und
einen 7/16-Zoll-Schliissel der oberen Armatur, um die
Brennerbaugruppe zu halten.

Entfernen Sie mit zwei 7/16-Zoll-Schliisseln die
Auslassarmatur von der Mutter oben am Quarzrohr.

Schieben Sie die Mutter und ihre Ferrule nach oben und vom
Quarzrohr ab.

Das Quarzrohr ist zerbrechlich und kann abgebrochen werden.
Vermeiden Sie die Beschadigung des Quarzrohrs durch vorsichtiges
Vorgehen.

8 Entfernen Sie mit 5/8-Zoll- und 9/16-Zoll-Schliissel

Brennerbaugruppe und Rohr von der Kupplung in der
Detektorbasisbaugruppe.
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9 Priifen Sie in der Kupplung den Bereich um die Diise. Wenn
sich dort abgebrochene__Rohrstﬁcke befinden, entfernen Sie
sie mit Pinzetten oder Ahnlichem.

]

10 Ziehen Sie das Quarzrohr zum Entfernen vorsichtig aus der
Brennerbaugruppe. Die Graphitferrule sollte in Laufmutter
in der Brennerbasis verbleiben.

11 Entfernen Sie die Graphitferrule mit einem
Zahnarztwerkzeug oder Ahnlichem aus der Laufmutter.

12 Losen Sie das Reduzierstiick mit zwei Schraubenschliisseln
und nehmen Sie die alte Ferrule heraus.

13 Setzen Sie die neue Graphitferrule ein. In beiden Fallen zeigt
das verjingte Ende der Ferrule nach auf3en, weg vom

Brenner.
Reduzierstiick r
oben ;
Ferrule —. Untere Laufmutter

Ferrule ———

Reduzierstiick .
unten i
Quarzrohr

14 Bringen Sie das Reduzierstiick wieder an. Ziehen Sie es mit
zwei Schraubenschliisseln fest.

156 Schieben Sie das neue Quarzrohr durch die
Brennerbaugruppe, bis es etwa 1 cm aus der Basis
herausragt. (Dieses Mafd muss nicht genau eingehalten
werden. Die Rohrposition wird angepasst, wenn Sie die
untere Mutter auf der Kupplung anziehen.)
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Wartung

Ziehen Sie die Graphitferrulen auf einem Quarzrohr nur handfest an.
Zu festes Anziehen kann Ferrulen oder Quarzrohre beschadigen.

16

17

18

19

20
21

Senken Sie die Brennerbaugruppe behutsam auf die
Detektorbasis ab und drehen Sie die Mutter von Hand auf die
Detektorbasisbaugruppe. Ziehen Sie sie zuerst handfest an
und dann mit dem Schliissel. Ziehen Sie diese nicht zu fest an.

Platzieren Sie Mutter und Ferrule tiber dem offenen Ende
des Quarzrohrs, sodass das offene Ende der Mutter nach
oben zeigt.

Bringen Sie die Mutter in der Auslassarmatur an und ziehen
Sie sie mit zwei Schliisseln fest.

Bringen Sie die Ubertragungsleitung wieder an der
Auslassarmatur an. Ziehen Sie sie an, bis sie fest sitzt
(handfest). Ziehen Sie diese nicht zu fest an.

Bringen Sie die Schutzverkleidung wieder an.

Stellen Sie die Betriebsbedingungen des Detektors wieder
her.
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Priifen des Vakuumpumpendls

Wiahrend des Pumpenbetriebs diirfen Sie niemals Vorpumpenél
hinzufiigen oder austauschen.

Priifen Sie wochentlich Pegel und Farbe des Pumpendls.

1 Ifrﬁfen Sie den Olpegel im Fenster der Vorpumpe. Der
Olpegel sollte zwischen den Marken fiir Maximum und
Minimum stehen.

W T )

—_— e f
‘ / (Bowaros
MODEL RV5
* CODE No. | A653-01-906 ‘
WEIGHT | 25kg
Max. T SERIAL No. | 149536661 ‘
(A
) | [N A Y
Olpegel LRI0SO41
3 ce @ 1
| [

Abb. 12  Priifen des Olpegels

2 Priifen Sie, ob die Farbe des Pumpendls klar oder fast klar
mit wenigen schwebenden Partikeln ist. Ist das Pumpenél
dunkel oder voller schwebender Partikel, tauschen Sie es
aus.

3 Halten Sie die Wartung im Wartungshandbuch fest.

Handbuch fiir SCD und NCD 77



5

Wartung

Hinzufiigen von Vakuumpumpendl

78

Figen Sie Pumpendl hinzu, wenn der Pumpendolpegel niedrig
ist.

Benotigte Materialien

* Trichter (9301-6461)

¢ 5-mm-Inbusschliissel (8710-1838)

e Handschuhe, chemikalienbestindig, fusselfrei (9300-1751)
« Ol, synthetisch, Mobil 1 (G6600-85001)

Schutzbrille

Waihrend des Pumpenbetriebs diirfen Sie niemals Pumpenal
hinzufiigen.

Fiillkappe und Pumpe konnen gefahrlich hei8 sein. Bevor Sie
Fiilllkappe und Pumpe beriihren, priifen Sie, ob sie kiihl sind.

Verwenden Sie nur synthetisches 10W30-01 wie Mobil 1. Jedes
andere Ol kann die Lebensdauer der Pumpe deutlich reduzieren und
macht die Pumpengarantie ungiiltig.

Vorgehensweise

1 Schalten Sie den Detektor ab und warten Sie, bis die Pumpe
abgeschaltet wird. Siehe ,Abschaltung® auf Seite 46.

2 Schalten Sie den Detektor aus und ziehen Sie das
Pumpennetzkabel von der Pumpe ab.
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Wartung B

3 Entfernen Sie die Fiillkappe von der Vakuumpumpe.

*a
Einfiill- t - . FF Netzkabelan-

Y
deckel am®

schluss
C

: _’.3‘_&'

=

L

— Spannungskonfigu-
rationsstecker

Fiigen Sie neues Pumpendl ein, q_och uberschreiten Sie nicht
die Maximummarke neben dem Olpegelfenster. Siehe
Abbildung 12 auf Seite 77.

Bringen Sie die Fullkappe wieder an.

Wischen Sie alles {ibergelaufene Ol um die Pumpe herum und
darunter ab.

SchliefRen Sie das Pumpennetzkabel wieder an.

Schalten Sie den Detektor ein und stellen Sie die
Betriebsbedingungen wieder her. Siehe ,Starten® auf
Seite 45.

Halten Sie die Wartung im Wartungshandbuch fest.
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Wartung

Austauschen des Vakuumpumpenols

80

Tauschen §ie das Pumpendl alle drei Monate aus bzw. eher,
wenn das Ol dunkel oder triibe aussieht.

Benotigte Materialien

* Behilter zum Auffangen des verbrauchten Pumpendls
Trichter (9301-6461), 5-mm-Inbusschliissel (8710-1838)

¢ Handschuhe, chemikalienbestindig, fusselfrei (9300-1751)
« Ol, synthetisch, Mobil 1 (G6600-85001)

* Schutzbrille

e Langsschlitzschraubendreher, grof’ (8710-1029)

Waihrend des Pumpenbetriebs diirfen Sie niemals Pumpenal
hinzufiigen.

Fiillkappe und Pumpe konnen gefahrlich hei8 sein. Bevor Sie
Fiilllkappe und Pumpe beriihren, priifen Sie, ob sie kiihl sind.

Beriihren Sie das 0l nicht. [_)_ie Riickstande mancher Proben sind
toxisch. Entsorgen Sie das Ol ordnungsgemaR.

Verwenden Sie nur synthetisches 10W30-01 wie Mobil 1. Jedes
andere Ol kann die Lebensdauer der Pumpe deutlich reduzieren und
macht die Pumpengarantie ungiiltig.

Vorgehensweise

1 Schalten Sie den Detektor ab und warten Sie, bis die Pumpe
abgeschaltet wird. Siehe ,Abschaltung” auf Seite 46.

2 Schalten Sie den Detektor aus und ziehen Sie das
Pumpennetzkabel von der Pumpe ab.
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3 Stellen Sie einen Behalter unter den Ablaufstopfen der

Vakuumpumpe.
*\
=1
A

Einfiilldeckel —’* L ac®

4 Entfernen Sie die Fillkappe un"d o6ffnen Sie den
Ablaufstopfen. Lassen Sie das Ol vollstindig ab, indem Sie
das Motorende der Pumpe anheben.

b Bringen Sie den Ablaufstopfen wieder an.

6 Flgen Sie neues Pumpendl ein, doch tiberschreiten Sie nicht
die Maximummarke neben dem Olpegelfenster. Siehe
Abbildung 12 auf Seite 77.

7 Bringen Sie die Fillkappe wieder an.

8 Wischen Sie alles tibergelaufene Ol um die Pumpe herum und
darunter ab.

9 SchliefRen Sie das Pumpennetzkabel wieder an.

10 Schalten Sie den Detektor ein und stellen Sie die
Betriebsbedingungen wieder her. Siehe ,Starten® auf
Seite 45.

11 Halten Sie die Wartung im Wartungshandbuch fest.

12 Priifen Sie die Pumpe nach etwa 30 Minuten und erneut nach
24 Stunden auf Lecks.
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Austauschen des Ozonfilters

So tauschen Sie den Ozonfilter aus:

1 Laden Sie eine Methode, um den Detektor zu kiihlen, die
Heizungen und den Wasserstofffluss abzuschalten.

Die Heizungen abschalten und den Brenner abkiihlen
lassen.

Den Oxidationsmittelfluss eingeschaltet lassen.
Den Wasserstofffluss abschalten.
Die Vakuumpumpe abschalten.

GC-Ofen auf 30 °C einstellen (oder ausschalten), um
Siulenbluten zu minimieren.

Den (Helium)-Tragergasfluss eingeschaltet lassen.

2 Lassen Sie die Vakuumpumpe auf eine beriihrungssichere
Temperatur abkiihlen.

3 Entfernen Sie Filterbaugruppe und Vakuumschlauch von der
Halterung.

4 Losen Sie die beiden Schlauchklemmen, die den alten
Ozonfilter in Position halten.

Schlauchklemme —

0zonfilter

I— Schlauchklemme

b Entfernen Sie den Filter vom Pumpenzufuhrschlauch. (Losen
Sie ggf. die Klemme am Pumpeneinlass.)

6 Heben Sie den alten Filter von der Halterung, entfernen Sie
den Detektorvakuumschlauch von der mit Widerhaken
versehenen Armatur am alten Filter.
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7 Installieren Sie den neuen Filter. Achten Sie darauf, dass der
Flussrichtungspfeil auf dem neuen Filter gegen die
Einlassarmatur weist. (Das Bogenstiick des Filters muss zum
Pumpeneinlass hin liegen.) Wenn Sie den kurzen
Verbindungsschlauch vom Pumpeneinlass entfernt haben,
bringen Sie ihn wieder an.

Austauschen des Olnebelfilters

Der Olnebelfilter der RV5-Pumpe hat zwei Komponenten: den
Olnebel-Holzkohlefilter und das Olverbindungsfilterelement.
Demontieren Sie zum Austausch der Filter die
Olnebelfilterbaugruppe mit dem 4-mm-Inbusschliissel mit
langem Griff (mitgeliefert). Der kleinere Olnebel-Holzkohlefilter
sitzt auf dem groReren Olverbindungsfilterelement. Wihrend
der Austausch des C")lverbindungsfilterelements nach 90 Tagen
kontinuierlicher Nutzung empfohlen wird, ist der Austausch des
Olnebel-Holzkohlefilters optional. Bringen Sie nach Austausch
des Filters die Filterbaugruppe wieder an und befestigen Sie sie
am Pumpenflansch.
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Wartung

AuBenreinigung des Detektors

84

Es besteht Verbrennungsgefahr. Die Brennerbaugruppe kann so
heiR sein, dass Sie sich verbrennen konnen. Kiihlen Sie sie vor
dem Beriihren auf eine sichere Temperatur ab (< 40 °C).

Stromschlaggefahr. Schalten Sie den Detektor vor der Reinigung
aus und ziehen Sie das Netzkabel ab.

Fahren Sie den Detektor vor der Reinigung herunter, schalten
Sie in aus und ziehen Sie das Netzkabel ab. Reinigen Sie den
Detektor mit einem mit Wasser angefeuchteten Tuch. Spriithen
Sie keine Fliissigkeiten direkt auf den Detektor. Wischen Sie ihn
mit einem sauberen, weichen Tuch ab. Lassen Sie keine
Flissigkeiten in Detektor oder GC tropfen, weil Fliissigkeiten
die Elektronik von Detektor oder GC beschidigen kénnen.

Verwenden Sie keine Reinigungsmittel fiir die
Brennerbaugruppe, die in Verbindung mit dem Brenner eine
Gefahr darstellen konnten.
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Kalibrieren der Fluss- und Drucksensoren

Bei 8355 S SCD und 8255 S NCD werden elektronische
Drucksteuerungsmodule eingesetzt. Sie sollten den Detektor in
der Regel auf die automatische Nullstellung des Flusses
einstellen. Siehe ,Auto flow zero konfigurieren® auf Seite 47.
Kalibrierung ist im Allgemeinen nicht erforderlich. Ggf. konnen
die Fluss- und Drucksensoren jedoch manuell auf null gestellt
werden. Siehe ,So stellen Sie einen bestimmten Fluss- oder
Drucksensor auf Null“ auf Seite 48 fiir weitere Informationen.
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In diesem Kapitel wird beschrieben, wie Fehler behoben und
typische Probleme geldst werden, die bei der Nutzung eines
Agilent 8355 S SCD- oder 8255 S NCD-Detektors auftreten
konnen.
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Fehlerbehebung

Losen von Detektorproblemen

88

Grundkenntnisse des Detektors erleichtern das Diagnostizieren
und Loésen von Detektorproblemen. Lesen Sie die
grundlegenden theoretischen Ausfithrungen zum Detektor in
L2Betriebshinweis“ auf Seite 22. Beachten Sie bitte auch, dass
dieser Abschnitt zur Fehlerbehebung bei Problemen in
Verbindung mit einem Detektor bestimmt ist, der vorher
einwandfrei funktionierte. Wenn Sie versuchen, eine neue
Detektoranwendung zu optimieren, finden Sie in ,Anpassen der
Betriebsbedingungen“ auf Seite 44 Empfehlungen zur
Einstellung von Methodensollwerten, um bessere Ergebnisse zu
erzielen.

Viele Symptome kénnen durch mehrere Probleme oder
unzureichende chromatografische Technik verursacht werden.
Die Analyse von Schwefel- oder Stickstoffverbindungen ist
aufgrund der inharenten Reaktionsfiahigkeit und Instabilitit der
Verbindungen immer sehr schwierig sein. Oft waren Probleme,
fir die anfangs der Detektor verantwortlich gemacht wurde,
entweder auf unzureichende chromatografische Technik oder
andere Systemfehler zuriickzufiihren (z. B. ein Leck an der
Sauleneinlassarmatur). Darum besteht der erste
Fehlerbehebungsschritt darin, das Problem an GC (Einlass,
Injektor oder Saule), Brennerbaugruppe oder Detektor
(Ozongenerator, Vakuumpumpe, Fotovervielfacherrohr oder
Elektronik) zu isolieren. Bei der Diagnose eines Problems in
einem zuvor funktionierenden System sollten zunéichst die
typischen standardmifligen Betriebsbedingungen
wiederhergestellt werden. Die Reaktion unter diesen
Bedingungen kann die Feststellung erleichtern, ob die
Methodeneinstellungen das Problem verursachen.

Tabelle 7 im nichsten Abschnitt listet viele bekannte Probleme,
ihre wahrscheinlichsten Ursachen und empfehlenswerte
Korrekturmafnahmen auf.
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Tabelle 7

Fehlerbehebung bei Detektorproblemen

Fehlerbehebung 6

Problem

Magliche Ursache

Diagnose

KorrekturmafBnahme

Detektorprobleme

Keine Reaktion

Kein Ozon

Keine Reaktion

Geringe Reaktion

Kein Ozon

Inkorrekte Bereichseinstellung
fir analogen Ausgang (nur
Standalone-Detektor).

Hochspannungstransformator
und/oder Ozongenerator nicht
in Betrieb

0zonzufuhr der Reaktorzelle
wird behindert.

Keramik- oder Quarzrohr ist
gebrochen.

Unzureichende Wasserstoff-

und Oxidationsmittelflussraten.

Leck im Detektor.

Kontaminierte Keramik- oder
Quarzrohre.

Geringer oder kein
Unterschied im
Ausgangssignal zwischen
Ozon ,.ein” und Ozon ,aus”.

Auch bei normalem Fluss
durch den Ozongenerator
kein Unterschied im
Ausgangssignal zwischen
Ozon ,ein” und Ozon ,aus”.

Flussraten priifen.

Falls dort offenbar kein Leck

ist, Keramikrohr untersuchen.

Kontamination kann aus
Saulenbluten, Proben mit
flichtigen Metallkomplexen
und grolRen Injektionen
kokshildender
Kohlenwasserstoffe
resultieren.

Siehe “Kein Ozon”.

Bearbeiten Sie den Bereich,
um die Daten besser zu
skalieren. Siehe
.Signalausgang” auf Seite 50.

Wenden Sie sich an den
Agilent Kundendienst. Siehe
.Die Taste ,Service Mode"”
auf Seite 36.

Wenden Sie sich an den
Agilent Kundendienst.

Keramikrohr austauschen.
(Siehe ,, Austauschen des
inneren Keramikrohrs (SCD)”
auf Seite 70 oder
~Austauschen des
Quarzrohrs (NCD)" auf

Seite 73.)

Flussraten einstellen.

Detektor auf Lecks priifen
und Lecks reparieren. Siehe
.Lecks” auf Seite 94.

Keramikrohr austauschen.
(Siehe ,, Austauschen des
inneren Keramikrohrs (SCD)”
auf Seite 70 oder
~Austauschen des
Quarzrohrs (NCD)" auf

Seite 73.)

Handbuch fiir SCD und NCD
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Tabelle 7

Fehlerbehebung bei Detektorproblemen (Fortsetzung)

Problem

Magliche Ursache

Diagnose

KorrekturmafBnahme

Wandernde Basislinie

UbermaRige Reaktion

Abfallende Peaks mit
nicht dquimolarer
Reaktion

Abfallende Peaks

Thermische Abschaltung
des Detektors

Der Brennerdruck ist

Die Eingangsspannung
entspricht nicht dem
Konfigurationsstecker.

Kontamination in einem der
Detektorgase.

Inkorrekte Bereichseinstellung
fir analogen Ausgang (nur
Standalone-Detektor).

Leck in
Oxidationsmittelleitungen.

Leck in
Wasserstoffzufuhrleitungen.

Schwerwiegende
Kontamination von
Detektorgasen.

Schlechte Saulenverbindung.

Risse in Rohren.

Thermoelement offen.

Verstopfung aufgrund des

Unterschied im
Ausgangssignal zwischen
Ozon ,.ein” und Ozon ,aus”
priifen.

Hohes Hintergrundsignal im
Vergleich zu ,,aus”.

Saulenposition bei Ein- und
Auslass priifen. An
Detektorarmatur auf
Farbveranderung der Saule
achten, die darauf hinweist,
dass sich die Saule in der
Verbrennungszone befindet.

Druck- und Vakuumbereiche
bestatigen. Saulen und
Ferrulen untersuchen.

Bei Wartung korrigieren.

Wenden Sie sich an den
Agilent Kundendienst.

Inline-Zufuhrfilter prifen und
ersetzen.

Detektorgase wechseln.

Bearbeiten Sie den Bereich,
um die Daten besser zu
skalieren. Siehe
.Signalausgang” auf

Seite 50.

Detektor auf Lecks priifen
und Lecks reparieren. Siehe
.Lecks” auf Seite 94.

Detektor auf Lecks priifen
und Lecks reparieren. Siehe
.Lecks” auf Seite 94.

Inline-Zufuhrfilter prifen und
ersetzen.

Detektorgase wechseln.

Séaule neu installieren. Siehe
~Anbringen einer Séule am
Detektor” auf Seite 67.

Keramikrohr austauschen.
(Siehe ,, Austauschen des
inneren Keramikrohrs (SCD)”
auf Seite 70 oder
~Austauschen des
Quarzrohrs (NCD)" auf

Seite 73.)

Wenden Sie sich an den
Agilent Kundendienst.

héher als 760 Torr. inneren Durchmessers des Waihrend normalem Betrieb
oberen Keramikrohrs. noch einmal priifen.
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Tabelle 7

Fehlerbehebung bei Detektorproblemen (Fortsetzung)

Fehlerbehebung

6

Problem Magliche Ursache

Diagnose

KorrekturmaBnahme

Aulergewohnlich hohe

Brennertemperatur. Keramikrohr.

1/16-Zoll-Wasserstoff- oder
Oxidationsmittelleitung leckt

oder ist getrennt.

Leck in Brenner.

Risse oder falsche
Ausrichtung in innerem

Brennerdruck niedriger
als erwartet und

Risse in Quarz- oder duflerem

Uberpriifen Sie, ob das

innere Keramikrohr korrekt

Keramikrohr austauschen.
(Siehe ,,Austauschen des

inneren Keramikrohrs (SCD)”

auf Seite 70 oder
~Austauschen des
Quarzrohrs (NCD)" auf
Seite 73.)

Verbindung priifen. Leitung
auf Lecks prifen. Falls die
Leitung Risse aufweist,
wenden Sie sich an den
Agilent Kundendienst.

Detektor auf Lecks priifen
und Lecks reparieren. Siehe
.Lecks” auf Seite 94.

Siehe , Austauschen des

inneren Keramikrohrs (SCD)”

unzureichende Reaktion.  Keramikrohr. positioniert ist und nichtin  auf Seite 70.
das auRere Rohr gefallen ist.
Tabelle 8 Fehlerbehebung bei Pumpenproblemen
Problem Magliche Ursache Diagnose KorrekturmaBnahme

Vakuumpumpenprobleme

Pumpe startet nicht Pumpe ausgeschaltet oder
Netzkabel nicht

angeschlossen.

Sicherungen brennen Emulgiertes Ol.

beim Start durch.

Wasser in Pumpe Risse in Verbindungsfilter.

Ozonzerstorungsfilter
verstopft.

Hoher Druck in
Reaktionszelle

0l auf Reinheit priifen.

Milchig-gelbes Ol im
Pumpenfenster.

Ozonzerstdrungsfilter von
Vakuumleitung trennen und
erneut priifen, ob erwartete
Druckwerte auftreten.

Pumpenschalter einschalten.
Netzkabel der Pumpe priifen.

Pumpendél wechseln und
Einheit fir 10-15-mindtigen
Betrieb an Wandsteckdose
anschlieRen.

Wenden Sie sich fiir den
Austausch durchgebrannter
Sicherungen an den Agilent
Kundendienst.

Verbindungsfilter und
Pumpendl wechseln.

Chemischen Filter wechseln.

Handbuch fiir SCD und NCD
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Tabelle 8 Fehlerbehebung bei Pumpenproblemen (Fortsetzung)

Problem Magliche Ursache Diagnose KorrekturmafBnahme

Brenner von Reaktionszelle ~ Verbindungen priifen.

getrennt.

Vakuumpumpe defekt. Vakuumpumpe austauschen.
Pumpe verliert OI mit Ballast offen. Olpegel fallt. Ballast zuriicksetzen. Siehe
gurgelndem Gerdusch pumpenspezifische Abschnitte.
Hoher Olpegel in Verstopfter Olriicklaufregler.  Keine Bewegung in Filter wechseln und Regler
Verbindungsfilter Ricklaufleitung erkennbar. reinigen.

Statusanzeigen-LED

Mit der Detektorstatusanzeigen-LED bestimmen Sie schnell
Status und Bereitschaft des Detektors. Die LED wechselt
abhingig vom aktuellen Status des Detektors die Farbe.

* Griin: Zeigt an, dass Heizungen, Kiithler (NCD),
Vakuumpumpe und Ozongenerator mit Strom versorgt
werden.

e Gelb: Zeigt an, dass der Detektor nicht betriebsbereit ist. Die
Stromversorgung ist eingeschaltet und verfiigbar, doch haben
nicht alle Parameter ihre Betriebssollwerte erreicht. Eine
Warnung oder sonstige Meldung kann ausgegeben werden.

* Rot: Weist auf einen Fehler oder einen sonstigen kritischen
Zustand hin. Eine Fehlermeldung oder sonstige Meldung
kann ausgegeben werden. Der Detektor kann erst dann
benutzt werden, wenn der Fehlerzustand behoben ist.
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Detektormeldungen
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Fehlerbehebung

Priifen Sie, ob die Detektor-Statusanzeige Detektormeldungen
anzeigt. Die Detektor-Tastatur zeigt betriebsabhingige Status-
und Fehlermeldungen an und zeichnet Wartungs- und
Fehlermeldungen zum Detektor in den
Detektor-Protokolldateien auf.

6
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Lecks

9

0Ozonlecks

Ozon ist ein gefdhrliches Gas und ein starkes Oxidationsmittel.
Um den Kontakt mit Ozon zu minimieren, sollte das Gerat in
einem gut beliifteten Bereich eingesetzt und die Abluft der
Vakuumpumpe zu einer Abzugshaube geleitet werden. Der
Ozongenerator sollte ausgeschaltet werden, wenn das Gerat
nicht in Betrieb ist.

Wenn Sie ein Ozonleck vermuten, schalten Sie den Detektor aus.
Das Detektorgehiuse darf nicht ge6ffnet werden. Wenden Sie
sich an den Agilent Kundendienst.

Wasserstofflecks

Messen Sie nicht den Wasserstoff zusammen mit Luft oder
Sauerstoff. Dies kann explosive Gemische erzeugen, die durch die
hohe Brennertemperatur entziindet werden kdnnen. So vermeiden
Sie diese Gefahr: 1. Lassen Sie den Brenner abkiihlen, bevor Sie
beginnen. 2. Messen Sie Gase immer getrennt.

Uberpriifen Sie alle externen Verbindungen auf Lecks. Siehe
,,I"Jberprﬁfen auf Wasserstoff- und Oxidationsmittellecks® auf
Seite 95. Uberprﬁfen Sie alle Versorgungsverbindungen zum
Detektorgehiuse und zwischen dem Detektorgehiduse und der
Brennerbaugruppe. Wenn Sie ein Leck innerhalb des
Detektorgehiuses vermuten, wenden Sie sich an den Agilent
Kundendienst. Das Detektorgehduse darf nicht geéffnet werden.
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Oxidationsmittellecks

Sauerstoffreiche Umgebungen kdnnen die Verbrennung fordern
und sogar bei hohem Druck und Kontakt mit Kontaminierung
spontane Verbrennungen auslosen. Verwenden Sie nur
sauerstofftaugliche Komponenten und stellen Sie sicher, dass
Komponenten sauerstofffrei sind, bevor Sie sie in Verbindung mit
reinem Sauerstoff verwenden.

Uberpriifen Sie alle Oxidationsmittel-Versorgungsverbindungen
zum Detektorgehduse und zwischen dem Detektorgehduse und
der Brennerbaugruppe. Siehe ,,I"Jberprﬁfen auf Wasserstoff- und
Oxidationsmittellecks“ auf Seite 95. Wenn Sie ein Leck
innerhalb des Detektorgehauses vermuten, wenden Sie sich an
den Agilent Kundendienst. Das Detektorgehduse darf nicht
geodffnet werden.

Uberpriifen auf Wasserstoff- und Oxidationsmittellecks

Handbuch fiir SCD und NCD

So tiberpriifen Sie die Wasserstoff- bzw.
Oxidationsmittelflusswege auf Lecks:

1 ["Jberpriifen Sie alle externen Armaturen auf Lecks. Beheben
Sie alle Lecks (Anschliisse ggf. zuschrauben oder erneut
herstellen).

2 Wenn Sie weiterhin ein Leck vermuten, stellen Sie die
typischen Uberpriifungsbedingungen fiir Durchfliisse her
(siehe Tabelle 10 auf Seite 106 fiir SCD oder Tabelle 11 auf
Seite 112 fiir NCD).

3 Behalten Sie diese Bedingungen fiir einige Minuten bei. Wenn
der Detektor diese Flussraten nicht beibehalten kann,
wenden Sie sich an den Agilent Kundendienst.

4 Wenn der Detektor diese Flussraten beibehalten konnte,
schalten Sie tiber die Detektor-Tastature alle Gasfliisse aus.

5 Uberwachen Sie die Druckwerte auf dem Detektor-Display.
(Driicken Sie [Det].) Bei ausgeschalteter Vakuumpumpe fallt
der Druck in Reaktionszelle auf etwa 0 (null). Der
Brennerdruck fallt auf einen erheblich geringeren Wert als
der typische Betriebsdruck. Dieser Vorgang nimmt aufgrund
der internen Konfiguration der Brennerbaugruppe einige
Zeit in Anspruch. Wenn der Brennerdruck weiterhin hoch
bleibt oder auf Normaldruck zuriickgeht, wenden Sie sich an
den Agilent Kundendienst.
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Stromversorgungsprobleme

96

Kein Strom

Die Stromversorgung von SCD/NCD-Heizungen, NCD-Kiihler,
Vakuumpumpe und Ozongenerator erfolgt iiber das
Detektorgehiduse und wird mit dem Detektornetzschalter
geschaltet.

Wenn der Detektor offenbar nicht mit Strom versorgt wird — die
Vakuumpumpe lauft nicht und die Heizungen schalten sich
nicht ein — priifen Sie Folgendes:

* Priifen Sie, ob der Netzschalter eingeschaltet ist.
e Priifen Sie, ob das Netzkabel richtig angeschlossen ist.

 Uberpriifen Sie die Stromversorgung in Ihrem Gebiude.

Wenn das Netzkabel richtig angeschlossen ist und der
Stromkreis fiir den Detektor im Gebdude normal funktioniert,
wenden Sie sich an Agilent.
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Probleme beziiglich Ozonerzeugung

Handbuch fiir SCD und NCD

Bevor Sie die Fehlerbehebung am Ozongenerator durchfiihren,
priifen Sie zuerst, ob die Komponenten des Systems normal
funktionieren. Priifen Sie z.B., ob Lecks in den externen
Verbindungen des Detektors oder in Einlass und
Einlass-Saulenarmatur vorliegen, ob die Vakuumpumpe normal
funktioniert, ob Einlass und ALS normal funktionieren, usw.

Fiihren Sie die Fehlerbehebung bei der Ozonerzeugung
folgendermafien durch:

1 Beachten Sie das Detektorausgangssignal auf der
Detektor-Anzeige.

2 Lassen Sie die Vakuumpumpe eingeschaltet und das
Ozonzufuhrgas flieRen.

3 Den Ozongenerator abschalten.
4 Beobachten Sie das Detektorausgangssignal.

b Schalten Sie den Ozongenerator ein und priifen Sie das
Detektorausgangssignal erneut.

Ein funktionierender Detektor zeigt in der Regel einen
Unterschied im Hintergrundsignal zwischen ein- und
abgeschalteter Ozonzufuhrgas-Spannung an. Wenn Sie keine
Anderung feststellen, wenden Sie sich an den Agilent
Kundendienst.
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Verkoken

Die Kontaminierung aus manchen Probenmatrizen kann die
Empfindlichkeit reduzieren. So kénnte z. B. Rohol, das fliichtige
Metallkomplexe enthilt, die Keramikrohre kontaminieren.
Auf3erdem lasst die unvollstindige Verbrennung bestimmter
kohlenwasserstoffhaltiger Verbindungen Koksablagerungen in
den Keramikrohren zuriick. Koksablagerungen kénnen durch
Reduzieren der Wasserstoffflussrate aus dem Brenner entfernt
werden.
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Wasserstoffvergiftung

Handbuch fiir SCD und NCD

Fehlerbehebung 6

Es kann zu einer Wasserstoffvergiftung der SCD-Keramikrohre
kommen, wenn der relative Oxidationsmittelfluss sehr viel
niedriger als der Wasserstofffluss ist. Dieser Zustand fiithrt zu
einer dufderst schwachen oder gar keiner Reaktion, unabhangig
davon, ob er durch ungeeignete Methodensollwerte oder ein
Problem mit dem Oxidationsmittelfluss hervorgerufen wurde.
Bei Verdacht von Wasserstoffvergiftung:

 Uberprifen Sie, ob ein Gasfluss abgeschaltet wurde, und
schalten Sie ihn ggf. wieder ein.

o Uberpriifen Sie die Oxidationsmittelzufuhr zur
Brennerbaugruppe auf Verstopfungen oder Verengungen.

¢ Laden Sie eine I"Jberpriifungs- oder sonstige Methode mit
ausgewogeneren relativen Flussraten.

Falls sich die Reaktion nicht wiederherstellen lisst, tauschen
Sie das innere Keramikrohr aus. Falls sich die Reaktion nicht
wiederherstellen lasst, tauschen Sie das dufdere Keramikrohr
aus. Die Keramikrohre konnen nicht wiederhergestellt werden.
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6  Fehlerbehebung

Kontaminierte Gase

Agilent empfiehlt den Einsatz reiner Gase, welche die im
Standortvorbereitungshandbuch beschriebenen
Anforderungen erfiillen. AuRerdem empfiehlt Agilent dringend
den Einsatz hochwertiger Filter, um Kontaminierungen
weitestgehend zu vermeiden. Der Einsatz reiner Gase ist
wesentlich fiir optimale Leistung. Andernfalls kénnen sich
Schwefel und andere Kontaminationsstoffe aus Gasen in der
Sdule sammeln, im Laufe der Zeit ausbluten, die
Empfindlichkeit der Keramikrohre herabsetzen und zu erh6hten
Basislinien fuhren.

Feuchtigkeit in der Ozongenerator-Zufuhrleitung kann zur
Saurenbildung filhren oder den Ozongenerator und andere
Detektorkomponenten zerstoren. Agilent empfiehlt dringend
den Einsatz eines hochwertigen Feuchtigkeitsfilters, z. B. des
Gasreinigungsfiltersystems, fiir das Ozonzufuhrgas. Siehe
»Verbrauchsmaterialien und Ersatzteile“ auf Seite 62.
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7  Leistungspriifung

Informationen zur chromatografischen Uberpriifung

Die in diesem Abschnitt beschriebenen Tests liefern die
grundsatzliche Bestitigung, dass der Detektor eine den
werkseitigen Bedingungen entsprechende Leistung erbringt. Die
hier vorgelegten Ergebnisse repriasentieren typische Ausgaben
unter typischen Betriebsbedingungen und sind keine
Spezifikationen.

Die Tests setzen Folgendes voraus:

¢ Einsatz eines automatischen Fliissigprobengebers. Falls
nicht verfiigbar, verwenden Sie statt der aufgelisteten Spritze
eine geeignete manuelle Spritze.

* Verwenden Sie in den meisten Fillen eine 10-uL-Spritze.
Eine 5-uL-Spritze ist jedoch ein akzeptabler Ersatz.
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Leistungspriifung 7

Vorbereiten der chromatografischen Uberpriifung

Aufgrund der mit unterschiedlichen Verbrauchsmaterialien
verbundenen Abweichungen der chromatografischen Leistung
empfiehlt Agilent dringend, die hier aufgelisteten Teile fiir alle
Tests zu verwenden. Agilent empfiehlt auf3erdem, neue
Verbrauchsmaterialien zu installieren, wenn die Qualitat der
installierten unbekannt ist. So gewahrleistet z. B. die
Installation eines neuen Liners und Septums, dass sie die
Ergebnisse nicht durch Verschmutzungen verfalschen.

Die hier aufgelisteten Teile gehéren zu Agilent GCs. Bei anderen GC-Typen
die Teileeigenschaften entsprechend anpassen.

1 Uberpriifen Sie die Anzeigen/Datumsangaben auf den
Gasventilen. Tauschen Sie abgenutzte Filter aus.

2 Installieren Sie neue Verbrauchsmaterialien fiir den Einlass
und bereiten Sie die richtige Injektorspritze (und ggf. Nadel)
VOT.

Tabelle 9 Empfohlene Teile fiir die Uberpriifung nach
Einlasstyp

Empfohlenes Teil fiir die Uberpriifung Teilenummer

Split/Splitless-Einlass

Spritze, 10 pL 5181-1267
Einsatz 0-Ring 5188-5365
Septum, blutungs- und temperaturoptimiert (BTO), 5183-4757
haftabweisend

Einsatz, Ultra Inert, Splitless, einseitig abgeschragt, 5190-2293
Glaswolle

Goldbeschichtete Einlassdichtung, mit Unterlegscheibe 5188-5367

Multimodus-Einlass

Spritze, 10 pL 5181-1267
Einsatz 0-Ring 5188-5365
Septum 5183-4757
Einsatz, Ultra Inert, Splitless, einseitig abgeschragt, 5190-2293
Glaswolle

Kaltaufgabe-Einlass
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7  Leistungspriifung

Tabelle 9 Empfohlene Teile fiir die Uberpriifung nach
Einlasstyp (Fortsetzung)

Empfohlenes Teil fiir die Uberpriifung Teilenummer
Septum 5183-4758
Septummutter 19245-80521
Spritze, 5-pL On-Column 5182-0836
0,32-mm-Nadel fir 5-uL-Spritze 5182-0831
7693A ALS: Nadelfiihrungseinsatz, COC G4513-40529
7683B ALS: Nadelhalterung fiir G2913-60977

0.25-/0,32-mm-Injektionen
Einlass, geschmolzenes Siliziumdioxid, 0,32 mm 1D 19245-20525

Vorbereiten eines Probenflaschchens

Fir die Leistungsprifung ist eine Injektion von 1 ul
erforderlich.

m Befolgen Sie beim Umgang mit Uberpriifungsstandards stets die
Sicherheitshinweise auf der Verpackung.

1 Offnen Sie die Probenschachtel.
2 Entfernen Sie die Spitze der ﬁberprﬁfungsprobenampulle.

3 Geben Sie den Inhalt in ein 2-ml-ALS-Probenflischchen und
verschlief3en Sie dieses.
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Uberpriifen der SCD-Leistung

1

Leistungspriifung 7

Stellen Sie folgende Teile zusammen:

Bewertungssiule, DB-1 30 m x 0,32 mm x 1,0 um
(Teilenummer 123-1033)

Probe zur SCD-Leistungsbewertung (Uberpriifung)
(56190-7003): 0,7 = 0,002 mg/1 Diethyldisulfid und
1,0 = 0,003 mg/1 Tert-Butyldisulfid in Isooktan.

Isooktan in Chromatografiequalitit

4-ml-Lésungsmittel- und Abfallflaschen oder
Gleichwertiges fiir Autoinjektor

2-ml-Probenflischchen oder Gleichwertiges fiir Probe

Einlass- und Injektorjgeile (Siehe ,,,Vorbereiten der
chromatografischen Uberpriifung” auf Seite 103“.)

2 Uberpriifen Sie Folgendes:

Angeschlossene und konfigurierte Gase in
Chromatografiequalitit: Helium als Tragergas, Luft als
Oxidationsmittel und Sauerstoff als Ozonzufuhrgas.

Das Haltbarkeitsdatum des
Ozonzufuhrgas-Feuchtigkeitsfilters und anderer Filter ist
nicht abgelaufen.

Leere Abfallfldschchen befinden sich im Probenkarussell.

4-ml-Loésungsmittelflaschchen mit Diffusionskappe ist mit
Isooktan gefiillt und in Losungsmittel-A-Injektorposition
eingesetzt.

4-ml-Losungsmittelflischchen mit Diffusionskappe ist mit
Isooktan gefiillt und in Losungsmittel-B-Injektorposition
eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter,

4

Spritze usw.) nach Bedarf fiir die ["Iber'prﬁfung aus. Siehe
»vorbereiten der chromatografischen Uberpriifung® auf
Seite 103.

Installieren Sie die Bewertungssiule. (Siehe Vorgehensweise
im GC-Handbuch Wartung des GC .)

Heizen Sie die Bewertungssidule mindestens 30 Minuten
bei 180 °C aus. (Siehe Vorgehensweise im GC-Handbuch
Wartung des GC.)

Konfigurieren Sie die Saule.
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Leistungspriifung

5

Priifen Sie die Basislinienausgabe des Detektors. Die
Ausgabe sollte unter 150 pA liegen und relativ stabil sein. Es
wird davon ausgegangen, dass sich das System bei einer
Sadulenofentemperatur von 50 °C ausreichend stabilisiert.

Ein neuer Brenner (oder ein Brenner mit einem neuen
Keramikrohr) kann nach dem ersten Entziinden jedoch eine
sehr hohe Basislinie ergeben. In diesem Fall sollte die
Basislinie allmédhlich fallen, je nachdem, wie sauber der
Brenner ist. Gerausche nehmen mit der Zeit ebenfalls ab. Bei
einem ausreichend stabilen System sollte der vom Agilent
OpenLAB CDS gemessene Gerauschpegel ungefahr 5
Anzeigeeinheiten oder weniger betragen.

Die Ijberprﬁfung kann fortgesetzt werden, bevor sich die
Basislinie vollkommen stabilisiert.

Bei Verwendung eines AIBs analogen Bereich auf 9 stellen.
Bei Verwendung eines Agilent 35900E A/D-Konverters auf 10
stellen; bei einem Linearitatstest auf 12 stellen. Dieser
Ausgangspunkt muss gegebenenfalls eingestellt werden.

Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 10
aufgelisteten Parameterwerten.

Tabelle 10 SCD-Uberpriifungsbedingungen

Séule und Probe

Typ DB-1,30 m x 0,32 mm x 1 pm
(123-1033)

Probe SCD-Uberpriifung 5190-7003

Séaulenfluss 2 ml/min, Helium

Saulenmodus Konstanter Fluss

Split/Splitless-Einlass

Temperatur 250 °C

Mode Splitless

Spilfluss 40 ml/min

Spilzeit 0,7 min

Septumspiilung 3 ml/min

Gassparschaltung Aus

Multimodus-Einlass

Mode Splitless

Einlasstemperatur 250 °C
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Tabelle 10 SCD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Spiilzeit 0,7 min
Spiilfluss 80 ml/min
Septumspiilung 3 ml/min
Gassparschaltung Aus

Kaltaufgabe-Einlass

Temperatur Ofenverfolgung
Septumspiilung 15 ml/min
Detektor

Basistemperatur 280°C
Brennertemperatur 800 °C

Oberer Hy-Fluss 38 mL/min
Unterer Hy-Fluss 8 mL/min
Oxidationsmittelfluss 50 mL/min, Luft
03-Generatorfluss Ein
03-Generatorstrom Ein
Vakuumpumpe Ein

FID-SCD-Tandemeinstellungen

FID-Temp. 350 °C
FID-Wasserstofffluss 35 ml/min
FID-Luftfluss 300 ml/min
FID-N,-Zusatzgasfluss 40 ml/min
SCD-Oxidationsmittelfluss 5 ml/min
SCD: Oberer Hy-Fluss 40 ml/min
Unterer Hy-Fluss Nicht anwendbar fir FID-SCD
Ofen

Anfangstemperatur 50 °C
Anfangszeit 3.0 min
Rate 1 25 °C/min
Ramp 1-Temp. 160 °C
Ramp 1-Haltezeit 2 min
Nach-Analyse-Temp. 50 °C

ALS-Einstellungen (falls installiert)
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Tabelle 10 SCD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Probenspiilungen

Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen

SpritzengroRe

Losungsmittel A Vorspilungen
Losungsmittel A Nachspiilungen
Losungsmittel A Spiilungsvolumen
Losungsmittel B Vorspiilungen
Losungsmittel B Nachspiilungen
Losungsmittel B Spiilungsvolumen
Injektionsmodus (7693A)
Luftspaltvolumen (7693A)
Viskositatsverzégerung

Geschwindigkeit des Aufzugs des
Losungsmittels zur Spiilung (7693A)

Geschwindigkeit der Abgabe des
Losungsmittels zur Spilung (7693A)

Geschwindigkeit des Aufzugs der
Probe zur Spiilung (7693A)

Geschwindigkeit der Abgabe der
Probe zur Spiilung (7693A)

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe
(7693A)

Kolbengeschwindigkeit (7683)
Vorinjektions-Verweildauer
Nachinjektions-Verweildauer
Manuelle Injektion
Injektionsvolumen
Datensystem

Datenrate

2

6

8 pl (maximal)
1 ul

10 pl

0

3

8 pL (maximal)
0

3

8 uL (maximal)
Normal

0

0

150

1.500

150

1.500

3.000

Schnell, fiir alle Einldsse auRer COC.
0
0

1 ul

5 Hz (Vorderer Detektor, SCD)
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Leistungspriifung 7

8 Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
I"Jberpriifungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt. Wenn Sie kein
Datensystem verwenden, erstellen Sie eine Probensequenz
mithilfe des GC-Tastenfelds.

9 Starten Sie die Analyse. Wenn Sie eine Injektion mithilfe
eines automatischen Probengebers durchfiihren, starten Sie
die Analyse mithilfe des Datensystems, oder driicken Sie
[Start] am GC. Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion
(mit oder ohne Datensystem):

a Dricken Sie [Prep Run], um den Einlass auf die
Splitless-Injektion vorzubereiten.

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der
Uberpriifungsprobe und driicken Sie [Start] am GC.

Das folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse fir
einen neuen Detektor mit neu installierten
Verbrauchsmaterialien. Beachten Sie, dass die Reaktion bei
einer Tandem-FID-SCD-Installation aufgrund der
reduzierten Probenmenge, die den SCD erreicht, etwa 1/10
der in diesem Beispiel gezeigten Reaktion entspricht.

SCD1 A, Front Signal (C:\CHEM32\2\DATA\XCD-DATA-FEB2015\SCD\EXAMPLE.D)
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7  Leistungspriifung

Berechnen Sie bei einer neuen Installation die MDL von Sulfur
fiir den Detektor neu. Berechnen Sie die MDL wie folgt:

2 x Rauschen

MDL = ——
Empfindlichkeit

wobei

das Rauschen das vom Agilent Datensystem gemeldete
ASTM-Rauschen ist.

Die Empfindlichkeit wird wie folgt berechnet:

Peak-Bereich
Empfindlichkeit = ——
Menge
Die auf der 1-ul-Injektion mit dem Uberpriifungsstandard
basierenden typischen Ergebnisse fiir die MDL-Berechnungen
sind in der nachstehenden Tabelle angefiihrt.

Substanz Injizierte Menge Sulfurgehalt Injizierte Typisches Typische Typische MIDL
(mg/1) S-Menge ASTM-Rauschen Empfindlichkeit (pg S/pl)
(pg/pl) (Bereich/pg™s)
Diethyldisulfid 0,700 52,50 % 367,500 2,453 9,504 0.469
Tert-Butyldisulfid 1,000 36,00 % 360,000 2,453 10,993 0.446
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Uberpriifen der NCD-Leistung

1

Leistungspriifung 7

Stellen Sie folgende Teile zusammen:

Bewertungssiule, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um
(Teilenummer 19091J-413)

Probe zur NCD-Leistungsbewertung (Uberpriifung)
(56190-7002): 3-Methylindol 10,0 *+ 0,1 mg/1,
9-Methylcarbazol 14,1 + 0,1 mg/1 und Nitrobenzol
9,51 + 0,05 mg/1 in Isooktan.

Isooktan in Chromatografiequalitit

4-ml-L6ésungsmittel- und Abfallflaschen oder
Gleichwertiges fiir Autoinjektor

2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe

Einlass- und Injektorfgeile (Siehe ,,,Vorbereiten der
chromatografischen Uberpriifung” auf Seite 103“.)

2 Uberpriifen Sie Folgendes:

Angeschlossene und konfigurierte Gase in
Chromatografiequalitit: Helium als Tragergas, Sauerstoff
als Oxidationsmittel und Ozonzufuhrgas.

Das Haltbarkeitsdatum des
Ozonzufuhrgas-Feuchtigkeitsfilters und anderer Filter ist
nicht abgelaufen.

Leere AbfallflAschchen befinden sich im Probenkarussell.

4-ml-Loésungsmittelflaschchen mit Diffusionskappe ist mit
Isooktan gefiillt und in Losungsmittel-A-Injektorposition
eingesetzt.

4-ml-Losungsmittelflaschchen mit Diffusionskappe ist mit
Isooktan gefiillt und in Losungsmittel-B-Injektorposition
eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter,

4

Spritze usw.) nach Bedarf fiir die ﬁber:prﬁfung aus. Siehe
»vorbereiten der chromatografischen Uberpriifung® auf
Seite 103.

Installieren Sie die Bewertungssaule. (Siehe Vorgehensweise
im GC-Handbuch Wartung des GC.)

Heizen Sie die Bewertungssidule mindestens 30 Minuten
bei 270 °C aus. (Siehe Vorgehensweise im GC-Handbuch
Wartung des GC.)

Konfigurieren Sie die Siule.
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5

Priifen Sie die Basislinienausgabe des Detektors. Die
Ausgabe sollte unter 150 pA liegen und relativ stabil sein. Es
wird davon ausgegangen, dass sich das System bei einer
Saulenofentemperatur von 50 °C ausreichend stabilisiert
(eine negative Basislinie kann akzeptabel sein).

Ein neuer Brenner (oder ein Brenner mit einem neuen
Quarzrohr) kann nach dem ersten Entziinden jedoch eine
sehr hohe Basislinie ergeben. In diesem Fall sollte die
Basislinie allméhlich fallen, je nachdem, wie sauber der
Brenner ist. Gerausche nehmen mit der Zeit ebenfalls ab. Bei
einem ausreichend stabilen System sollte der vom Agilent
OpenLAB CDS gemessene Gerauschpegel ungefihr 4
Anzeigeeinheiten oder weniger betragen.

Die Ijberprﬁfung kann fortgesetzt werden, bevor sich die
Basislinie vollkommen stabilisiert.

Bei Verwendung einer AIB analogen Bereich auf 9 stellen.
Bei Verwendung eines Agilent 35900E A bis D auf 10 stellen;
bei einem Linearitatstest auf 12 stellen. Dieser
Ausgangspunkt muss gegebenenfalls eingestellt werden.

Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 11
aufgelisteten Parameterwerten.

Tabelle 11 NCD-Uberpriifungshedingungen

Séule und Probe

Typ HP-5,30 m x 0,32 mm x 0,25 pym
(19091J-413)

Probe NCD-Uberpriifung 5190-7002

Séaulenfluss 2,2 ml/min

Séulenmodus Konstanter Fluss

Split/Splitless-Einlass

Temperatur 250 °C

Mode Splitless

Spiilfluss 80 ml/min

Spilzeit 0,8 min

Septumspiilung 3 ml/min

Gassparschaltung Aus

Multimodus-Einlass

Mode Splitless
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Tabelle 11 NCD-Uberpriifungsbhedingungen (Fortsetzung)

Einlasstemperatur
Anfangszeit
Spiilzeit

Spiilfluss
Septumspiilung
Gassparschaltung
Kaltaufgabe-Einlass
Temperatur
Septumspiilung
Detektor
Basistemperatur
Brennertemperatur
Kihlertemperatur
Hy-Fluss
Oxidationsmittelfluss
03-Generatorfluss
03-Generatorstrom
Vakuumpumpe

Ofen
Anfangstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

Ramp 1-Temp.

Ramp 1-Haltezeit
Nach-Analyse-Temp.
ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspiilungen
Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen
Spritzengrélie

Losungsmittel A Vorspiilungen

250 °C

0 min

0.8 min
80 ml/min
3 ml/min

Aus

Ofenverfolgung

15 ml/min

280°C

900 °C

Ein

3 ml/min

8 ml/min, Sauerstoff
Ein

Ein

Ein

50 °C

3.0 min
25 °C/min
250 °C

2 min

50 °C

2

6

8 ul (maximal)
1 ul

10 pl

0
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Tabelle 11 NCD-Uberpriifungsbhedingungen (Fortsetzung)

Losungsmittel A Nachspiilungen
Losungsmittel A Spiilungsvolumen
Losungsmittel B Vorspiilungen
Losungsmittel B Nachspiilungen
Losungsmittel B Spiilungsvolumen
Injektionsmodus (7693A)
Luftspaltvolumen (7693A)
Viskositatsverzégerung

Geschwindigkeit des Aufzugs des
Losungsmittels zur Spiilung (7693A)

Geschwindigkeit der Abgabe des
Losungsmittels zur Spilung (7693A)

Geschwindigkeit des Aufzugs der
Probe zur Spilung (7693A)

Geschwindigkeit der Abgabe der
Probe zur Spilung (7693A)

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe
(7693A)

Kolbengeschwindigkeit (7683)
Vorinjektions-Verweildauer
Nachinjektions-Verweildauer
Manuelle Injektion
Injektionsvolumen
Datensystem

Datenrate

3

8 pL (maximal)
0

3

8 uL (maximal)
Normal

0

0

150

1.500

150

1.500

3.000

Schnell, fiir alle Einldsse auRer COC.
0
0

1 ul

5 Hz (Vorderer Detektor, NCD)

8 Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
I"Jberpriifungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt. Wenn Sie kein
Datensystem verwenden, erstellen Sie eine Probensequenz

mithilfe des GC-Tastenfelds.
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9 Starten Sie die Analyse. Wenn Sie eine Injektion mithilfe
eines automatischen Probengebers durchfiihren, starten Sie
die Analyse mithilfe des Datensystems oder driicken Sie
[Start] am GC. Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion
(mit oder ohne Datensystem):

a Dricken Sie [Prep Run], um den Einlass auf die
Splitless-Injektion vorzubereiten.

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der
Uberprifungsprobe und driicken Sie [Start] am GC.

Das folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse flr
einen neuen Detektor mit neu installierten
Verbrauchsmaterialien.

NCD1 A, Front Signal (C:\CHEM32\2\DATA\XCD-DATA-FEB2015\NCD\EXAMPLE.D)

Nitrobenzol

4000 o

5.859

3-Methylindol
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7.800

3000 4

2000

1000 —

Berechnen Sie bei einer neuen Installation die MDL von
Stickstoff fiir den Detektor neu. Berechnen Sie die MDL wie
folgt:

2 x Rauschen

MDL = —m—
Empfindlichkeit
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wobei

das Rauschen das vom Agilent Datensystem gemeldete
ASTM-Rauschen ist.

Die Empfindlichkeit wird wie folgt berechnet:

Peak-Bereich
Empfindlichkeit = ——
Menge
Die auf der 1-pl-Injektion mit dem ﬁberprﬁfungsstandard
basierenden typischen Ergebnisse fiir die MDL-Berechnungen
sind in der nachstehenden Tabelle angefiihrt.

Substanz Injizierte Menge Stickstoffgehalt Injizierte Typisches Typische Typische MIDL
(mg/1) N-Menge ASTM-Rauschen Empfindlichkeit (pg N/pl)
(pg/pl) (Bereich/pg’s)
Nitrobenzol 9,510 11.37% 1081,29 1,080 2,813 0,7679
3-Methylindol 10,000 10,67 % 1067,00 1,080 2,668 0.810
9-Methylcarbazol 14,100 172 % 1088.52 1,080 2,795 0,773

Agilent Technologies, Inc.
Printed in USA
Mai 2016
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