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Dieses Handbuch gilt fir die Agilent 1220 Infinity LC Systemkonfigurationen:
+ G4286B

+ G4288B/C

+ G4290B/C

+ G4294B

Einfithrung

Dieses Kapitel enthilt einen Uberblick {iber die verfiigbaren Konfigurationen
des Agilent 1220 Infinity LC.

Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Dieses Kapitel enthéilt Informationen zu Umgebungsanforderungen sowie tech-
nische Daten und Leistungsspezifikationen.

Installation

Dieses Kapitel enthilt einen Uberblick zum Lieferumfang sowie zur Installa-
tion.

Beschreibung des Losungsmittelfordersystems

Dieses Kapitel enthalt einen Uberblick iiber die Funktionsprinzipien des
Losungsmittelfordersystems (Pumpe und optionaler Entgaser).

Beschreibung des Injektionssystems

Dieses Kapitel enthilt einen Uberblick iiber die Funktionsprinzipien des Injek-
tionssystems: manueller Injektor und automatischer Probengeber.
Beschreibung des Saulenofens

Dieses Kapitel enthalt einen Uberblick iiber die Funktionsprinzipien des Siu-
lenofens.
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8 Beschreibung des Detektors

Dieses Kapitel enthélt einen Uberblick iiber die Funktionsprinzipien des
Detektors.

9 Testfunktionen und Kalibrierung

Dieses Kapitel beschreibt die Tests, Kalibrierfunktionen und Werkzeuge, die
uber das Geratehilfsprogramm oder Lab Advisor verfligbar sind.

10 Fehlerbeschreibungen

Dieses Kapitel bietet Informationen tiber Fehlermeldungen, die moéglicherwei-
se angezeigt werden, sowie Angaben zu moéglichen Ursachen und Vorschlige
zur Problembehebung.

11 Wartung

Dieses Kapitel bietet allgemeine Informationen zur Wartung des Gerats.

12 Ersatzteile

Dieses Kapitel enthilt Informationen zu Ersatzteilen.

13 Aktualisierung des Agilent 1220 Infinity LC

Dieses Kapitel enthélt Informationen zur Aktualisierung des LC-Systems.

14 Anschlusskabel

Dieses Kapitel enthalt Informationen zu den Kabeln, die bei der Agilent 1200
Serie von HPLC-Modulen verwendet werden.
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1  Einfiihrung

Konfigurationen des Agilent 1220 Infinity LC

Verfiighare Konfigurationen des Agilent 1220 Infinity LC

Der Agilent 1220 Infinity LC ist in vier unterschiedlichen Konfigurationen ver-
fiigbar. M6gliche Komponenten umfassen eine isokratische Pumpe, eine Zwei-
kanal-Gradientenpumpe (mit Entgaser), einen manuellen Injektor, einen
automatischen Probengeber, einen Sdulenofen und einen Detektor. Jede Konfi-
guration ist mit mindestens einer Pumpe, einem Injektionssystem und einem
Detektor ausgestattet und umfasst das Agilent Geratehilfsprogramm.

5 alla ala AR

sokratische Pumpe Gradientenpumpe Gradientenpumpe Gradientenpumpe
Manueller Injektor Manueller Injektor Automatischer Automatischer
Probengeber Probengeber
Saulenofen Saulenofen
Mariabler Variabler Variabler Diodenarray-
Wellenldangen- Wellenldangen- Wellenlédngen- Detektor
Hetektor detektor detektor

G4286B G4288B G4290B G4294B

Ein Aktualisierungsset fiir das Losungsmittelauswahlventil (SSV)
(G4280-68708) ist verfiigbar.
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Einfiihrung 1

Konfigurationen des Agilent 1220 Infinity LC VL

1220 Infinity LC

Verfiighare Konfigurationen des Agilent 1220 Infinity LC VL

Der Agilent 1220 Infinity LC ist in zwei unterschiedlichen Konfigurationen
verfiigbar. Mogliche Komponenten umfassen eine isokratische Pumpe, eine
Zweikanal-Gradientenpumpe (mit Entgaser), einen manuellen Injektor, einen
automatischen Probengeber, einen Sdulenofen und einen Detektor. Jede Konfi-
guration ist mit mindestens einer Pumpe, einem Injektionssystem und einem
Detektor ausgestattet und umfasst das Agilent Geratehilfsprogramm.

mlla A H

Gradientenpumpe Gradientenpumpe
Manueller Injektor Automatischer
Probengeber
Séaulenofen
Variabler Variabler
IVellenlangendetektor Wellenlangendetektor

G4288C G4290C

Ein Aktualisierungsset fiir das Léosungsmittelauswahlventil (SSV)
(G4280-68708) ist verfiigbar.
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Frithwarnsystem fiir fallige Wartungen

12

EMF-Zahler fiir die Pumpe

Die vom Anwender einstellbaren Grenzwerte fir die EMF-Zahler erlauben die
Anpassung der Wartungsvorwarnfunktion an die Anforderungen des Anwen-
ders. Die Abnutzung von Pumpenkomponenten ist von den Analysebedin-
gungen abhingig. Daher muss die Definition der Obergrenzen auf Basis der
spezifischen Betriebsbedingungen des Geréts erfolgen.

Die Agilent 1220 Infinity LC Pumpe ist mit einer Reihe von EMF-Zahlern fur
den Pumpkopf ausgestattet. Die EMF-Zahler werden mit der Pumpennutzung
erhoht. Es kénnen Maximalwerte zugeordnet werden, bei deren Uberschrei-
tung ein Hinweis in der Bediensoftware erscheint. Jeder der Zahler kann nach
der Wartung auf Null zuriickgesetzt werden. Die Pumpe verfiigt iiber die fol-
genden EMF-Zahler:

Pump Liquimeter (Fliissigkeitszahler der Pumpe)

Der Flissigkeitszihler zeigt das Gesamtvolumen an Losungsmittel an, das vom
Pumpenkopf seit dem letzten Zuriicksetzen der Zihler geféordert wurde. Dem
Flussigkeitsziahler kann ein EMF Maximalwert zugeordnet werden. Sobald die-
ser Grenzwert tiberschritten wird, erscheint in der Bedienungssoftware die
Wartungsanzeige.

Zahler fiir Dichtungsverschlei

Die Zahler fiir den Dichtungsverschleifd zeigen einen Wert an, der sich aus dem
Druck und Fluss ableitet (beide tragen zum Verschleifd der Dichtung bei). Die
Werte erhéhen sich mit der Pumpenbenutzung, bis die Zahler nach der War-
tung der Dichtungen wieder zuriickgesetzt werden. Beiden Zahlern fiir den
Dichtungsverschleiff kann ein Maximalwert zugeordnet werden. Sobald dieser
Grenzwert liberschritten wird, erscheint in der Bedienungssoftware die War-
tungsanzeige.

1220 Infinity LC



Einfiihrung 1

EMF-Zahler fiir den Probengeber

1220 Infinity LC

Die vom Anwender einstellbaren Grenzwerte fir die EMF-Zahler erlauben die
Anpassung der Wartungsvorwarnfunktion an die Anforderungen des Anwen-
ders. Die Abnutzung von Komponenten des Probengebers ist von den Analyse-
bedingungen abhingig. Daher muss die Definition der Obergrenzen auf Basis
der Betriebsbedingungen des Gerits erfolgen.

Der automatische Probengeber verfiigt iber zwei EMF-Zahler. Jeder Ziahler
wird bei jeder Verwendung des Probengebers aktiviert. Es kann dem Zahler
ein maximaler Grenzwert zugeordnet werden; beim Uberschreiten dieses
maximalen Werts bewirkt dies eine optische Riickmeldung in der Benutzer-
schnittstelle. Jeder der Zahler kann nach der Wartung auf Null zuriickgesetzt
werden. Der automatische Probengeber verfiligt tiber die folgenden EMF-Zah-
ler:

Zihler des Injektionsventils

Dieser Zahler zeigt die Gesamtzahl der Schaltvorginge des Injektionsventils
seit seiner letzten Riickstellung an.

"Needle Movements Counter" Zahler der Nadelbewegungen

Dieser Zihler zeigt die Gesamtzahl der Injektionen seit seiner letzten Riickstel-
lung an.

13



1

14

Einfiihrung

EMF-Zahler fiir den Variablen Wellenlangensensor

Der frei einstellbare Maximalwert fiir den EMF-Zahler erlaubt die Anpassung
der Wartungsvorwarnfunktion an die Anforderungen des Anwenders. Die
Betriebszeit der Lampen ist von den Analyseanforderungen abhéangig (hohe
oder geringe Analyseempfindlichkeit, Wellenldnge etc.) Daher muss die Defini-
tion der Obergrenzen auf Basis der Betriebsbedingungen des Gerits erfolgen.

Das Detektormodul verfiigt tiber einen EMF-Zahler fiir die Lampe. Der Zahler
wird mit der Benutzung der Lampe erhoht und kann mit einer Obergrenze ver-
sehen werden, die zur Ausgabe einer Meldung nach Erreichen der voreinge-
stellten Obergrenze fithrt. Der Zdhler kann nach dem Lampentausch auf Null
gesetzt werden. In Threm Detektor sind folgende EMF-Zahler eingebaut:

Betriebsstundenzahler fiir die Deuteriumlampe

Dieser Zahler zeigt die Gesamtbrenndauer der Deuteriumlampe in Stunden an.

EMF-Zahler fiir den Diodenarray-Detektor

Verwendung der EMF Counters

Die vom Anwender einstellbaren Maximalwerte fiir die EMF Counters erlauben
die Anpassung des Frithwarnsystems fiir fallige Wartungen an die Anforde-
rungen des Anwenders. Der empfohlene Wartungszyklus hingt von den Ein-
satzbedingungen ab. Die Wahl der Maximalwerte muss daher auf Grundlage
der spezifischen Betriebsbedingungen des Geréts erfolgen.

Einstellung des EMF Limits

Die Einstellung der EMF-Werte muss iiber ein oder zwei Wartungszyklen opti-
miert werden. Anfanglich sollte der Standard-EMF-Grenzwert eingestellt wer-
den. Wenn aufgrund der Geriteleistung eine Wartung notwendig wird,
notieren Sie den vom EMF-Betriebsstundenzihler angezeigten Wert. Geben Sie
diese Werte (oder etwas geringere) als EMF-Hochstwerte ein und stellen Sie die
EMF counters auf Null zuriick. Sobald die EMF counters das nichste Mal die ein-
gestellten EMF Hochstwerte tiberschreiten, wird der EMF-Hinweis angezeigt
und erinnert daran, dass eine Wartung durchzufiihren ist.

1220 Infinity LC
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nische Daten und Leistungsspezifikationen.
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2  Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Hinweise zum Aufstellort

Eine geeignete Umgebung ist wichtig fiir die optimale Leistungsfiahigkeit des
Gerits.

Stromversorgung

Der Agilent 1220 Infinity LC verfiigt iiber ein Universalnetzteil. Daher ist am
Gerat kein Spannungswahlschalter vorhanden.

Auch im ausgeschalteten Zustand flieBt im Gerat noch Strom.

Im Netzteil flieBt noch Strom, selbst wenn der Netzschalter an der
Geratevorderseite ausgeschaltet ist. Die Durchfithrung von Reparaturen am
Detektor kann zu Personenschaden wie z. B. Stromschlag fiihren, wenn das
Detektorgehause gedffnet wird, wahrend das Gerat an die Netzspannung
angeschlossen ist.

-> Der Detektor wird vollstandig vom Netz getrennt, indem der Netzstecker aus der
Steckdose gezogen wird.

Falsche Netzspannung am Gerat

Wird das Netztei__l an hohere Spannungen als spezifiziert angeschlossen, kann dies
zu gefdhrlichen Uberspannungen oder sogar zur Zerstorung des Gerats fiihren.

-> SchlieBen Sie das Gerat nur an die angegebene Netzspannung an.

16

In einem Notfall muss es jederzeit mdglich sein, das Gerat vom Stromnetz zu trennen.

Stellen Sie sicher, dass das Stromkabel des Geréts leicht zugéanglich ist, so dass Sie
das Gerat von der Stromversorgung trennen kénnen.

-> Lassen Sie hinter der Netzbuchse des Geréats geniigend Platz zum Herausziehen des
Kabels.

1220 Infinity LC



Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen 2

Netzkabel

Verschiedene Netzkabel werden optional fiir das System angeboten. Der weib-
liche Stecker ist bei jedem Netzkabel identisch. Er wird an die Netzanschluss-
buchse auf der Riickseite des Mikrovakuumentgasers auf der linken Seite
angeschlossen. Die Stecker am anderen Ende der Netzkabel sind unterschied-
lich und erfiillen die Normen unterschiedlicher Lander oder Regionen.

Nicht vorhandene Erdung oder Verwendung eines nicht spezifizierten Netzkabels

Bei der Verwendung des Gerits ohne Erdung oder mit einem nicht spezifizierten
Netzkabel konnen Stromschlage und Kurzschliisse verursacht werden.

-> Betreiben Sie Ihr Gerat niemals an einer Stromversorgung ohne Erdungsanschluss.

-> Verwenden Sie niemals ein anderes als das von Agilent zum Einsatz in lhrem Land
bereitgestellte Kabel.

Verwendung von nicht von Agilent gelieferten Kabeln

Die Verwendung von Kabeln, die nicht von Agilent Technologies geliefert wurden,
kann zu einer Beschadigung der elektronischen Komponenten oder zu
Personenschaden fiihren.

-> Verwenden Sie ausschlieBlich Originalkabel von Agilent Technologies, um eine
einwandfreie Funktion und die Einhaltung der Sicherheits- und EMC-Bestimmungen
zu gewahrleisten.

Platzbedarf

1220 Infinity LC

Die Abmessungen und das Gewicht des Agilent 1220 Infinity LC ermé6glichen
die Aufstellung des Gerates auf praktisch jedem Laborarbeitstisch. Das Gerat
benotigt seitlich zusatzlich 2,5 cm (1,0 in) und an der Riickseite etwa 8 cm
(3,1 in) Platz fiir eine ausreichende Luftzirkulation und die elektrischen
Anschliisse.

Stellen Sie sicher, dass der Labortisch, auf dem der Agilent 1220 Infinity LC
aufgestellt werden soll, das Gewicht des Gerats aushilt.

Der Agilent 1220 Infinity LC muss in aufrechter Position betrieben werden.

17
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Umgebung

Bei der in den folgenden Abschnitten beschriebenen Umgebungstemperatur
und relativen Luftfeuchtigkeit erreicht Ihr Agilent 1220 Infinity LC samtliche
angegebenen Leistungsdaten.

Die Durchfiihrung der ASTM-Drifttests erfordert geringere Temperatur-
schwankungen als 2 °C/hour (3,6 °F/hour), gemessen innerhalb von einer
Stunde. Von Agilent verdffentlichte Driftspezifikationen beziehen sich auf
diese Bedingungen. Stirkere Schwankungen der Umgebungstemperatur kon-
nen zu einer stiarkeren Drift fiihren.

Bessere Driftwerte werden durch geringere Temperaturschwankungen
erreicht. Die bestmoglichen Leistungswerte konnen durch Minimierung der
Haufigkeit und der Amplitude von Temperaturschwankungen auf weniger als
1 °C/hour (1,8 °F/hour) erreicht werden. Schwankungen von hochstens etwa
einer Minute Dauer sind vernachlissigbar.

Kondensation im Inneren des Moduls
Eine Kondensation im Geréteinneren kann die Elektronik beschadigen.

-> Vermeiden Sie die Lagerung, den Versand oder den Betrieb des Moduls unter
Bedingungen, die zu einer Kondensation im Modul fiihren kénnten.

-> Nach einem Transport bei kalten Temperaturen muss das Gerat zur Vermeidung von
Kondensation in der Verpackung verbleiben, bis es sich auf Raumtemperatur
erwarmt hat.

1220 Infinity LC



1220 Infinity LC

Technische Daten

Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Tabelle 1 Technische Daten
Typ Spezifikation Kommentare
Gewicht 30 kg (66 lbs)
G4294B:
43 kg (94 Ibs)
Abmessungen 640 x 370 x 420 mm (25,2 x 14,6 x 16,5 Zoll)

(Hohe x Breite x Tiefe)

Netzspannung
Netzfrequenz
Leistungsaufnahme

Umgebungstemperatur bei
Betrieb

Umgebungstemperatur bei
Nichtbetrieb

Luftfeuchtigkeit

Betriebshéhe

Max. Hohe bei Nichtbetrieb

Sicherheitsstandards:
IEC, CSA, UL

G4294B:
640 x370 x485 mm (25,2 x14,6 x19,1 Zoll)

100-240 VAC, £ 10 %

50 oder60Hz, +5%

240 VA /210 W / 717 BTU
4-55 °C (39-131 °F)

-40-70°C (-4 — 158 °F)

< 95 % relative Luftfeuchtigkeit bei 40 °C
(104 °F)

Bis zu 2000 m (6562 ft)
Bis zu 4600 m (15091 ft)

Installationskategorie II,
Verschmutzungsgrad 2

weiter Bereich

Maximal

nicht
kondensierend

Zur Lagerung des
Moduls

Nur fiir den Einsatz
im Innenbereich
geeignet.

19
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Leistungsspezifikationen

20

Leistungsmerkmale des Agilent 1220 Infinity LC

Tabelle 2 Leistungsmerkmale des Agilent 1220 Infinity LC

Typ

Spezifikation

Sicherheitsvorkehrungen

Steuerung und Datenauswertung

Datenkommunikation

GLP-Eigenschaften

Umfangreiche Diagnosefunktionen, Fehlererkennung
und -anzeige, Dichtigkeitspriifung, sichere
Handhabung von Leckagen, Leckagen Signal bei
Ausfallszeiten des Pumpensystems. Geringe
Spannungen in den wichtigsten Wartungsbereichen

Agilent EZChrom Compact, Agilent ChemStation,
Agilent Geratehilfsprogramm, Agilent Lab Advisor

Controller-Area Network (CAN), RS-232C,
APG-Remote: Ready-, Start-, Stop- und
Shut-down-Signale, LAN

Rechtzeitige Wartungsriickmeldung (early
maintenance feedback (EMF)), elektronische
Aufzeichnung von Wartung und Fehlermeldungen

1220 Infinity LC



1220 Infinity LC

Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen 2

Leistungsspezifikationen der Agilent 1220 Infinity LC Pumpe

Tabelle 3 Leistungsspezifikationen der Agilent 1220 Infinity LC Pumpe

Typ

Spezifikation

Hydrauliksystem

Einstellbarer Flussbereich
Flusshereich

Prazision des Flusses

Flussgenauigkeit

Druck

Druckschwankung

Kompensation
der Kompressibilitat

Empfohlener pH-Bereich

Gradientenerzeugung
(optional)

Totvolumen

Zusammensetzungsbe-
reich

Zusammensetzungsge-
nauigkeit

Pumpe mit zwei seriell angeordneten Kolben mit servogesteuertem
Antrieb und variablem Kolbenhub, schwimmend gelagerten Kolben
und passivem Einlassventil

0,001 — 10 mL/min, in 0,001 mL/min Schritten
0,2—10,0 mL/min

<0,07 % RSD, oder < 0,02 min SD, je nachdem, welcher Wert groRer
ist, auf Retentionszeit bei konstanter Raumtemperatur basierend

+ 1 % oder 10 uL/min je nachdem, welcher Wert groRer ist; entgastes
H,0, 80 — 100 bar, 1 mL/minbei konstanter Umgebungstemperatur

Betriebshereich 0 — 60 MPa (0 — 600 bar, 0 — 8820 psi) bis 5 mL/min
Betriebsbereich 0 — 20 MPa (0 — 200 bar, 0 — 2950 psi) bis 10 mL/min

< 2 % Amplitude (normalerweise < 1,3 %), bei 1 mL/min Isopropanol,
bei jedem Druck > 1 MPa (10 bar)

einstellbar, je nach Kompressibilitat der mobilen Phase

1,0-12,5, Losungsmittel mit pH < 2,3 diirfen keine Sauren enthal-
ten, die Edelstahl angreifen

binarer Niederdruckgradient, zum Mischen wird ein Hochgeschwin-
digkeitsregelventil verwendet

600 — 900 pL, abhangig vom Riickdruck; gemessen mit Wasser bei
1 mL/min (Wasser-/Koffein-Tracer)

0-95% oder 5—100, vom Benutzer vorgegeben

<0,2 % RSD oder < 0,4 min SD, je nach dem, welcher Wert gréRer ist,
bei 1 mL/min; basierend auf der Retentionszeit bei konstanter Zim-
mertemperatur
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Leistungsspezifikationen der Agilent 1220 Infinity LC Pumpe VL

Tabelle 4 Leistungsspezifikationen der Agilent 1220 Infinity LC Pumpe VL

Typ

Spezifikation

Hydrauliksystem

Einstellbarer Flussbereich
Flussbereich

Flussgenauigkeit

Flussgenauigkeit

Druck

Druckschwankung

Kompressibilitatsausgleich

Empfohlener pH-Bereich

Gradientenerzeugung
(optional)

Eluentenzusammensetzung

Genauigkeit der
Zusammensetzung

Pumpe mit zwei seriell angeordneten Kolben mit servogesteuertem
Antrieb und variablem Kolbenhub, schwimmend gelagerten Kolben
und passivem Einlassventil

0,001 — 10 mL/min, in Schritten von 0,001 mL/min

0,2 —10 mL/min

<0,07 % RSD oder < 0,02 min SD, je nachdem, welcher Wert groRRer
ist, basierend auf der Retentionszeit bei konstanter
Raumtemperatur

+ 1 % oder 10 yL/min, je nachdem, was hoher ist

Betriebsbereich 0 — 40 MPa (0 — 400 bar, 0 —5880 psi) bis zu
5 mL/min

Betriebshereich 0 — 20 MPa (0 — 200 bar, 0 — 2950 psi) bis zu
10 mL/min

<2 % Amplitude (normalerweise < 1 %), mit 1 mL/min Isopropanol,
bei jedem Druck > 1 MPa (10 bar)

Einstellbar, je nach Kompressibilitat der mobilen Phase

1,0 —12,5, Losungsmittel mit pH < 2,3 diirfen keine Sauren
enthalten, die Edelstahl angreifen

Méglichkeit zum dualen Mischen/zur Gradientenherstellung bei
Niederdruck mittels firmeneigenem
Hochgeschwindigkeits-Dosierventil Verzdgerungsvolumen

800 — 1100 pL, abhangig vom Gegendruck

0-95 % oder 5—100 %, vom Benutzer einstellbar

<0,2 % RSD, bei 0,2 und 1 mL/min

1220 Infinity LC



Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen 2

Leistungsspezifikationen des automatischen Probengebers Agilent
1220 Infinity LC

1220 Infinity LC

Tabelle 5 Leistungsspezifikationen des automatischen Probengebers fiir den Agilent 1220

Infinity LC

Typ

Spezifikation

Druck

Injektionsvolumen

Wiederholrate

Prazision

Mindestprobenvolumen

Verschleppung
Probenviskositat

Probenanzahl

Dauer eines
Injektionszyklus

Betriebsbereich 0 — 60 MPa (0 — 600 bar, 0 — 8820 psi)

0,1—100 pL in Schritten von 0,1 pL Bis zu 1500 pL mit Multi-Draw
(Hardwareanpassung erforderlich)

1—99 aus einer Probenflasche

<0,25%RSDvon5—-100 uL, <1%RSD 1 -5 pL
variables Volumen

1 pLvon 5 pL Probe in einer 100 pL Mikro-Probenflasche oder 1 pL
von 10 pL Probe in einer 300 uL Mikro-Probenflasche

Normalerweise < 0,1 %, < 0,05 % bei externer Nadelspiilung
0,2-50cp

100 x 2 mL Probenflaschen in 1 Probenteller
40 x 2 mL Probenflaschen in % Probenteller
15 x 6 mL Probenflaschen in ¥ Probenteller (nur Agilent Flaschen)

Typischerweise 50 s, abhdngig von Aufziehgeschwindigkeit und
Injektionsvolumen
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Leistungsspezifikationen des Agilent 1220 Infinity LC Sdulenofens

Tabelle 6 Leistungsspezifikationen des Agilent 1220 Infinity LC Saulenofens

Typ

Spezifikation

Temperaturbereich

Temperaturstabilitat
Temperaturgenauigkeit
Séaulenkapazitat

Innenvolumen

5 °C iber der Umgebungstemperatur bis 60 °C
5 °C tiber der Umgebungstemperatur bis 80 °C (FW-Version B.06.50
oder héher)

+ 0,15 °C, konstante Zusammensetzung und Durchflussrate
+0.8°C
eine 25 cm-Séule

6 uL

1220 Infinity LC



Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen 2

Leistungsspezifikationen des Agilent 1220 Infinity LC VWD

1220 Infinity LC

Tabelle 7 Leistungsspezifikationen des Agilent 1220 Infinity LC VWD

Typ Spezifikation Kommentar

Detektortyp Zweistrahlphotometer

Lichtquelle Deuteriumlampe

Wellenlédngenbereich 190 — 600 nm

Rauschen 0,35-10% AU bei 230 nm Zeitkonstante 2 s, unter den
angegebenen Bedingungen

Drift 3-10* AU/hr bei 254 nm Siehe HINWEIS unter der Tabelle.

Linearitat > 2 AU (5 %) oberer Grenzwert Siehe HINWEIS unter der Tabelle.

Wellenlangengenauigkeit +1nm Selbstkalibrierung mit

Deuteriumlinien, Uberpriifung mit
Holmiumoxidfilter

Maximale Datenrate 80 Hz
Bandbreite typischerweise 6,5 nm
Flusszellen Standard: 14 pL Volumen, 10 mm  Ersatzteile zur Reparatur der

Streckenléange und 40 bar (588 psi) Flusszellen sind erhaltlich
Druckmaximum

Hochdruck: 14 pL Volumen, 10 mm
Streckenldange und 400 bar

(5880 psi) Druckmaximum
Semi-Mikro: 5 pL Volumen, 6 mm
Streckenléange und 40 bar (588 psi)
Druckmaximum

Mikro: 2 uL Volumen, 3 mm
Streckenlange und 40 bar (588 psi)
Druckmaximum

ASTM: ,Standard Practice for Testing Variable Wavelength Photometric Detectors Used in
Liquid Chromatography” (Standardverfahren zum Testen variabler Wellenlangendetektoren
in der Flussigkeitschromatographie). Referenzbedingungen: Streckenlange 10 mm,
Ansprechzeit 2 s, Fluss 1 mL/min LC-reines Methanol. Linearitat gemessen mit Koffein bei
272 nm.
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Leistungsspezifikationen des Agilent 1220 Infinity LC DAD

Tabelle 8 Leistungsspezifikationen

Typ Spezifikation Kommentare
Detektortyp Diodenarray mit 1024 Elementen
Lichtquelle Deuterium- und Wolframlampen Die UV-Lampe ist mit

Anzahl der Signale:

Maximale Aufzeichnungs-

rate

Kurzzeitrauschen (ASTM)
bei Einfach- und Mehr-
fachwellenldange

Drift

Linearer Extinktionsbe-
reich
Wellenldngenbereich

Wellenldngengenauigkeit

Spaltbreite
Diodenbreite

Flusszelle

Zeit programmierbar

8
80 Hz

<+0,7:10° AU bei 254/4 nm und
750 nm, Zeitkonstante 2 s

<0,9:10° AU/h bei 254 nm

>2 AU (5 %) bei 265 nm

190 — 950 nm

+1nm

1,2,4,8,16 nm

<1nm

Standard: 13 pL Volumen, 10 mm Strek-
kenlange und 120 bar (1740 psi) Druck-

maximum

Wellenldnge, Polaritat, Peakbreite, Band-

breite der Lampe, automatischer

Abgleich, Wellenlangenbereich, Schwel-

lenwert, Spektrenspeichermodus

einem RFID-Tag versehen,
das Daten zur Lampe ent-
halt.

siehe "Spezifikationsbe-
dingungen" weiter unten

siehe "Spezifikationsbe-
dingungen" weiter unten

siehe "Spezifikationsbe-
dingungen" weiter unten

Selbstkalibrierung mit
Deuteriumlinien, Uberprii-
fung mit Holmiumoxidfil-
ter

Programmierbarer Spalt

Die Flusszelle ist mit
RFID-Tags versehen, die
Daten zur Zelle enthalten.
pH-Bereich 1,0-9,5

1220 Infinity LC



Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen 2

Spezifikationshedingungen

1220 Infinity LC

ASTM: Standardverfahren zum Testen variabler Wellenlingendetektoren in
der Fliissigkeitschromatographie.

Referenzbedingungen: Streckenldnge 10 mm, Wellenlingen 254 und 750 nm
mit Referenzwellenlange 360 nm/100 nm, Spaltbreite 4 nm, Zeitkonstante 2 s
(gleich der Ansprechzeit 4 s), Fluss 1 mL/min LC-reines Methanol.

Linearitit: Die Linearitat wird mit Koffein bei 265 nm/4 nm mit einer Spalt-
breite von 4 nm und einer Zeitkonstante von 2 s (oder mit Retentionszeit 4 s)
bei einer Streckenlinge von 10 mm gemessen.

Zum Thema Umgebungsbedingungen, siehe "Umgebung”.

Die Spezifikationen basieren auf der Standardlampe mit RFID-Tag (2140-0820) und kénnen
nicht erzielt werden, wenn andere Lampentypen oder veraltete Lampen verwendet werden.

Mobile Gerate, die in der Ndhe des Instruments verwendet werden, kénnen den
kurzfristigen Rauschpegel des Detektors beeinflussen.

Die Durchfithrung der ASTM-Drifttests erfordert geringere Temperatur-
schwankungen als 2 °C/hour (3,6 °F/hour) innerhalb von einer Stunde. Von
Agilent veroffentlichte Driftspezifikationen beziehen sich auf diese Bedin-
gungen. Stirkere Schwankungen der Umgebungstemperatur kénnen zu einer
stirkeren Drift flihren. Bessere Driftwerte werden durch geringere Tempera-
turschwankungen erreicht. Die bestmoglichen Leistungswerte konnen durch
Minimierung der Haufigkeit und der Amplitude von Temperaturschwan-
kungen auf weniger als 1 °C/hour (1,8 °F/hour) erreicht werden. Schwan-
kungen von hochstens etwa einer Minute Dauer sind vernachlissigbar.

Leistungstests sollten mit einer vollstindig (mehr als zwei Stunden) aufge-
warmten Optikeinheit durchgefiihrt werden. Fiir ASTM-Messungen muss der
Detektor spitestens 24 h vor Beginn des Tests eingeschaltet werden.

Zeitkonstante gegeniiber Ansprechzeit

Gemafd ASTM E1657-98 ,Standard Practice of Testing Variable-Wavelength
Photometric Detectors Used in Liquid Chromatography“ (Standardverfahren
zum Testen variabler Wellenlangendetektoren in der Flissigkeitschromatogra-
phie) wird die Zeitkonstante durch Multiplikation mit dem Faktor 2,2 in
Ansprechzeit konvertiert.
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Dieses Kapitel enthilt einen Uberblick zum Lieferumfang sowie zur Installation.

Es wird empfohlen, bei der Installation des Agilent 1220 Infinity LC Systems die
Installationsanleitung Schritt fiir Schritt zu befolgen.

Agilent Technologies
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Installation

Auspacken lhres Systems

30

Falls die Lieferverpackung dufRerliche Schiaden aufweist, wenden Sie sich bitte
sofort an den Agilent Kundendienst. Informieren Sie Ihren Kundenberater,
falls der Agilent 1220 Infinity LC moéglicherweise auf dem Versandweg besché-
digt wurde.

Anzeichen von Schaden

-> Versuchen Sie nicht, den Agilent 1220 Infinity LC aufzubauen.

Checkliste Lieferumfang

Checkliste Lieferumfang

Stellen Sie sicher, dass der Agilent 1220 Infinity LC mit vollstindigen Ersatz-
teilen und Verbrauchsmaterialien geliefert wurde. Eine Checkliste fiir den Lie-
ferumfang finden Sie unten. Im Fall fehlender oder defekter Teile wenden Sie
sich bitte an die zustandige Niederlassung von Agilent Technologies.

Tabelle 9 Checkliste fiir Agilent 1220 Infinity

Beschreibung Anzahl
Agilent 1220 Infinity LC 1
Netzkabel 1
Durchflusszelle Installiert
DVD mit Geratehilfsprogramm 1
Installationsanleitung 1
Zubehdérsatz (siehe unten) 1

1220 Infinity LC



1220 Infinity LC

Installation

Inhalt des Zubehorkits fiir G4286B

Best.-Nr.
G4286-68755
0100-2562
0890-1195
0890-1711
5023-0203

5062-8535
5188-2758

5190-1501
9301-0411
9301-1337
9301-1377

9301-1379

9301-1420
G1311-60003

Beschreibung

Zubehorkit vollstandig

Anschluss, einteilig, handfest
PTFE-Leitungen, 0,052 in Innendurchmesser
Schlauch, flexibel (zum Abfall), 3 m

Ausgekreuztes Netzwerkkabel, abgeschirmt, 3 m (fiir
Punkt-zu-Punkt-Anschluss)

Zubehérsatz Entsorgung

Septa PTFE/Silikon, 16 mm vorgeschlitzt 100 Stk.
(die Liefermenge ist 0,010 )

Spritze, 50,0 pL, FN, LC-Spitze
Plastikspritze
Spritzenadapter

Probenflasche mit Schraubverschluss, durchsichtig, 6 mL 100 Stk.
(die Liefermenge ist 0,010 )

Schraubverschliisse fiir 6 mL Probenflaschen, 100 Stk.
(die Liefermenge ist 0,010 )

Losungsmittelflasche durchsichtig

Flaschenaufsatz
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Installation

Inhalt des Zubehorkits fiir G4288B/C

Best.-Nr.
G4288-68755
0100-2562
0890-1195
0890-1711
5023-0203

5062-8535
5188-2758

5190-1501
9301-0411
9301-1337
9301-1377

9301-1379

9301-1420
9301-1450
G1311-60003 (2x)

Beschreibung

Zubehorkit vollstandig

Anschluss, einteilig, handfest
PTFE-Leitungen, 0,052 in Innendurchmesser
Schlauch, flexibel (zum Abfall), 3 m

Ausgekreuztes Netzwerkkabel, abgeschirmt, 3 m (fiir
Punkt-zu-Punkt-Anschluss)

Zubehérsatz Entsorgung

Septa PTFE/Silikon, 16 mm vorgeschlitzt 100 Stk.
(die Liefermenge ist 0,010 )

Spritze, 50,0 pL, FN, LC-Spitze
Plastikspritze

Spritzenadapter

Probenflasche mit Schraubverschluss, durchsichtig, 6 mL 100 Stk.

(die Liefermenge ist 0,010 )

Schraubverschliisse fiir 6 mL Probenflaschen, 100 Stk.
(die Liefermenge ist 0,010 )

Losungsmittelflasche durchsichtig
Losungsmittelflasche braun

Flaschenaufsatz

1220 Infinity LC



1220 Infinity LC

Installation 3

Inhalt des Zubehorkits fiir G4290B/C, G4294B

Best.-Nr.
G4290-68755
0100-2562
0890-1195
0890-1711
5023-0203
5062-8535
9301-0411
9301-1337
9301-1420
9301-1450
G1311-60003 (2x)

Beschreibung

Zubehorkit vollstandig

Anschluss, einteilig, handfest
PTFE-Leitungen, 0,052 in Innendurchmesser
Schlauch, flexibel (zum Abfall), 3 m
Ausgekreuztes Netzwerkkabel, abgeschirmt, 3 m (fiir Punkt-zu-Punkt-Anschluss)
Zubehorsatz Entsorgung

Plastikspritze

Spritzenadapter

Losungsmittelflasche durchsichtig
Losungsmittelflasche braun

Flaschenaufsatz

Optionaler Werkzeugsatz fiir Agilent 1220 Infinity LC

Best.-Nr.
G4296-68715
0100-1710
8710-0510 (2x)
8710-1924
8720-0025
01018-23702
8710-2392
8710-2394
8710-2411
8710-2412
8710-0899

Beschreibung

Werkzeugsatz vollsténdig

Montagewerkzeug fiir Schlauchverbindungen
Gabelschlissel offen, 1/4 bis 5/16 Zoll
Gabelschliissel 14 mm

Gabelschliissel, 1/2 inch & 9/16 inch
Einbauwerkzeug

Sechskantschliissel 4 mm15 cm langer T-Griff
Inbusschliissel 3,57 mm 15 cm langer T-Griff
Hex key 3 mm12 c¢cm lang

Hex key 2,5 mm, 15 cm langer gerader Griff

Schraubendreher (Pozi)
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3 Installation

Installation der Hardware

Installationspfade

Standardinstallationspfad

(Wahrend der Installation wird am Modul keine optionale
Hardwareaktualisierung vorgenommen)

34

Installationspfad mit Installation von Aktualisierungskits

(Aktualisierungskit fiir den Ofen/Kit fiir die Aktualisierung
des manuellen Injektors zum ALS/Kit fiir die Aktualisierung
einer isokratischen zur Gradientenpumpe)

Die Installation des Aktualisierungskits fiir das
Gradientensystem bzw. den ALS darf nur von
geschultem Agilent-Servicepersonal vorgenommen
werden.

1220 Infinity LC



Standardinstallationspfad

Hardwareinstallation

Hardwareinstallation,
einschlieBlich Installation von
Hardware-Aktualisierungskits

Konfigurieren Sie die
Netzwerkverbindung des Agilent
1220 Infinity LC

Geratekonfiguration im CDS

Konfigurieren Sie die
Netzwerkverbindung des
Agilent 1220 Infinity LC

Spiilen Sie das System und fiithren
Sie die Installationspriifung und
einen Probentestlauf durch

1220 Infinity LC

Konfigurieren bzw. richten Sie
das Gerat mit der
Geratehilfsprogramm- bzw.
Lab Advisor-Software ein

Konfigurieren Sie das Gerat
im CDS und starten Sie das
CDS

Spiilen Sie das System und
fihren Sie die
Installationspriifung und einen
Probentestlauf durch

Installation

Installationspfad mit Installation von Aktualisierungskits

Die Installation eines Lésungsmittelauswahlventils
(SSV) erfordert keine Konfigurierung eines neuen

Geratetyps. Das SSV muss nur im CDS konfiguriert
werden.

3
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3  Installation

Installation des Agilent 1220 Infinity LC

1 Offnen Sie die Verpackung und tiberpriifen Sie deren Inhalt anhand der
Checkliste Lieferumfang auf Vollstindigkeit.

2 Platzieren Sie den Agilent 1220 Infinity LC auf dem Laborarbeitstisch.

3 Nehmen Sie die beiden Frontabdeckungen (obere und untere) ab, indem Sie
die Schnappverschliisse (auf beiden Seiten) driicken.

Abbildung 1 Frontabdeckungsmechanismus

36 1220 Infinity LC



1220 Infinity LC

Installation
Installation der Hardware

4 Entfernen Sie jeweils den Schaumstoff-Transportschutz.

Abbildung 2 Entfernen Sie den Schaumstoff-Transportschutz.

Abbildung 3 auf Seite 38 zeigt den Inhalt eines komplett ausgestatteten

1220 Infinity LC Systems mit abgenommenen Frontabdeckungen. (gezeigter

Modultyp: G4290B)
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3  Installation

Gradientenpumpe mit
Entgaser (oder
isokratische Pumpe,
nicht gezeigt)
Losungsmittelaus-
wahlventil (optional,
nicht gezeigt)
Automatischer
Probengeber (oder

manueller Injektor,
nicht gezeigt)

Séulenofen (optional)

Schnittstellenstecker
(LAN, CAN),
Stromversorgung

Variabler Wellenlangendetektor

(VWD)
Netzschalter

38

Abbildung 3 Uberblick Agilent 1220 Infinity LC System

Zusatzoptionen oder Aktualisierungskits miissen vor der Installation samtlicher
Losungsmittelpfade installiert werden. Informationen zur Konfigurierung lhres Agilent 1220
Infinity LC Geréts finden Sie unter “Konfigurieren des Gerats nach Installation einer
Aktualisierung” auf Seite 47.

Weitere Informationen zur Installation der Zusatzoptionen und Aktualisierungskits siehe
Handbuch, siehe Agilent 1220 Infinity LC Modul.

5 Stellen Sie die Losungsmittelflasche mit 0,5 L HPLC-Wasser auf den
Loésungsmittelteller.

1220 Infinity LC



Installation 3

6 Setzen Sie den Flaschenaufsatz so auf die Losungsmittelflasche, dass sich
der Losungsmitteleinlassfilter in der Flasche befindet (siehe Bild unten).

1 Schneidring mit Sicherungsring
2 Schlauchschraube

3 Leitungsmarkierung

4 Losungsmittelschlauche, 5 m

5 Frittenadapter (4 St./Packung)

6 Losungsmittel-Ansaugfilter, 20 ym

Abbildung 4 Flaschenaufsatz und Losungsmittelflasche

7 Spilen Sie den Schlauch mit der Spritze (9301-044) und dem Spritzenadap-
ter (9301-1337) (Teil des Zubehorkits), bis er komplett mit Wasser gefiillt ist.

8 Verbinden Sie den Flaschenaufsatzanschluss (siehe Abbildung 4 auf
Seite 39 Element 1 + 2) mit:

dem passiven Einlassventil (isokratische Pumpe) oder
Kanal A des Entgasereinlasses (Gradientenpumpe).

9 Verbinden Sie die Abfallleitung mit der Verschraubung (Teil des Zubehor-
kits) am Auslass der Flusszelle und das andere Ende mit einem geeigneten
Abfallbehélter fiir des Losungsmittel (siehe Abbildung 5 auf Seite 39).

Flusszelleneinlass

Flusszellenauslass

Netzschalter
Flissigkeitssammelschalen-Auslass

Abbildung 5 Anschliisse am VWD-Modul
10 Befestigen Sie die gewellte Abfallleitung (Teil des Zubehorkits) am Auslas-

sadapter der VWD-Flussigkeitsauffangschale und fithren Sie ihn in einen
geeigneten Abfallbehélter (siehe Abbildung 5 auf Seite 39).

1220 Infinity LC 39
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Installation

11 Verbinden Sie die Abfallleitung (Teil des Zubehorkits) mit dem Auslassad-
apter des Spilventils und das andere Ende mit dem Abfallbehélter.

12 Stellen Sie eine Netzwerkverbindung zwischen dem Agilent 1220 Infinity
LC und dem PC her.

Weitere Einzelheiten zur Einrichtung einer Netzwerkverbindung zum Gerét finden Sie unter
“AnschlieRen des Agilent 1220 Infinity LC an den PC” auf Seite 44 oder
“LAN-Konfiguration” auf Seite 51.

13 Vergewissern Sie sich, dass der Netzschalter vorne am Modul (siehe
Abbildung 5 auf Seite 39) ausgeschaltet bleibt. Verbinden Sie nun das Netz-
kabel mit dem Agilent 1220 Infinity LC und dem Stromnetz.

14 Priifen Sie vor dem Einschalten des Moduls, ob alle Schaumstoff-Transport-
schiitzer entfernt wurden (siehe Abbildung 2 auf Seite 37). Schalten Sie
dann mit dem Netzschalter das Modul ein.

1220 Infinity LC



Installation 3

Identifizierung der Anschliisse des 1220 Infinity LC

Agilent 1220 Infinity LC mit VWD

Abbildung 6 auf Seite 41 zeigt einen Uberblick iiber die moglichen Anschliisse
am 1220 Infinity LC Gerat mit VWD.

i

m

MAC-Adressetikett

LAN-Stecker

RS232 serielle und Remote-
Anschlisse

CAN-Port

Konfigurations-DIP-Schalter (zur
Auswabhl des Boot-Modus)

Sicherungen

Netzbuchse = =

Abbildung 6 Anschliisse des Agilent 1220 Infinity LC mit VWD

1220 Infinity LC M
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Installation

Agilent 1220 Infinity LC mit DAD

Abbildung 7 auf Seite 42 zeigt einen Uberblick iiber die moglichen Anschliisse
am 1220 Infinity LC Gerit mit DAD. Am G4294B miissen die Konfigura-
tions-DIP-Schalter auf der DAD-Hauptplatine verwendet werden, da dies in
diesem Fall der Host fiir die Datenkommunikation ist. Mit dem kurzen
CAN-Kabel wird die Verbindung fiir die Dateniibertragung zwischen dem DAD
und den anderen Modulen des 1220 hergestellt.

r

CAN-Verbindung zwischen DAD und
Geratehauptplatine

MAC-Adressetikett
LAN-Stecker

RS232 serielle und Remote-Anschliisse

CAN-Port

Konfigurations-DIP-Schalter (zur
Auswabhl des Boot-Modus)

Signalausgabe A/D-Wandler (nur
DAD-Platine)

Sicherungen

Netzbuchse

$l=
‘5:

Abbildung 7 Anschliisse des Agilent 1220 Infinity LC mit DAD
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Anschluss an das chromatographische Datensystem und
Konfigurieren des Gerits

1 Installieren Sie das Chromatographische Datensystem (CDS). Siehe dazu
die zusammen mit dem CDS gelieferten Installationsdokumente.

2 Starten Sie das CDS.

3 Geben Sie auf dem Konfigurationsbildschirm den Gerdtenamen (kann frei
gewiahlt werden) und den Geratetyp (Agilent Compact LC) ein.

4 Wihlen Sie zum Konfigurieren des Moduls Auto Configuration.
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3  Installation

AnschlieBen des Agilent 1220 Infinity LC an den PC

Der AGILENT 1220 Infinity LC wird vom Werk mit den Standard-Netzwerk-
konfigurationseinstellungen geliefert. (Konfigurations-DIP-Schalter 7 und 8
auf EIN gestellt). So konnen Sie das Gerét iber das Cross-over-Patchkabel (Teil
des Zubehorkits) rasch mit dem PC verbinden.

Werkseitige Standard-IP-Adresse:
192.168.254.11

LAN-Port

Konfigurations-DIP-Schalter

o § —
Gerat mit DAD Gerat mit VWD
Abbildung 8 Position der Konfigurations-DIP-Schalter und des LAN-Ports

Verwenden Sie beim G4294B die Konfigurations-DIP-Schalter der DAD-Erweiterungsplatine
zum Konfigurieren der LAN-Verbindung.
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1 Um das Gerit unter Verwendung dieser Standardadresse mit dem PC zu
verbinden, konfigurieren Sie die Netzwerkeinstellungen des PC wie folgt:

IP: 192.168.254.10
Subnetzmaske: 255.255.255.0
Standard-Gateway: Keine Angabe

2 Verbinden Sie mithilfe des Cross-over-Patchkabels den LAN-Port des Agi-
lent 1220 Infinity LC (Abbildung 8 auf Seite 44) und den Netzwerkan-
schluss des PCs.

Das Crossover-Kabel ist nur fiir die direkte Verbindung zwischen dem Modul und dem PC
gedacht. Wenn Sie den Agilent 1220 Infinity LC Giber einen Hub mit dem Netzwerk
verbinden méchten, wenden Sie sich an lhren Netzwerkadministrator vor Ort.

Wenn Sie das Gerit in ein Netzwerk einbinden moéchten, empfiehlt Agilent,
sich unbedingt von Threm Netzwerkadministrator vor Ort eine giiltige Netzwer-
kadresse zuteilen zu lassen. Weitere Einzelheiten zur LAN-Konfigurierung des
Agilent 1220 Infinity LC finden Sie im Abschnitt LAN-Konfiguration des
Kapitels Installation im 1220 Infinity LC Benutzerhandbuch.

Hier finden Sie Erliuterungen zu folgenden Themen:
* Konfiguration der TCP/IP-Parameter

* Konfigurationsschalter

* Verwenden einer festen IP-Adresse

* Konfigurieren einer individuellen IP-Adresse
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Geratehilfsprogramm und LabAdvisor-Software

Bei der Installation des Agilent 1220 Infinity LC wird diese Software zum Spii-
len des Systems und zur Durchfithrung der Systeminstallationspriifung ver-
wendet (siehe “Spiilen des Systems und Durchfiihren der
"Installationsprifung"” auf Seite 48).

1 Installieren Sie das Geréitehilfsprogramm oder die Lab Advisor-Software
gemifl dem Installationsverfahren auf der Software-CD.

2 Richten Sie das Gerat mit der Software ein und schlieBen Sie es an.

Wenn eine Hardwareaktualisierung (isokratische auf Gradientenpumpe, Saulenofen,
Aktualisierung automatischer Probengeber) installiert wurde, muss das Gerat mit dem
Geratehilfsprogramm bzw. Lab Advisor-Software neu konfiguriert werden. Fiihren Sie in
diesem Fall bitte die unter “Konfigurieren des Gerats nach Installation einer
Aktualisierung” auf Seite 47 beschriebenen Schritte aus, bevor Sie fortfahren.
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Konfigurieren des Gerats nach Installation einer Aktualisierung

Dieser Schritt ist nur dann erforderlich, wenn eines der folgenden Hardware-
aktualisierungskits auf dem Gerét installiert wurde.

G4297A: 1220 Infinity Ofenkit
G4298A: 1220 Infinity Aktualisierung manueller Injektor auf ALS
G4299A: 1220 Infinity Aktualisierung isokratische auf Gradientenpumpe

Verbinden Sie das Gerit mit dem Geratehilfsprogramm bzw. der Lab Advi-
sor-Software.

Konfigurieren Sie das Geréat entsprechend den vorgenommenen Hardware-
anderungen:

Software-Version B.01.04 und darunter:
Werkzeuge > Modulservicecenter (alle Module)
Software-Version B.02.01 und hoher:
Gerétesteuerung > Steuerung (alle Module) > Gerétetyp konvertieren

(Wenn Sie z. B. ein 1220 Infinity Ofenkit G4297A installiert haben, driicken
Sie Ofen hinzufiigen

3 Trennen Sie die Verbindung zur Software und starten Sie das Gerit erneut.

4 Verbinden Sie das Gerat wieder mit dem Geratehilfsprogramm bzw. der Lab

1220 Infinity LC

Advisor-Software.

Fiithren Sie nun die Installation Check durch wie unter “Spiilen des Systems
und Durchfiihren der "Installationspriifung"” auf Seite 48 beschrieben.

Wenn Sie das chromatographische Datensystem starten, verwenden Sie
Auto Configuration, um die neue Hardware im CDS zu konfigurieren.
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Spiilen des Systems und Durchfiihren der "Installationspriifung"”

Die nachstehend beschriebenen Schritte werden mithilfe des Geratehilfspro-
gramms bzw. der Lab Advisor-Software durchgefiihrt.

1 SchliefRen Sie alle Kanéle mit HPLC-Wasser an und spiilen Sie die Losungs-
mittelkanile mittels Purge Pump.

Software-Version B.01.04 und darunter:
Werkzeuge > Pumpe > Pumpe spiilen
Software-Version B.02.01 und hoher:

Service und Diagnose > Pumpe (Werkzeuge miissen aktiviert sein) > Pumpe spiil-
en

2 Spiilen Sie alle angeschlossenen Kanéle, bis sie blasenfrei sind.

3 Verwenden Sie die Funktion Instrument Control, um das System mit
HPLC-Wasser zu spiilen und um Luft aus dem System zu entfernen.

Verwenden Sie die folgenden Bedingungen:
Spilventil: geschlossen
Fluss: 2 mL/min
Zeit: 5 min/channel
Hubvolumen: 100 uL

4 Fihren Sie die Installationspriifung im Ment Service und Diagnose durch und
drucken Sie das Testergebnis aus.

5 Erstellen Sie einen Status Report und drucken Sie ihn aus.
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Durchfiihren eines "Testlaufs"

1220 Infinity LC

Starten Sie das chromatographische Datensystem

Erstellen Sie eine Testmethode mit den folgenden Parametern:
Fluss: 1 mL/min
Inj.-Volumen: 20 uL (Automatischer Probengeber)
Ofentemperatur: nicht gesteuert
VWD-Wellenléange: 254 nm
Laufzeit: 1 min

Dieser Testlauf wird mit der werkseitig installierten "Widerstandskapillare"
durchgefiihrt.

Bereiten Sie 1 ml einer Testprobe (z. B. Aceton) vor und stellen Sie sie im
Teller des automatischen Probengebers in die Probenflaschenposition 1.

Bei Geratekonfigurationen mit manuellem Injektor laden Sie 20 uL der
Testprobe in die Schleife. Fiillen Sie mindestens 3-mal soviel Fliissigkeit in
die Injektionsschleife, wie erforderlich ist. (Injizieren Sie z. B. mindestens
60 uL in eine 20 uL Probenschleife.)

Starten Sie einen einzelnen Analysenlauf.
Als Ergebnis sollte ein einzelner Peak zu sehen sein.

Drucken Sie den Bericht aus.

6 Bewahren Sie alle erstellten und gedruckten Berichte in einem Ordner auf.

Damit ist die Installation des Agilent 1220 Infinity LC abgeschlossen.
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Durchfiihren eines "Testlaufs"
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4  LAN-Konfiguration

Erste Tatigkeiten

Der Agilent 1220 Infinity LC hat eine integrierte LAN-Kommunikations-
schnittstelle.

1 Notieren Sie die MAC-Adresse (Media Access Control). Die MAC- oder Hard-
wareadresse von LAN-Schnittstellen ist eine weltweit eindeutige Kennung.
Keine andere Netzwerkkomponente besitzt dieselbe Hardwareadresse. Sie
finden die MAC-Adresse auf der Riickseite des Gerits links auf einem Eti-
kett neben dem Konfigurationsschalter.

Bestellnummer der Detektor-

G4280-61000 Hauptplatine Versionscode,
2B ZZ 747 - Hersteller, Jahr und Woche
MAC 0030D31210A0 MAC-Adresse

Made in Germany Hergestellt in

Abbildung 9 MAC-Etikett
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2 SchlieRen Sie die LAN-Schnittstelle des Geréts

uber ein Cross-over-Netzwerkkabel (Punkt-zu-Punkt) an der Netzwerk-
karte des Computers oder

uber ein Standard-LAN-Kabel an einen Hub oder einen Schalter an.

 — —
\j‘:=
e L ¢ |
MAC-Etikett S a9 o D
5 e -
F ..En n
Pu ]
@ wa [
w@ =) ==
LAN-Port LJJJE"U 5 “"
gl . u
-l -1
0
3 @ r (1) ss
L S
<]a <] cla =
&l =
(1) — {—
Gerat mit DAD Gerat mit VWD

Abbildung 10 Position der LAN-Schnittstelle und des MAC-Etiketts

1220 Infinity LC
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LAN-Konfiguration

Konfiguration der TCP/IP-Parameter

54

Damit die LAN-Schnittstelle ordnungsgeméf in einer Netzwerkumgebung
funktioniert, muss die LAN-Schnittstelle mit giiltigen TCP/IP-Netzwerkpara-
metern konfiguriert sein. Diese Parameter sind:

+ IP-Adresse
* Subnetzmaske
* Standard-Gateway:

Zur Konfiguration der TCP/IP-Parameter stehen folgenden Methoden zur Ver-
figung:

* Automatische Anforderung der Parameter von einem netzwerkbasierten
BOOTP-Server (unter Verwendung des so genannten Bootstrap-Protokolls)

» Automatische Anforderung der Parameter von einem netzwerkbasierten
DHCP-Server (unter Verwendung des sogenannten Dynamic-Host-Configu-
ration-Protokolls). Dieser Modus erfordert ein integriertes LAN-Modul oder
eine G1369C-LAN-Schnittstellenkarte, siehe “Einrichtung (DHCP)” auf
Seite 62

* Manuelle Einstellung der Parameter tiber Telnet

Die LAN-Schnittstelle unterscheidet zwischen mehreren Initialisierungsmodi.
Der Initialisierungsmodus (Init-Modus) legt fest, wie die aktiven TCP/IP-Para-
meter nach dem Einschalten ermittelt werden. Die Parameter konnen aus
einem Bootp-Zyklus oder einem Permanentspeicher abgerufen oder mit vorge-
gebenen Standardwerten initialisiert werden. Der Initialisierungsmodus wird
uber den Konfigurationsschalter ausgewéahlt (siehe Tabelle 11 auf Seite 56).
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Konfigurationsschalter

1220 Infinity LC

Der Konfigurationsschalter befindet sich links auf der Riickseite des Gerits.

Der Agilent 1220 Infinity LC wird mit den Schaltern 7 und 8 auf Position ON
geliefert. Das bedeutet, dass das Gerit fiir eine feste IP-Adresse eingestellt ist:
192.168.254.11

Zur LAN-Konfigurierung miissen die Schalter SW1 und SW2 auf OFF gestellt werden.

Tabelle 10 Werkseinstellungen

Initialisierungsmodus Standardparameter verwenden, Schalter 7 und 8 auf Position ON.
(Init-Modus)
Verbindungskonfiguration Ubertragungsgeschwindigkeit und Duplexmodus werden mit

automatischer Aushandlung ermittelt.

Im Fall des G4294B miissen die Konfigurationsschalten auf der Hauptplatine des DAD zum
Konfigurieren des LAN-Zugangs fiir das Gerat verwendet werden. Die Schalter auf der
Hauptplatine des 1220 Infinity LC missen alle auf Aus gestellt sein.
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Auswahl des Initialisierungsmodus

Folgende Initialisierungsmodi (Init-Modi) konnen ausgewahlt werden:

Tabelle 11 Schalter des Initialisierungsmodus

SW6 SW7 SW8 Init-Modus

AUS AUS AUS Bootp

AUS AUS EIN Bootp und Speichern

AUS  EIN AUS  Gespeicherte Parameter verwenden
AUS EIN EIN Standardparameter verwenden

EIN AUS  AUS  pHcp!

1 Erfordert Firmware-Version B.06.40 oder héher. Module ohne integriertes LAN, siehe G1369C LAN-Schnittstellenkarte

Bootp

Bei Auswahl des Initialisierungsmodus Bootp 14dt das Modul die Parameter
von einem Bootp-Server herunter. Die abgerufenen Parameter sind sofort aktiv.
Sie werden nicht im Permanentspeicher des Moduls gespeichert. Daher sind
die Parameter nach einem Aus- und Einschalten des Moduls nicht mehr vor-

handen.

Bootp-Server

Abbildung 11 Bootp (Prinzip)
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Bootp & Store

Bei Auswahl von Bootp & Store werden die vom Bootp-Server abgerufenen Para-
meter sofort aktiv. Aulerdem werden sie im Permanentspeicher des Moduls
gespeichert. Dies bedeutet, dass sie nach einem Aus- und Einschalten weiter-
hin vorhanden sind. Dadurch wird auf dem Modul eine Art einmalige
Bootp-Konfiguration erméoglicht.

Beispiel: Der Benutzer mochte nicht, dass ein Bootp-Server stindig in seinem
Netzwerk aktiv ist. Er kann aber vielleicht nur die Bootp-Konfigurations-
methode nutzen. In diesem Fall startet er den Bootp-Server voriibergehend und
schaltet das Modul im Initialisierungsmodus Bootp & Store ein. Nach dem
Abschluss des Bootp-Zyklus beendet der Benutzer den Bootp-Server und schal-
tet das Modul aus. Anschlief3end wihlt er den Initialisierungsmodus Gespei-
cherte Parameter verwenden und schaltet das Modul wieder ein. Von diesem
Zeitpunkt an kann er die TCP/IP-Verbindung zum Modul mit den Parametern
herstellen, die er in diesem einzelnen Bootp -Zyklus abgerufen hat.

Bootp-Server Aktiver Parameter

Permanenter
Arbeitsspeicher

Gespeicherter
Parameter

Abbildung 12 Bootp (Bootp und Speichern, Prinzip)

Verwenden Sie den Initialisierungsmodus ,,Bootp & Store” nur bei Bedarf, da die
Speicherung im Permanentspeicher einige Zeit in Anspruch nimmt. Achten Sie daher
darauf, den Initialisierungsmodus Bootp zu verwenden, wenn das Modul nach jedem
Einschalten die Parameter von einem Bootp-Server abrufen soll!
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Using Stored

Bei Auswahl des Initialisierungsmodus Using Stored werden die Parameter aus
dem Permanentspeicher des Moduls iibernommen. Bei der Herstellung der
TCP/IP-Verbindung werden diese Parameter verwendet. Die Parameter wur-
den zuvor mittels einer der beschriebenen Methoden konfiguriert.

Permanenter
Arbeitsspeicher

Gespeicherter

| Aktiver Parameter

Parameter

Abbildung 13 Using Stored (Gespeicherte Parameter verwenden, Prinzip)

Using Default

Wenn Using Default ausgewéhlt ist, werden stattdessen die Werkseinstellungen
verwendet. Diese Parameter ermoglichen eine TCP/IP-Verbindung zur
LAN-Schnittstelle, ohne dass weitere Einstellungen vorgenommen werden
miissen (siehe Tabelle 12 auf Seite 58).

Standard- Aktiver
parameter Parameter

Abbildung 14 Using Default (Standardparameter verwenden, Prinzip)

Bei Verwendung der Standardadresse im LAN kénnen Netzwerkprobleme auftreten. Geben
Sie in diesem Fall unverziiglich eine giiltige Adresse ein.

Tabelle 12 Verwendung der Standardparameter

IP-Adresse: 192.168.254.11
Subnetzmaske: 255.255.255.0
Standard-Gateway: nicht angegeben
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Da es sich bei der Standard-IP-Adresse um eine sogenannte lokale Adresse
handelt, erfolgt keine Weiterleitung durch die Netzwerkgerate. Daher miissen
sich der Computer und das Modul im selben Subnetz befinden.

Der Benutzer kann mit der Standard-IP-Adresse eine Telnet-Sitzung starten
und die im Permanentspeicher des Moduls gespeicherten Parameter &ndern.
AnschlieSend muss die Sitzung geschlossen werden. Wahlen Sie dann den Ini-
tialisierungsmodus Gespeicherte Parameter verwenden, schalten Sie das
Gerat wieder ein und stellen Sie die TCP/IP-Verbindung mit den neuen Para-
metern her.

Wenn das Modul getrennt vom LAN tber ein Cross-Over-Kabel oder einen
lokalen Hub direkt an den Computer angeschlossen ist, kann der Benutzer die
TCP/IP-Verbindung mit den Standardparametern herstellen.

Im Modus Using Default werden die im Speicher des Moduls gespeicherten Parameter
nicht automatisch geldscht. Sofern der Benutzer keine abweichenden Einstellungen
vorgenommen hat, sind sie nach einem Wechsel in den Modus Gespeicherte Parameter
verwenden weiterhin verflighar.
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Dynamic Host Configuration Protocol (DHCP)

60

Allgemeine Informationen (DHCP)

Das Dynamic Host Configuration Protocol (DHCP) ist ein Protokoll zur Selbst-
konfigurierung, das in IP-Netzwerken verwendet wird. Die DHCP-Funktion ist
auf allen Agilent HPLC-Modulen mit integrierter LAN-Schnittstelle und
"B"-Firmware (B.06.40 oder hoher) verfligbar.

* G1314D/E/F VWD

* G1315C/D DAD

* G1365C/D MWD

* G4212A/B DAD

* Bindre Pumpe G4220A/B

* LAN-Schnittstellenkarte G1369C

* 1120/1220 LC System

Bei Auswahl des Initialisierungsmodus "DHCP" 14dt die Karte die Parameter

von einem DHCP-Server herunter. Die abgerufenen Parameter sind sofort
aktiv. Sie werden nicht im Permanentspeicher der Karte gespeichert.

Die Karte fordert nicht nur die Netzwerkparameter an, sondern sendet auch
ihren Hostnamen an den DHCP-Server. Der Hostname entspricht der
MAC-Adresse der Karte, z. B. 0030d3177321. Der DHCP-Server haftet fiir die
Weiterleitung der Informationen zu Hostname/Adresse an den Domainna-
mensserver. Die Karte bietet keine Services zur Hostnamenlosung (z. B. Net-
BIOS).

DHCP-Server Aktiver
Parameter

Y

Abbildung 15 DHCP (Prinzip)
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1 Eskann einige Zeit dauern, bis der DHCP-Server den DNS-Server mit den
Hostname-Informationen aktualisiert hat.

2 Esist ggf. erforderlich, den Hostnamen mit dem DNS-Suffix vollstandig zu qualifizieren,
z.B. 0030d3177321.country.company.com.

3 Der DHCP-Server kann den von der Karte vorgeschlagenen Hostnamen ggf. abweisen
und einen Namen gemal den ortlichen Namenshestimmungen zuweisen.
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Einrichtung (DHCP)

Erforderliche Die Module im Gerateturm miissen mindestens die Firmware ab Set A.06.34 aufweisen und die
Software oben aufgefiihrten Module B.06.40 oder hoher (es muss sich um dieselbe Firmware-Version
handeln).

1 Notieren Sie die MAC-Adresse der LAN-Schnittstelle (auf der G1369C
LAN-Schnittstellenkarte oder der Hauptplatine). Diese MAC-Adresse befin-
det sich auf einem Etikett auf der Karte oder auf der Riickseite der Haupt-
platine, z. B.0030d3177321.

Auf dem Instant Pilot kann die MAC-Adresse unter Details im Abschnitt
LAN gefunden werden.

System Info [ -

Property Value &
Controller : DE12345678 (G4208A ]

| Rz

DAD : DE64260019 (G1315D)

Main Revision B.06.41 [0002]

Resident Revison B.06.40 [0007] Print

On-time 3d 01:33h

Installed Options Dhep

LAN TCP/IP Mode DHCP

LAN TCP/IP Address 130.168.132.219
LAN MAC Address 0030D314F89E

Board ID TYPE=G1315-66565, SER=MACG, REV=AC, MFG=
Lamp 2140-0320 : 348728
Cell no info

3 Exit

[Information on each module. [®] 10:08

I I I I

Abbildung 16 LAN-Einstellung auf dem Instant Pilot
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2 Stellen Sie den Konfigurationsschalter auf der LAN-Schnittstellenkarte
G1369C oder auf der Hauptplatine der oben genannten Module auf DHCP.

Tabelle 13 LAN-Schnittstellenkarte G1369C (Konfigurationsschalter auf der Karte)

SW4 SW5H SW6 Sw7 SW38 Initialisierungsmodus
EIN AUS AUS AUS AUS DHCP

Tabelle 14 LC-Module einschlieRlich 1120/1220 (Konfigurationsschalter hinten am Gerét)

SW6 SW7 SW38 Initialisierungsmodus
EIN AUS AUS DHCP

3 Schalten Sie das Modul ein, auf dem sich die LAN-Schnittstelle befindet.

4 Konfigurieren Sie Ihre Steuersoftware (z. B. Agilent ChemStation, LabAdvi-
sor, Firmware Update Tool) und verwenden Sie die MAC-Adresse als Host-
namen, z. B. 0030d3177321.

Das LC-System sollte in der Steuersoftware angezeigt werden (siehe Hin-
weis in Abschnitt “Allgemeine Informationen (DHCP)” auf Seite 60).
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Auswabhl der Verbindungskonfiguration

Die LAN-Schnittstelle unterstiitzt den Betrieb bei 10 oder 100 Mb/s im Voll-
oder Halbduplexmodus. In den meisten Fallen wird der Vollduplexmodus
unterstiitzt, wenn das Netzwerkgerit, das die Verbindung herstellt (z. B. ein
Netzwerk-Switch oder ein Hub), die in IEEE 802.3u definierten Spezifikati-
onen fiir die automatische Aushandlung unterstiitzt.

Wird eine Verbindung zu Netzwerkgeriten hergestellt, die die automatische
Aushandlung nicht unterstiitzen, konfiguriert sich die LAN-Schnittstelle
selbststindig fiir den Betrieb im 10- oder 100-Mb/s-Halbduplex-Modus.

Wird die LAN-Schnittstelle z. B. an einen 10-Mb/s-Hub angeschlossen, der die
automatische Aushandlung nicht unterstiitzt, wird die LAN-Schnittstelle auto-
matisch fiir den Betrieb im 10-Mb/s-Halbduplex-Modus konfiguriert.

Wenn das Modul iiber die automatische Aushandlung keine Verbindung mit
dem Netzwerk herstellen kann, kdnnen Sie die Verbindung manuell mit Hilfe
der Konfigurationsschalter am Modul einrichten.

Tabelle 15 Schalter fiir die Verbindungskonfiguration

SW3 SW4 SW5 Verbindungskonfiguration

AUS - - Ubertragungsrate und Duplexmodus werden
per automatischer Aushandlung ermittelt.

EIN AUS  AUS  manuell eingestellt auf 10 Mb/s, Halbduplex

EIN AUS EIN manuell eingestellt auf 10 Mb/s, Vollduplex
EIN EIN AUS  manuell eingestellt auf 100 Mb/s, Halbduplex
EIN EIN EIN manuell eingestellt auf 100 Mb/s, Vollduplex
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Automatische Konfiguration mit BootP

Die in diesem Kapitel genannten Beispiele funktionieren in [hrer Umgebung nur, wenn Sie
eigene IP-, Subnetzmasken- und Gateway-Adressen verwenden.

Stellen Sie sicher, dass der Schalter fiir die Detektorkonfiguration richtig eingestellt ist. Als
Einstellung sollte entweder BootP oder BootP & Store gewahlt werden (siehe Tabelle 11
auf Seite 56).

Stellen Sie sicher, dass der mit dem Netzwerk verbundene Detektor ausgeschaltet ist.

Falls das Agilent-BootP-Dienstprogramm noch nicht auf lhrem Computer installiert ist,
installieren Sie es. Sie finden es auf der DVD von Agilent ChemStation im Ordner BootP.

Uber den Agilent BootP-Dienst

1220 Infinity LC

Der Agilent BootP-Service dient der Zuordnung einer IP-Adresse an die
LAN-Schnittstelle.

Die Agilent BootP-Service-Software befindet sich auf der ChemStation-DVD.
Der Agilent BootP-Service wird fiir die zentrale Verwaltung der IP-Adressen
fiir Agilent Gerite in einem LAN auf einem Server oder PC in diesem LAN
installiert. Der BootP-Service ist nur fiir das TCP/IP-Netzwerkprotokoll geeig-
net und kann keine DHCP-Serverfunktion tibernehmen.
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Wie der BootP-Dienst funktioniert

Wenn ein Gerit eingeschaltet wird, sendet eine LAN-Schnittstelle eine
Anfrage, um eine IP-Adresse oder einen Host-Namen zu erhalten, und liefert
ihre Hardware-MAC-Adresse als Kennung. Der Agilent BootP-Service beant-
wortet diese Anfrage und vergibt eine vorher festgelegte IP-Adresse und einen
der Hardware-MAC-Adresse zugeordneten Host-Namen an das Gerit.

Das Gerat empfangt seine IP-Adresse und seinen Host-Namen. Die IP-Adresse
bleibt ihm zugeordnet, bis es abgeschaltet wird. Da das Gerat beim Abschalten
seine IP-Adresse verliert, muss der Agilent BootP-Service bei jedem Einschal-
ten eines Gerits in Aktion treten. Liuft Agilent BootP-Service im Hintergrund,
erhilt das Geréat seine IP-Adresse automatisch beim Einschalten.

Die Agilent LAN-Schnittstelle lisst sich so einstellen, dass sie die IP-Adresse
speichert und nicht verliert, wenn sie aus- und wieder eingeschaltet wird.

Situation: Es kann keine LAN-Kommunikation hergestellt werden

Wenn keine LAN-Kommunikation mit dem BootP-Dienstprogramm hergestellt
werden kann, tiberpriifen Sie auf Ihrem Computer das Folgende:

+ Ist das BootP-Dienstprogramm gestartet? Das Dienstprogramm wird wah-
rend der Installation von BootP nicht automatisch gestartet.

* Blockiert die Firewall das BootP-Dienstprogramm? Fiigen Sie das
BootP-Dienstprogramm als Ausnahme hinzu.

* Verwendet die LAN-Schnittstelle den BootP-Modus anstatt "Gespeicherte
Parameter verwenden" oder "Standardparameter verwenden"?
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Installation des BootP-Dienstprogramms

Fiir das Installieren und Konfigurieren von Agilent BootP Service bendétigen
Sie die IP-Adressen des Computers und der Geréte.

1 Melden Sie sich als Administrator oder Benutzer mit Administratorrechten
an.

2 SchlieRen Sie alle Windows-Programme.

3 Legen Sie die Agilent ChemStation-DVD in das Laufwerk. Wenn das Pro-
gramm automatisch startet, klicken Sie auf Cancel, um den Programmaufruf
zu stoppen.

4 Offnen Sie den Windows Explorer.

5 Offnen Sie das BootP-Verzeichnis der Agilent ChemStation-DVD und dop-
pelklicken Sie auf BootPPackage.msi.

6 Falls notig, klicken Sie das Agilent BootP Service...-Symbol in der Taskleiste
an.

7 Das Welcome-Dialogfeld des Agilent BootP Service Setup Wizard wird aufgeru-
fen. Klicken Sie auf Next.

8 Die End-User License Agreement wird angezeigt. Lesen Sie die Bestimmungen,
erkliaren Sie sich damit einverstanden und klicken Sie auf Next.

9 Es erscheint die Auswahl des Zielordners (Destination Folder). Installieren
Sie BootP im vorgegebenen Ordner oder klicken Sie auf Browse, um einen
anderen Speicherort auszuwéahlen. Klicken Sie auf Next.

Der vorgegebene Installationsordner ist:
C:\Programme\Agilent\BootPService\

10 Klicken Sie auf Install, um mit der Installation zu beginnen.
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11 Nach dem Laden der Dateien erscheint das BootP Settings-Dialogfeld.

BootP Settings ...

BootP Tab File:

Create Tab File Edit BootP Addresses...

Logging

I Do you want ta log bootP iequests?
BootP Log File:

Default Settings

Subnet mask: o. o .0 .0

Gateway: L £ | 1

ak. | Cancel Help
Abbildung 17 BootP Settings-Dialogfeld

12 Im Teil Default Settings des Bildschirms kénnen Sie die Subnetzmaske und
das Gateway eingeben, falls bekannt.

Sie konnen Standards verwenden:
* Die Standard-Subnetzmaske ist 255.255.255.0
* Das Standard-Gateway ist 192.168.254.11

13 Klicken Sie im BootP Settings-Dialogfeld auf OK. Im Agilent BootP Service
Setup-Dialogfeld wird die Fertigstellung angezeigt.

14 Klicken Sie auf Finish, um das Agilent BootP Service Setup-Dialogfeld zu verlas-
sen.

15 Entfernen Sie die DVD aus dem Laufwerk.
Damit ist die Installation beendet.

16 Starten Sie den BootP-Service in den Windows®-Services: Klicken Sie auf
dem Windows®-Desktop mit der rechten Maustaste auf das Icon Computer,
wahlen Sie Verwalten > Dienste und Anwendungen > Dienste. Wahlen Sie Agilent
BootP-Dienst und klicken Sie auf Start.
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Zwei Methoden zur Feststellung der MAC-Adresse

Protokollmitschnitt in BootP zur Ermittlung der MAC-Adresse verwenden
Wenn Sie die MAC-Adresse feststellen wollen, aktivieren Sie das Kontrollkist-
chen Do you want to log BootP requests?.

1 Offnen Sie BootP Settings {iber Start > Alle Programme > Agilent BootP Service
> EditBootPSettings.

2 In BootP Settings... aktivieren Sie Do you want to log BootP requests?, um die
Protokollierung zu aktivieren.

Logging

¥ Do you want to log bootP requests?
BoaotP Log File:

Abbildung 18 BootP-Protokollierung aktivieren

Die Logdatei befindet sich in

C:\Dokumente und Einstellungen\Alle Benutzer\Anwendungsdaten\Agilent\BootP\
LogFile

Sie enthalt fiir jedes Gerit, das Konfigurationsinformationen von BootP
anfordert, einen Eintrag mit der MAC-Adresse.

3 Klicken Sie auf OK, wenn Sie die Werte speichern wollen, oder auf Cancel,
um sie zu l6schen. Der Vorgang ist beendet.

4 Anderungen der BootP-Einstellungen (d. h. EditBootPSettings) werden erst
mit dem darauffolgenden Beenden oder Starten des BootP-Services wirk-
sam. Siehe “Stoppen des Agilent BootP-Dienstes” auf Seite 74 oder
“Neustart des Agilent BootP-Dienstes” auf Seite 75.

5 Nach dem Konfigurieren der Geréte miissen Sie das Kontrollkdstchen Do you
want to log BootP requests? wieder deaktivieren; andernfalls belegt die Proto-
kolldatei sehr schnell viel Speicherplatz.
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Feststellung der MAC-Adresse direkt vom Etikett der
LAN-Schnittstellenkarte

1 Schalten Sie das Gerét aus.
2 Lesen Sie die MAC-Adresse vom Etikett ab und notieren Sie diese.

Die MAC-Adresse ist auf ein Etikett auf der Rickseite des Moduls aufge-
druckt. Es handelt sich um die Nummer unter dem Strichcode nach dem
Doppelpunkt (). Sie beginnt normalerweise mit den Buchstaben AD, siehe
Abbildung 9 auf Seite 52 und Abbildung 10 auf Seite 53.

3 Schalten Sie das Gerét an.
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Zuweisung von IP-Adressen unter Verwendung des Agilent
BootP-Dienstes

1220 Infinity LC

Der Agilent BootP-Dienst weist die MAC-Adresse des Gerits einer IP-Adresse
ZU.

MAC-Adresse iiber den BootP-Service ermitteln

1 Schalten Sie das Gerit aus und wieder ein.

2 Offnen Sie nach Fertigstellung des Geriteselbsttests die Logdatei des
BootP-Services mit Notepad.

* Der vorgegebene Ort fiir die Logdatei ist C:\Dokumente und Einstellungen\
Alle Benutzer\Anwendungsdaten\Agilent\BootP\LogFile.

* Die Logdatei wird nicht aktualisiert, solange sie gedffnet ist.

Thr Inhalt sieht ungefahr so aus:

02/25/10 15:30:49 PM

Status: BootP-Anforderung in duBerster Schicht empfangen

Status: BootP-Anforderung von folgender Hardware-Adresse empfangen: 0010835675AC
Fehler: Hardware-Adresse nicht gefunden in BootPTAB: 0010835675AC

Status: Verarbeitung der BootP-Anforderung in duBBerster Schicht abgeschlossen

3 Notieren Sie die Hardware (MAC)-Adresse (z. B. 0010835675AC).
4 Die Fehlermeldung bedeutet, dass der MAC-Adresse keine IP-Adresse zuge-

wiesen wurde und die Tab-Datei keinen entsprechenden Eintrag aufweist.
Die MAC-Adresse ist in der Tab-Datei gespeichert, sobald eine IP-Adresse
zugewiesen wurde.

5 Schlief3en Sie die Logdatei, bevor Sie ein anderes Gerat einschalten.

6 Deaktivieren Sie nach dem Konfigurieren der Gerate das Kontrollkidstchen

Do you want to log BootP requests?, da sonst die Logdatei zu viel Speicherplatz
belegt.
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Hinzufiigen aller Geridte zum Netzwerk unter Verwendung von BootP

1

Gehen Sie auf Start > Alle Programme > Agilent BootP Service und wéhlen Sie
Edit BootP Settings aus. Das BootP Settings-Dialogfeld wird aufgerufen.

Deaktivieren Sie das Kontrollkdstchen Do you want to log BootP requests?,
sobald alle Gerite hinzugefiigt wurden.

Nach dem Konfigurieren der Geréite muss das Kontrollkidstchen Do you want
to log BootP requests? wieder deaktiviert werden, da sonst die Logdatei sehr
schnell viel Speicherplatz belegt.

Klicken Sie auf Edit BootP Addresses... Das Edit BootP Addresses-Dialogfeld wird
aufgerufen.

Klicken Sie auf Add.... Das Add BootP Entry-Dialogfeld wird aufgerufen.
[addBootpEntry x|

Mac Address I

Host Name I

IP Address |

Comment |

Subnet Mask [ 255 255 . 2% . 0

Gateway |

’TI Cancel | Help |

Abbildung 19 BootP-Protokollierung aktivieren

Machen Sie fiir das Gerit folgende Eingaben:
* MAC-Adresse
* Hostname, geben Sie einen Hostnamen IThrer Wahl ein.
Der Hostname muss mit alfabetischen Zeichen beginnen (z. B. LC1260)
+ IP-Adresse

* Kommentar (optional)

1220 Infinity LC



1220 Infinity LC

LAN-Konfiguration

* Subnetzmaske

* Gatewayadresse (optional)

1

Die eingegebene Konfigurationsinformation wird in der Registerkarte Datei

gespeichert.
6 Klicken Sie auf OK.

7 Verlassen Sie das Edit BootP Addresses-Dialogfeld, indem Sie auf Close kli-
cken.

8 Verlassen Sie das BootP Settings-Dialogfeld, indem Sie auf 0K klicken.

9 Anderungen der BootP Einstellungen (d. h. EditBootPSettings) werden erst

mit dem darauffolgenden Beenden oder Starten von BootP Service wirk-
sam. Siehe “Stoppen des Agilent BootP-Dienstes” auf Seite 74 oder
“Neustart des Agilent BootP-Dienstes” auf Seite 75.

10 Schalten Sie das Gerit aus und wieder ein.
Oder

Wenn Sie die IP-Adresse geindert haben, miissen Sie das Gerit aus- und
wieder einschalten, damit die Anderungen wirksam werden.

11 Nutzen Sie das PING-Dienstprogramm zur ["Jberprﬁfung der Konnektivitat
Offnen Sie dazu ein Kommandofenster und geben Sie beispielsweise ein:

Ping 192.168.254.11.
Die Tab-Datei befindet sich in
C:\Documents and Settings\All Users\Application Data\Agilent\BootP\TabFile
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Anderung der IP-Adresse eines Gerits unter Verwendung des
Agilent BootP-Dienstes

Der Agilent BootP-Service startet automatisch beim Neustart Ihres PC. Um
Agilent BootP Service-Einstellungen zu dndern, miissen Sie den Dienst been-
den, die Anderungen durchfiithren und den Dienst wieder starten.

Stoppen des Agilent BootP-Dienstes

1 Gehen Sie in der Windows-Systemsteuerung auf Verwaltung > Dienste. Das
Dialogfeld Services wird aufgerufen.
iz

Fle  dction  Yew Hep
| =B DERE > » = 0™

Rl - e
Select e b view s descrpbion,  Neme 00| escrighion | Stk -
i Agient Bootp Servios:
By Spphcation Laye G Providess...
Pravides s

S Applcation Mansge.

By ASP.NET Stste Serv... Provides s...
SyAutomatic Updates  Enablesth..,  Sarted
Sy Background Intely...  Usesidie .

2 ook Ersbiss L.

By COM+ Event System  Supports 5. Started

By COM4- Systen Ak, Marages ..,
bcawe- Broweser Mardsns s, Sarted
by Cryphographe: Serd. . Providesth.. Savted
i DePirahch Sarted
By CHCP Chent Managesn... Sated
bw-:-meclnt Tea. Mark e b Sarted

g Destriboted Trancac ... Cooednate... -

B B o T o o O o

Extended 4 Standard [

Abbildung 20 Windows Dienste-Dialogfeld

2 Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf Agilent BootP Service.
3 Wibhlen Sie Stop.

4 Schlief3en Sie die Services and Administrative Tools-Dialogfelder.

Bearbeiten der IP-Adresse und weitere Parameter in EditBootSettings

1 Gehen Sie auf Start > Alle Programme > Agilent BootP Service und wihlen Sie
Edit BootP Settings aus. Das Dialogfeld BootP Settings wird aufgerufen.

2 Beim erstmaligen Offnen des BootP Settings-Dialogfelds werden die Standar-
deinstellungen der Installation angezeigt.
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3 Klicken Sie auf Edit BootP Addresses..., um die Tab-Datei zu bearbeiten.

X
Hasdwane Address | Host Name [ 1P Address | Comment [ Subret Mask__ | Gistewsay
OOBO0OTT1598  Agiere C1 1011100 Aglert LCT right . 2552652550  0.0.0.0
D0S000227ee AglerilC2 o Aglert LCZ leit 255 255 15610 oo
4| i

Modly . | Dekte | Do | [

Abbildung 21 Edit BootP Adresses-Dialogfeld

4 Klicken Sie im Edit BootP Addresses...-Dialogfeld auf Add..., um einen neuen
Eintrag zu erstellen, oder wahlen Sie eine Zeile aus der Liste aus und kli-
cken Sie auf Modify... oder Delete, um z. B. die IP-Adresse, die Anmerkung
oder die Subnetzmaske in der Tab-Datei zu dndern.

Wenn Sie die IP-Adresse dndern, miissen Sie das Gerat aus- und wieder ein-
schalten, damit die Anderungen wirksam werden.

b Verlassen Sie das Edit BootP Addresses...-Dialogfeld, indem Sie auf Close kli-
cken.

6 Verlassen Sie das BootP Settings-Dialogfeld, indem Sie auf OK klicken.

Neustart des Agilent BootP-Dienstes
1 Gehen Sie in der Windows-Systemsteuerung auf Verwaltung > Dienste. Das
Dialogfeld Services wird aufgerufen, siehe Abbildung 20 auf Seite 74.

2 Kilicken Sie mit der rechten Maustaste auf Agilent BootP Service und klicken
Sie auf Start.

3 SchlieRRen Sie die Services and Administrative Tools-Dialogfelder.
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Permanente Speicherung der Einstellungen mit BootP

76

Befolgen Sie die folgenden Anweisungen, um die Modulparameter mithilfe von
Bootp zu dndern.

1 Schalten Sie das Modul aus.

2 Andern Sie die Einstellungen des Konfigurationsschalters des Moduls auf
den Modus ,Bootp & Store“ (Bootp und Speichern), siehe Tabelle 11 auf
Seite 56.

3 Starten Sie den Agilent Bootp Service.

4 Verwenden Sie die vorhandene Konfiguration gegebenenfalls, um die
Modulparameter anzupassen.

5 Klicken Sie auf 0K, um den Bootp-Manager zu schlieRen.

6 Schalten Sie nun das Modul ein und 6ffnen Sie das Bootp-Server-Fenster.
Nach einiger Zeit zeigt der Agilent Bootp Service die Anforderung von der
LAN-Schnittstelle an. Die Parameter werden nun dauerhaft im Permanent-
speicher des Moduls gespeichert.

7 SchlieRRen Sie den Agilent Bootp Service und schalten Sie das Modul aus.

8 Andern Sie die Einstellungen des Konfigurationsschalters des Moduls auf
den Modus ,,Using Stored“ (Gespeicherte Parameter verwenden), siehe
Tabelle 11 auf Seite 56.

9 Schalten Sie das Modul aus und wieder ein. Nun ist ein Zugriff auf das
Modul iiber LAN ohne den Agilent Bootp-Dienst moglich.
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Manuelle Konfiguration

Bei der manuellen Konfiguration werden nur die Parameter im Permanent-
speicher des Moduls gedndert. Sie wirkt sich nicht auf die aktiven Parameter
aus. Daher kann zu jedem Zeitpunkt eine manuelle Konfiguration vorgenom-
men werden. Damit die gespeicherten Parameter aktiv werden, muss das
Gerat aus- und wieder eingeschaltet werden, vorausgesetzt, die Schalter fiir
die Auswahl des Initialisierungsmodus lassen dies zu.

Permanenter
Arbeitsspeicher

Gespeicherte
Parameter

Steuerung

Modul

Abbildung 22 Manuelle Konfiguration (Prinzip)
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Mit Telnet

Wenn eine TCP/IP-Verbindung zum Modul méglich ist (die TCP/IP-Parameter
wurden mit einer beliebigen Methode eingestellt), konnen die Parameter in
einer Telnet-Sitzung verdndert werden.

1

Offnen Sie die (DOS-)Eingabeaufforderung, indem Sie in Windows auf
Lotart klicken und ,, Ausfiihren...” wihlen. Geben Sie ,cmd“ ein und klicken
Sie auf ,OK*.

Geben Sie einen der folgenden Befehle an der (DOS-)Eingabeaufforderung
ein:

c:\>telnet <IP address> oder

c:\>telnet <host name>

] C:AWINDDWS \system32\cmd. exe

C:n>telnet 134.48.27.95

Abbildung 23 Telnet — Start einer Sitzung

<IP-Adresse> steht fiir die Adresse, die in einem Bootp-Zyklus oder in einer
Konfigurationssitzung mit dem Handsteuermodul zugewiesen wurde, bzw.
fiir die Standard-IP-Adresse (siehe “Konfigurationsschalter” auf Seite 55).

Bei erfolgreicher Herstellung der Verbindung gibt das Modul folgende Ant-
wort zuriick:

F] C:AWINDDWSAsystem32\cmd. exe - telnet 1344027 95
Agilent Technologies G1315C PPOOBOAAZ4

Abbildung 24 Es wurde eine Verbindung zum Modul hergestellt
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3 Geben Sie
? ein und driicken Sie die Eingabetaste. Die verfligbaren Befehle werden
angezeigt.

E C:-AWINDDWS\system32hcmd.exe - telnet 134.40.27_95
Agilent Technologies G1315C PPAAAAAAZ4
»?

command syntax description

dizplay help info

diszplay current LAM settings
set IP Address

set Subnet Mazk

set Default Gateway

exit shell

Abbildung 25 Telnet-Befehle

Tabelle 16 Telnet-Befehle

Wert Beschreibung

? Anzeige der Syntax und Beschreibungen der Befehle
/ Anzeige der aktuellen LAN-Einstellungen

ip <XXXX> Einstellen einer neuen IP-Adresse

SM <XX.X.X> Einstellen einer neuen Subnetzmaske

gw <x.X.X.x> Einstellen eines neuen Standard-Gateway

exit Beenden der Shell und Speichern von Anderungen

4 Befolgen Sie folgende Syntax zur Anderung eines Parameters:

Parameterwert, zum Beispiel:
ip 134.40.27.230

Driicken Sie dann die Eingabetaste. ,Parameter” bezieht sich auf den Konfi-
gurationsparameter, den Sie definieren moéchten, und ,Wert“ bezieht sich
auf die Definitionen, die Sie diesem Parameter zuweisen. Nach jedem Para-
metereintrag erfolgt ein Zeilenumbruch.
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5 Sie konnen die aktuellen Einstellungen auflisten, indem Sie ,/“ eingeben
und anschlief3end die Eingabetaste driicken.

B P WS EYWT R A ]  |"formationen zur LAN-Schnittstelle
MAC-Adresse, Initialisierungsmodus

>

LAM Status Page Der Initialisierungsmodus ist , Standard verwenden”
aktive TCP/IP-Einstellungen

HACTAddnessT 1 @ 0039DINANEIE TCP/IP-Status (hier: Bereit)

Init HMode : Using Stored Verbindung zum Computer mit der

Steuerungssoftware (z. B. Agilent ChemStation), hier

— active — nicht verbunden
IP Address 134.48_27.95

Subnet Maszk 255 .255.248.0

Def. Gateway 134.48.24_1

TCP-IF Properties

Controllers no connections

Abbildung 26 Telnet — Aktuelle Einstellungen im Modus
.Standard verwenden”

6 Andern Sie die IP-Adresse (in diesem Beispiel 134.40.27.99) und listen Sie
mit ,/“ die aktuellen Einstellungen auf.

AWINDDWShvsystem32hemd exe - telnet 13440 27 95

Sip 134.49.27.99 Anderung der IP-Einstellung auf
>

Der Initialisierungsmodus ist , Standard verwenden”
LAN Status Page aktive TCP/IP-Einstellungen

gespeicherte TCP/IP-Einstellungen im
Permanentspeicher

TCP-IF Properties
— active —

IP Address : 134.48.27.95 . .

Subnet Mazk - 900 _9CC 248 @ Verbindung zum Computer mit der

DEft-: Gageway : 134.49.24.1 Steuerungssoftware (z. B. Agilent ChemStation), hier
— STOPre - .

IP Address 134.48.27.99 nicht verbunden

Subnet Maszk 255 .255_.248 .8

Def. Gateway 134.48.24.1

Controllers no connections

Abbildung 27 Telnet — Andern von IP-Einstellungen
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7 Geben Sie nach der Eingabe der Konfigurationsparameter
exit ein und driicken Sie die Eingabetaste, um beim Beenden die Parameter
zu speichern.

e c:\WINDOWS\system32\emd. exe

Agilent Technologies G4298A DEAARABRAAA
Pexit

Connection to host lost.

G2

Abbildung 28 Beenden der Telnet-Sitzung

Wenn der Schalter fiir den Initialisierungsmodus nun auf den Modus ..Gespeicherte
Parameter verwenden” eingestellt wird, verwendet das Gerat die gespeicherten
Einstellungen, wenn das Modul neu gestartet wird. Im obigen Beispiel ware dies die neue
IP-Adresse 134.40.27.99.
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Manuelle Konfiguration
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Dieses Kapitel enthalt einen Uberblick tiber die Funktionsprinzipien des
Losungsmittelfordersystems (Pumpe und optionaler Entgaser).
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b Beschreibung des Losungsmittelfordersystems

Uberblick

84

Die Pumpe basiert auf einem Zweikanalprinzip mit zwei in Reihe angeord-
neten Kolben und bietet alle wichtigen Funktionen, die ein Losungsmittelfor-
dersystem zu erfiillen hat. Die Dosierung der Loésungsmittel und die
Forderung zur Hochdruckseite werden von einer Pumpeneinheit durchge-
fiihrt, die einen Druck von bis zu 600 bar erzeugen kann.

Die Entgasung der Losungsmittel erfolgt in einem Vakuumentgaser; die
Zusammensetzung der Losungsmittel wird auf der Niederdruckseite durch ein
Hochgeschwindigkeitsdosierventil erzeugt. Die Zweikanal-Gradientenpumpe
umfasst einen integrierten angeschlossenen Zweikanal-Vakuumentgaser. Die
isokratische Pumpe des Agilent 1220 Infinity LC ist nicht mit einem Entgaser
ausgestattet.

Die Pumpeneinheit besteht aus einem Pumpenkopf mit einem Einlass- und
einem Auslassventil. Zwischen den beiden Kolbenkammern ist eine Dampfer-
einheit angeordnet. Ein Spilventil mit PTFE-Fritte steht am Auslass der
Pumpe zum bequemen Spiilen des Pumpenkopfes zur Verfiigung.

1220 Infinity LC



Beschreibung des Losungsmittelfordersystems 5

Entgaser

Die Zweikanal-Gradientenpumpe wird mit einem integrierten angeschlos-
senen Zweikanal-Vakuumentgaser geliefert. Der Entgaser wird beim Einschal-
ten der Pumpe automatisch mit eingeschaltet, selbst wenn der Fluss auf

0 mL/min eingestellt ist. In der Vakuumkammer der beiden Kanile wird ein
konstantes Vakuum von 75 Torr (100 mbar) erzeugt. Das Losungsmittel flieRRt
durch eine PTFE-AF-Leitung mit einem Innenvolumen von 1,5 mL/Kanal
innerhalb der Vakuumkammer.
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Funktionsprinzip

Die Fliissigkeit gelangt vom Losungsmittelbehilter durch den Entgaser zum
DCGYV und von dort aus zum Einlassventil. Die Pumpeneinheit besteht aus
zwei im Wesentlichen identischen Kolben-Kammer-Einheiten. Beide Kol-
ben-Kammer-Einheiten verfiigen tiber einen Kugelspindelantrieb und einen
Pumpkopf mit Saphirkolben fiir die Kolbenbewegung.

Ein servogesteuerter variabler Reluktanzmotor treibt die beiden Kugelspindel-
antriebe in entgegengesetzter Richtung an. Die Untersetzungsverhéltnisse der
beiden Kugelspindelantriebe unterscheiden sich (Verhaltnis 2:1), so dass der
erste Kolben doppelt so schnell wie der zweite Kolben arbeitet. Das Losungs-
mittel gelangt nahe der Unterseite in den Pumpenkopf und verlisst ihn an der
Oberseite. Der AuSendurchmesser des Kolbens ist kleiner als der Innendurch-
messer der Pumpenkopfkammer, so dass das Losungsmittel den Zwischen-
raum ausfiillen kann. Der erste Kolben hat je nach der gewéhlten Flussrate ein
Hubvolumen im Bereich von 20 - 100 uL. Der Mikroprozessor steuert alle
Flussraten im Bereich von 1 uL/min-10 mL/min. Der Einlass der ersten Kol-
ben-Kammer-Einheit ist am Einlassventil angeschlossen, das zur Losungsmit-
telaufnahme in die erste Einheit ge6ffnet oder geschlossen wird.

Der Auslass der ersten Kolben-Kammer-Einheit ist tiber ein Auslasskugelventil
und die Ddmpfereinheit am Einlass der zweiten Kolben-Kammer-Einheit ange-
schlossen. Der Auslass der Spiilventileinheit ist schlief3lich mit dem chromato-
graphischen System verbunden.
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Funktionsprinzip

Déampfer

Kammer 1 Kammer 2
Spiilventil
—>  Zur Séule
Einlassventil
Zum Abfluss

Von der Vorratsflasche

Dichtung
Kolben 1 Kolben 2

Kugelspindelantrieb

Getriebe

Motor mit Encoder

Abbildung 29 Funktionsprinzip der Pumpe
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Nach dem Einschalten durchlauft die Pumpe ein Initialisierungsverfahren, in
dem der obere Endpunkt des ersten Kolbens bestimmt wird. Der erste Kolben
bewegt sich langsam an den mechanischen Anschlag der Kammer und von
dort um eine definierte Wegliange zuriick. Die Steuerung speichert diese Kol-
benpositionen. Nach dieser Initialisierung beginnt die Pumpe den Betrieb mit
den Sollwerten. Das Einlassventil wird ge6ffnet und der sich nach unten bewe-
gende Kolben saugt Losungsmittel in die erste Kammer. Gleichzeitig bewegt
sich der zweite Kolben nach oben und gibt Losungsmittel in das System ab.
Nach einer von der Steuerung festgelegten Hublange (abhingig von der Fluss-
rate) wird der Antriebsmotor angehalten und das Einlassventil geschlossen.
Die Motorrichtung wird umgekehrt und der erste Kolben wird so weit nach
oben bewegt, bis die gespeicherte Position erreicht wird. Gleichzeitig bewegt
sich der zweite Kolben nach unten. Dann wird diese Sequenz wiederholt und
die Kolben werden zwischen den Endpunkten nach oben und unten bewegt.
Wihrend der Aufwartsbewegung des ersten Kolbens wird das Losungsmittel
in der ersten Kammer durch das Auslassventil in die zweite Kammer abgege-
ben. Der zweite Kolben saugt die Halfte des vom ersten Kolben verdrangten
Volumens ein, die verbliebene zweite Hailfte wird direkt an das System abgege-
ben. Wahrend der erste Kolben Losungsmittel ansaugt, gibt der zweite Kolben
das angesaugte Volumen an das System ab.

Bei Losungsmittelgemischen aus den Losungsmittelflaschen A und B unter-
teilt die Steuerung die Linge des Ansaughubs in verschiedene Fraktionen, in
denen das Gradientenventil die angegebenen Losungsmittelkanile mit dem
Pumpeneingang verbindet.

Tabelle 17 Angaben zur isokratischen Pumpe

Totvolumen 800 —1100 pL, je nach Rickdruck

Materialien in Kontakt mit mobiler Phase

Pumpenkopf Edelstahl, Gold, Saphir, Keramik

Aktives Einlassventil Edelstahl, Gold, Saphir, Rubin, Keramik, PTFE
Auslassventil Edelstahl, Gold, Saphir, Rubin

Adapter Edelstahl, Gold

Spilventil Edelstahl, Gold, PTFE, Keramik, PEEK
Entgaserkammer TFE-/PDD-Copolymer, FEP, PEEK, PPS
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Tabelle 18 Angaben zur Gradientenpumpe

Verzégerungsvolumen 800 — 1100 pL, je nach Riickdruck
Materialien in Kontakt mit mobiler Phase

Gradientenventil (MCGV)  PTFE

Pumpenkopf Edelstahl, Gold, Saphir, Keramik

Aktives Einlassventil Edelstahl, Gold, Saphir, Rubin, Keramik, PTFE
Auslassventil Edelstahl, Gold, Saphir, Rubin

Adapter Edelstahl, Gold

Spilventil Edelstahl, Gold, PTFE, Keramik, PEEK
Dampfereinheit Gold, Edelstahl

Entgaserkammer TFE-/PDD-Copolymer, FEP, PEEK, PPS
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Kompensation der Kompressibilitat

90

Grundlagen der Kompensation der Kompressibilitat

Die Kompressibilitit der benutzten Losungsmittel beeinflusst bei einer Ande-
rung des Riickdrucks im System (zum Beispiel durch Alterung der Saule) die
Stabilitit der Retentionszeiten. Um diesen Effekt zu minimieren, bietet die
Pumpe eine Funktion zur Kompensation der Kompressibilitit, welche die
Flussstabilitit entsprechend der Losungsmittelart optimiert. Die Kompensa-
tion der Kompressibilitit ist auf einen Standardwert voreingestellt und kann
uber die Anwenderoberfliche geindert werden.

Ohne eine Kompensation der Kompressibilitit tritt wahrend eines Hubs des
ersten Kolbens Folgendes ein: Der Druck in der Kolbenkammer nimmt zu und
das Volumen in der Kammer wird in Abhéngigkeit von Gegendruck und
Losungsmittelart komprimiert. Das in das System abgegebene Volumen wird
um das komprimierte Volumen reduziert.

Fur den eingestellten Kompressibilititswert berechnet der Prozessor ein Kom-
pensationsvolumen, das vom Riickdruck des Systems und der gewéhlten Kom-
pressibilitat abhéngt. Zum normalen Hubvolumen wird ein bestimmtes
Volumen hinzugerechnet, um die Mindermenge durch Kompression wihrend
der Abgabe aus dem ersten Kolben zu kompensieren.

Optimierung der Einstellungen fiir die Kompensation der
Kompressibilitat

Die Standardeinstellung fiir die Kompressibilititskompensation betragt
46-10% /bar. Diese Einstellung stellt einen Mittelwert dar. Unter normalen
Betriebsbedingungen reduziert die Standardeinstellung die Druckschwankung
(Pulsation) auf Werte von unter 1 % des Systemdruckes, was fiir die meisten
Applikationen und fiir alle Gradientenanalysen vollstindig ausreicht. Fir
Applikationen mit empfindlichen Detektoren konnen die Kompressibilitit-
seinstellungen anhand der Angaben fiir verschiedene Lésungsmittel optimiert
werden. Falls das verwendete Losungsmittel nicht in der Tabelle mit den Kom-
pressibilitatswerten aufgefiihrt ist, wenn isokratische Losungsmittelmi-
schungen eingesetzt werden oder wenn die Standardeinstellungen nicht
ausreichen, konnen Sie die Kompressibilitdt mit folgendem Verfahren optimal
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einstellen.

Beschreibung des Losungsmittelfordersystems 5

Es ist nicht méglich, die Kompressibilitdt von Lésungsmittelmischungen (ber eine
Interpolation oder ein anderes rechnerisches Verfahren aus den Kompressibilitatswerten
der reinen Losungsmittel abzuleiten. In diesen Fallen kann das folgende empirische
Verfahren zur Optimierung der Einstellung fiir die Kompressibilitdt angewendet werden.

Starten Sie die Pumpe mit der gewilinschten Durchflussrate.

2 Vor dem Start des Optimierungsverfahrens muss sich ein stabiler Fluss ein-
stellen. Setzen Sie nur entgaste Losungsmittel ein. Stellen Sie mit Hilfe des
Drucktestes die Dichtigkeit des Systems sicher.

3 Ihre Pumpe muss an eine Steuersoftware angeschlossen sein, anhand der
die Druckwerte und prozentualer Aufbau (% Ripple) iiberwacht werden

konnen.

4 Die beste Einstellung der Kompensation der Kompressibilitit erzeugt mit
Threr Losungsmittelzusammensetzung die geringsten Druckschwankungen.

Tabelle 19 Kompressibilitat von Lésungsmitteln

Losungsmittel, rein

Kompressibilitat (1-10°% /bar)

Aceton
Acetonitril
Benzol
Tetrachlorkohlenstoff
Chloroform
Cyclohexan
Ethanol
Ethylacetat
Heptan
Hexan
Isobutanol
Isopropanol
Methanol

1-Propanol

126
115
95

110
100
118
114
104
120
150
100
100
120
100
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Tabelle 19 Kompressibilitat von Losungsmitteln

Lésungsmittel, rein Kompressibilitat (110 /bar)
Toluol 87
Wasser 46
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Variables Hubvolumen

1220 Infinity LC

Aufgrund der Kompression des Eluenten in der Kolbenkammer erzeugt jeder
Kolbenhub eine kleine Druckschwankung mit Auswirkung auf die Glitte des
Flusses. Die Amplitude der Druckschwankung hiangt im Wesentlichen vom
Hubvolumen und von der Kompensierung der Kompressibilitat des eingesetz-
ten Losungsmittels ab. Kleine Hubvolumina erzeugen bei gleichem Fluss
Druckschwankungen kleinerer Amplitude als grofRe Hubvolumina. AuRerdem
ist die Frequenz der Druckschwankungen hoher. Dies reduziert den Einfluss
von Flussschwankungen auf quantitative Ergebnisse.

Im Gradientenmodus fithren kleinere Hubvolumina zu geringerem Flussauf-
bau und verbessern den Aufbau der Losungsmittelzusammensetzung,.

Die Pumpe verwendet fiir die Kolben einen prozessorgesteuerten Spindelan-
trieb. Das normale Hubvolumen ist fiir die gewahlte Flussrate optimiert. Bei
niedrigen Flussraten wird ein kleines Hubvolumen verwendet, wihrend bei
hoheren Flussraten ein grofReres Hubvolumen verwendet wird.

Wenn das Hubvolumen fiir die Pumpe auf den Modus AUTO eingestellt ist,
wird der Hub fiir die verwendete Flussrate optimiert. Es konnen gréf3ere Hub-
volumina verwendet werden, dies wird aber nicht empfohlen.
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Verwendung der Pumpe

94

Hinweise fiir eine erfolgreiche Verwendung der Agilent 1220 Infinity

LC Pumpe

Fur den Einsatz von Salzlosungen und organischen Losungsmitteln mit der
Agilent 1120 Infinity LC Pumpe wird empfohlen, dass Salzlosungen an
einen der unteren und organische Losungsmittel an einen der oberen
Anschliisse des Gradientenventils angeschlossen werden. Optimal ist der
Anschluss des organischen Losungsmittels direkt oberhalb des Kanals mit
der Salzlosung. RegelméaRiges Spiilen aller Kanile des DCGV mit Wasser
wird empfohlen, um Salzablagerungen innerhalb der Ventilanschliisse zu
verhindern bzw. zu entfernen.

Bei Verwendung der Pumpe zusammen mit einem Vakuumentgaser (optio-
nal) ist dieser mit mindestens zwei Volumina (3 mL) zu spiilen. Dies gilt ins-
besondere nach lingeren Betriebsunterbrechungen (z. B. tiber Nacht) und
bei Einsatz flichtiger Losungsmittel bzw. Losungsmittelanteile.

Vermeiden Sie Verstopfungen der Losungsmitteleinlassfilter (Verwenden
Sie die Pumpe nie ohne Lésungsmitteleinlassfilter). Algenwuchs sollte ver-
mieden werden.

Uberpriifen Sie regelmiRig die Spulventilfritte und die Saulenfritte. Sie
konnen die Verstopfung eines Spiilventils an einem schwarzen oder gelben
Belag auf der Oberflache erkennen. Auch ein Druck von mehr als 10 bar
beim Pumpen von destilliertem Wasser mit einer Flussrate von 5 mL/min
bei offenem Spiilventil ist ein Hinweis auf eine Verstopfung.

Wenn Sie die Pumpe bei geringen Flussraten (z. B. 0,2 mL/min) betreiben,
uberpriifen Sie alle 1/16-Zoll-Verschraubungen auf Leckagen.

Ersetzen Sie beim Austausch der Pumpendichtungen auch die Fritte des
Spiilventils.

Spiilen Sie beim Einsatz von Pufferlésungen das System vor dem Ausschal-
ten mit Wasser.

ﬁberprﬁfen Sie die Pumpenkolben beim Austausch der Kolbendichtungen
auf Kratzer. Verkratzte Kolben fithren zu Mikro-Leckagen und verringern
die Haltbarkeit der Dichtung.

Setzen Sie nach dem Austauschen der Kolbendichtungen das System geméf3
dem Konditionierungsablauf unter Druck.
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Ein Verstopfen der Losungsmittelfilter verhindern

1220 Infinity LC

Kontaminierte Losungsmittel oder Algenwachstum in der Losungsmittelfla-
sche reduzieren die Betriebsdauer der Losungsmittelfilter und beeinflussen
die Leistung der angeschlossenen Pumpe. Dies gilt besonders fiir wissrige
Loésungsmittel oder Phosphatpufferlésungen (pH 4 — 7). Die folgenden Emp-
fehlungen verlingern die Betriebsdauer des Losungsmittelfilters und erhalten
die Leistungsfahigkeit der Pumpe.

Setzen Sie zur Einddmmung des Algenwachstums eine sterile, braune
Losungsmittelflasche ein.

Filtrieren Sie die Losungsmittel durch ein Membranfilter, das Algen zuriick-
halt.

Ersetzen Sie die Losungsmittel alle zwei Tage oder filtrieren Sie diese
erneut.

Setzen Sie dem Loésungsmittel 0,0001 — 0,001 M Natriumazid zu, falls es Ihre
Applikation zulasst.

Blasen Sie ein Schutzgas (z. B. Argon) in die Losungsmittelflaschen.

Setzen Sie die Losungsmittelflaschen nicht direkter Sonneneinstrahlung
aus.

Betreiben Sie das System niemals ohne installierten Lésungsmittelfilter.
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Dieses Kapitel enthalt einen Uberblick iiber die Funktionsprinzipien des Injekti-
onssystems: manueller Injektor und automatischer Probengeber.
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6  Beschreibung des Injektionssystems

Manueller Injektor

Der Agilent 1220 Infinity LC manuelle Injektor ist mit einem Rheodyne
6-Port-Injektionsventil (5067-4202) ausgestattet. Die Probe wird iiber den Ein-
spritzblock an der Frontseite des Ventils in eine externe 20 uL-Probenschleife
geladen. Das Ventil ist mit einer PEEK™ Injektionsdichtung versehen. Ein
Make-Before-Break im Stator stellt sicher, dass der Fliissigkeitsstrom wahrend
des Drehens des Ventils von der Stellung INJECT in die Stellung LOAD nicht
unterbrochen wird.

LOAD-Position

INJECT-Position

Abbildung 30 Rheodyne 6-Port-Injektionsventil
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Die Injektionsdichtung

Der manuelle Injektor wird standardmif3ig mit einer Injektionsdichtung aus
PEEK™ geliefert.

Injizieren einer Probe

m AusstoB8 der mobilen Phase

Bei der Verwendung von Probeschleifen mit mehr als 100 uL Volumen kann die
mobile Phase aus dem Injektionsport austreten, wenn diese in der Probenschleife
druckentlastet wird.

-> Bitte beachten Sie die entsprechenden Sicherheitsanweisungen (z. B. Schutzbrille,
Handschuhe und Schutzkleidung), wie sie in der vom Lésungsmittellieferanten
mitgelieferten Gebrauchsanweisung oder im Sicherheitsdatenblatt beschrieben
sind. Dies gilt inshesondere fiir giftige oder gefahrliche Lésungsmittel.
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LOAD-Position

In der LOAD-Position (siehe Abbildung 31 auf Seite 100) ist die Pumpe direkt
mit der Sdule verbunden (Anschliisse 2 und 3 sind verbunden). Der Injekti-
onsport ist mit der Probenschleife verbunden. Zum Erreichen einer guten Pra-
zision ist das 2 - bis 3 -fache Volumen der Probenschleife zu injizieren (bzw.
entsprechend mehr, wenn noch hohere Préizision erforderlich ist). Die Probe
gelangt in die Probenschleife und der Uberschuss wird iiber die Abfallleitung
an Port 6 entsorgt.

Injektionsport
Abfluss

zur Séule e yON Pumpe

Probenschleife

Abbildung 31 LOAD-Position
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INJECT-Position

In der INJECT-Position (siehe Abbildung 32 auf Seite 101) ist die Pumpe mit
der Probenschleife verbunden (Anschliisse 1 und 2 sind verbunden). Die Pro-
benfliissigkeit in der Schleife wird vollstindig auf die Sdule transportiert. Der
Injektionsport ist mit der Abfallleitung an Port 5 verbunden.

Injektionsport

Abfluss

zur Saule von Pumpe

Probenschleife

Abbildung 32 INJECT-Position

Nadeln

Die Nadel kann das Ventil beschédigen.

-> Achten Sie auf die Verwendung der richtigen NadelgroRe.

Verwenden Sie Nadeln mit einem Auf3endurchmesser von 0,028 Zoll (22
Gauge), einer Linge von 2 Zoll und mit 90 ° Spitzenabschluss (rechtwinklige
Spitze).
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Automatischer Probengeber

102

Es gibt fiir den automatischen Probengeber drei verschiedene Gréf3en von Pro-
bengestellen. Der Standardprobenteller fasst 100 x 1,8 mL Probenflaschen,
wihrend die beiden Probenteller halber GrofRe 40 x 1,8 mL Probenflaschen
bzw. 15 x 6 mL Probenflaschen aufnehmen kénnen. Es kénnen jeweils zwei
Probengestelle halber GrofRe gleichzeitig in den Probengeber eingesetzt wer-
den. Der Dosierkopf fiir Analysen liefert Injektionsvolumina von 0,1 — 100 uL.

Der Transportmechanismus des Probengebers verwendet X-Z-Theta-Bewe-
gungen zur Optimierung der Flaschenaufnahme und -riickgabe. Die Probenfla-
schen werden vom Greifarm angehoben und unter die Probennahmeeinheit
gestellt. Der Greifarm-Transportmechanismus und die Probennahmeeinheit
sind motorbetrieben. Fiir einen korrekten Bewegungsablauf werden die Bewe-
gungen durch optische Sensoren und Kodierer tiberwacht. Die Dosiereinheit
wird zur Vermeidung von Probenverschleppungen nach jeder Injektion
gespilt.

Das Injektionsventil mit 6 Anschliissen (von denen nur 5 verwendet werden)
wird durch einen Hochgeschwindigkeits-Schrittmotor angetrieben. Wahrend
der Probennahmesequenz umgeht das Injektionsventil den automatischen Pro-
bengeber und leitet den Fluss von der Pumpe direkt zur Sdule. Wahrend der
Injektion und der Analyse leitet das Ventil den Fluss durch den Probengeber.
Dadurch gelangt die ganze Probe auf die Sdule und die Dosiereinheit und die
Nadel werden fiir die nichste Probeninjektion von Probenriickstinden befreit.
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Probennahmesequenz

1220 Infinity LC

Die Bewegungen der einzelnen Elemente des automatischen Probengebers
werden wihrend der Probenerfassung kontinuierlich vom zugehorigen Prozes-
sor des automatischen Probengebers tiberwacht. Der Prozessor gibt die Zeit-
spannen und Wegbereiche jeder Bewegung vor. Wird ein bestimmter Schritt
der Probenahmesequenz nicht vollstindig und erfolgreich ausgefiihrt, so wird
eine Fehlermeldung ausgegeben.

Wahrend der Probenahmesequenz wird das Losungsmittel vom Injektionsven-
til am automatischen Probengeber vorbeigeleitet. Eine Probenflasche wird
vom Greifarm aus dem stationdren Probengestell selektiert. Der Greifarm pla-
ziert das Flaschchen unterhalb der Injektionsnadel. Die bené6tigte Proben-
menge wird durch die Dosiereinheit in die Probenschleife aufgezogen. Diese
Probe wird auf die Sdule aufgetragen wenn das Ventil am Ende der Probe-
nahme in die Injektstellung schaltet.

Der Ablauf der Probenahme geschieht in folgender Reihenfolge:

1 Das Injektionsventil schaltet in den Bypass.

2 Der Kolben der Dosiereinheit fihrt in die Anfangsposition.

3 Der Greifarm selektiert die Probenflasche. Gleichzeitig wird die Nadel aus
dem Injektor hochgefahren.

Der Greifarm stellt das Flidschchen unter die Nadel.
Die Nadel senkt sich ins Flaschchen ab.
Die Dosiereinheit entnimmt das voreingestellte Probenvolumen.

Die Nadel wird aus dem Flaschchen herausgezogen.

0 N o o1 &

Falls eine automatische Nadelspiillung eingestellt ist, stellt der Greifarm die
Probenflasche zuriick und die Waschflasche unter die Nadel. Dann wird die
Nadel in die Waschflasche abgesenkt und wieder aus der Waschflasche
gezogen.

9 Der Greifarm priift, ob sich die Sicherheitsabdeckung in der richtigen Posi-
tion befindet.

10 Der Greifarm ersetzt die Probenflasche. Gleichzeitig wird die Nadel in den
Injektor abgesenkt.

11 Das Injektionsventil schaltet in die Injektstellung (Mainpass).
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Injektionssequenz

Vor der Injektion und wahrend der Analyse befindet sich das Injektionsventil
in der Hauptflussstellung. In dieser Position flief3t die mobile Phase durch die
Dosiereinheit, die Probenschleife und die Nadel des automatischen Probenge-
bers. Dadurch ist sichergestellt, dass alle Teile, die mit der Probe in Berithrung
kommen, wahrend des Laufs gespiilt werden, wodurch Verschleppungen wei-

testgehend vermieden werden.

i
i
@\
v 1

Abbildung 33 Injektionsstellung
Zu Beginn der Probenahmesequenz schaltet das Ventil in die Nebenflussstel-

lung. Das Losungsmittel von der Pumpe tritt am Eingang 1 ins Ventil ein und
fliesst direkt tiber Ausgang 6 zur Saule.
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Automatischer Probengeber

v

Abbildung 34 Nebenfluss (Bypass)

Im néchsten Schritt wird die Nadel angehoben und das Flaschchen unterhalb
der Nadel positioniert. Die Nadel wird in die Probenflasche abgesenkt; die
Dosiereinheit zieht die Probe in die Probenschleife.

Abbildung 35 Aufziehen der Probe
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Wenn die Dosiereinheit die erforderliche Probenmenge in die Probenschleife
gezogen hat, wird die Nadel angehoben und das Flaschchen in den Probentel-
ler zurtickgestellt. Die Nadel wird auf den Nadelsitz abgesenkt; das Injektions-
ventil schaltet in die Injektionsstellung und transferiert die Probe zur
Trennsaule.

Abbildung 36 Injektstellung (Mainpass)

Probennahmeeinheit

Die Probennahmeeinheit besteht aus drei Hauptkomponenten: Nadelantrieb,
Dosiereinheit und Injektionsventil.

In der Ersatz-Probennahmeeinheit sind das Injektionsventil und die Dosiereinheit nicht
beinhaltet.
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Nadelantrieb

Die Nadel wird von einem Schrittmotor angetrieben, der mit der Spindelein-
heit iiber einen Zahnriemen verbunden ist. Die Drehbewegung des Motors
wird durch die Antriebsmutter der Spindeleinheit in eine lineare Bewegung
umgesetzt. Reflektionssensoren auf der Flex-Platine der Probennahmeeinheit
erkennen die untere und obere Nadelposition. Die Nadelposition in der Pro-
benflasche wird durch die Anzahl der Motorschritte von der oberen Nadelposi-
tion aus bestimmt.

Analytischer Dosierkopf

1220 Infinity LC

Die Dosiereinheit wird durch einen Schrittmotor, der an der Antriebswelle mit
einem Zahnriemen befestigt ist, angetrieben. Die Antriebsmutter auf der Spin-
del wandelt die Drehbewegung der Spindel in eine lineare Bewegung um. Die
Antriebsmutter schiebt den Saphirkolben gegen eine Federspannung in den
analytischen Dosierkopf. Die Kolbenbasis ruht in einem weiten Lager der
Antriebsmutter, das den Kolben stindig zentriert. Ein Keramikring fiihrt die
Bewegung der Kolbens in der Dosiereinheit. Die Grundstellung des Kolbens
wird durch einen Infrarotsensor auf der Platine der Probenahme-Einheit tiber-
wacht. Die Probemenge wird durch das Abzihlen der einzelnen Stufen ab der
Grundposition gemessen. Das Zuriickziehen des Kolbens (durch die Feder)
entnimmt die Probe aus dem Flaschchen.

Tabelle 20 Technische Daten analytischer Dosierkopf

Standard (100 pL)

Schrittzahl 15000

Auflésung 7 nL/Motorschritt
Maximaler Hub 100 pL

Max. Druck 600 bar
Kolbenmaterial Saphir
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Injektionsventil

Das Injektionsventil mit zwei Positionen und 6 Anschliissen wird von einem
Schrittmotor angetrieben. Es werden nur fiinf der sechs Anschliisse benutzt
(Anschluss 3 wird nicht benutzt). Ein Hebel-Schieber-Mechanismus tbertragt
die Bewegung des Schrittmotors auf das Injektionsventil. Zwei Mikroschalter
uberwachen die Schaltvorgiange des Ventils (Nebenflussstellung und Injekti-
onsstellung).

Nach einem Austausch der inneren Teile sind keine Ventiljustierungen erfor-
derlich.

Tabelle 21 Technische Daten zum Injektionsventil

Standard
Motortyp 4V, 1,2 A Schrittmotor
Dichtungsmaterial Vespel™ (Tefzel™ erhaltlich)
Anzahl Anschliisse 6
Schaltzeit <150 ms
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Transporteinheit
Die Transporteinheit verfiigt tiber einen X-Achsen-Vorschub (Bewegung
links/rechts), einen Z-Achsen-Arm (Bewegung oben/unten) und eine Greif-
armeinheit (Drehung und Flaschenaufnahme).
X-Motor

Theta-Motor

Greifer-Motor

Greifer X-Achse

Theta-Achse

Z-Motor

Flex Board

Abbildung 37 Transporteinheit

Die Transporteinheit benutzt vier Schrittmotoren in einem geschlossenem
Regelkreis fiir die genaue Positionierung der Greifarmeinheit beim Transport
der Probenflaschen. Die Drehbewegung des Motors wird mittels Zahnriemen
und Spindelantrieb in eine lineare Bewegung (x- und z-Achse) umgesetzt. Die
Drehung (Theta-Achse) der Greifarmeinheit erfolgt durch einen Motor mit
Zahnriemen und mehreren Zahnridern. Das Offnen und SchlieRen der Grei-
ferfinger wird durch einen Schrittmotor tiber Zahnriemen und Planetenge-
triebe innerhalb der Greifarmeinheit bewirkt.
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Die Schrittmotorpositionen werden mittels optischer Kodierer am Schrittmo-
torgehiuse bestimmt. Die Positionsmelder tiberwachen die Position des
Motors permanent und korrigieren bei einem Fehler die Position automatisch
(wenn zum Beispiel der Greifarm beim Beladen des Probentellers aus der Posi-
tion verschoben wird). Die Ausgangspositionen der beweglichen Baugruppen
werden durch Reflektionssensoren auf der Flex-Platine erkannt. Diese Positi-
onen werden vom Prozessor zur Berechnung der aktuellen Motorposition ver-
wendet. Auf der Flex-Platine an der Vorderseite der Einheit befinden sich
zusatzliche sechs Reflektionssensoren zur Probentellererkennung.

Unterstiitzte Probenteller fiir den automatischen Probengeber

Best.-Nr. Beschreibung

G1313-44510 Probenteller fiir 100 x 2 mL Probenflaschen
G1313-44513 Halber Probenteller fiir 15 x 6 mL Probenflaschen
G1313-44512 Halber Probenteller fiir 40 x 2 mL Probenflaschen

Kombination halber Probentrager

Halbe Probenteller konnen in jeder Kombination so installiert werden,
dass sowohl 2 mL- als auch 6 mL-Probenflaschen gleichzeitig genutzt werden
konnen.

Nummerierung der Probenflaschenpositionen

Beim Standardprobenteller fiir 100 Probenflaschen sind die Positionen mit 1
bis 100 nummeriert. Wenn jedoch zwei halbe Teller verwendet werden, weicht
die Konvention fiir die Nummerierung leicht hiervon ab. Die Zahlweise des
rechtsseitigen Tellers beginnt mit der Zahl 101 geméafR folgender Darstellung:

Linker Probenteller mit 40 Positionen: 1 — 40
Linker Probenteller mit 15 Positionen: 1 — 15
Rechter Probenteller mit 40 Positionen: 101 — 140
Rechter Probenteller mit 15 Positionen: 101 - 115

1220 Infinity LC
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Auswahl von Probenflaschen und Verschliissen

Fiir den verlésslichen Betrieb des Agilent 1220 Infinity LC Probengebers dir-
fen die Probenflaschen keine konischen Schultern oder Verschliisse besitzen,
die breiter als der Glaskorper sind. Die Probenflaschen und Verschlusskappen,
die zusammen mit den Bestellnummern in den nachstehenden Tabellen aufge-
fithrt sind, wurden mit dem Agilent 1220 Infinity LC Probengeber mit mindes-
tens 15000 Injektionen erfolgreich getestet.

Bordelkappenflaschen

Best.-Nr. Beschreibung

5181-3375 Bérdelkappenflasche, 2 mL, Klarglas,100 Stk./Packung

5183-4491 Bérdelkappenflasche, 2 mL, Klarglas, 1000 Stk./Packung

5182-0543 Bordelkappenflasche, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld, 100 Stk./Packung

5183-4492 Bordelkappenflasche, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld, 1000 Stk./Packung

5183-4494 Bordelkappenflasche, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld, 100 Stk./Packung
(silanisiert)

5181-3376 Bérdelkappenflasche, 2 mL, Braunglas, Beschriftungsfeld, 100 Stk./Packung

5183-4493 Bérdelkappenflasche, 2 mL, Braunglas, Beschriftungsfeld, 1000 Stk./Packung

5183-4495 Bérdelkappenflasche, 2 mL, braunes Glas, Beschriftungsfeld, 100 Stk./Packung
(silanisiert)

5182-0567 Bérdelkappenflasche, 1 mL, Polypropylen, weite Offnung, 100 Stk./Packung

5183-4496 Bérdelkappenflasche, 1 mL, Polypropylen, weite Offnung, 100 Stk./Packung
(silanisiert)

9301-0978 Bordelkappenflasche, 0,3 mL, Polypropylen, weite Offnung, 1000 Stk./Packung

1220 Infinity LC
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Probenflaschen mit Schnappverschluss

Best.-Nr.

5182-0544
5183-4504
5183-4507
5182-0546
5183-4505
5183-4508

5182-0545

5183-4506

5183-4509

Beschreibung

Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, Klarglas,100 Stk./Packung

Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, Klarglas, 1000 Stk./Packung

Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, Klarglas,100 Stk./Packung (silanisiert)

Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld, 100 Stk./Packung
Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld, 1000 Stk./Packung

Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld, 100 Stk./Packung
(silanisiert)

Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, braunes Glas, Beschriftungsfeld,
100 Stk./Packung

Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, braunes Glas, Beschriftungsfeld,
1000 Stk./Packung

Flasche mit Schnappverschluss, 2 mL, braunes Glas, Beschriftungsfeld,
100 Stk./Packung (silanisiert)

Probenflaschen mit Schraubverschluss

Best.-Nr.

5182-0714
5183-2067
5183-2070
5182-0715

5183-2068

5183-2071

5182-0716

Beschreibung

Probenflaschen mit Schraubverschluss, 2 mL, Klarglas,100 Stk./Packung
Probenflasche mit Schraubverschluss, 2 mL, Klarglas,1000 Stk./Packung
Probenflasche mit Schraubverschluss, 2 mL, Klarglas,100 Stk./Packung (silanisiert)

Probenflasche mit Schraubverschluss, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld,
100 Stk./Packung

Probenflasche mit Schraubverschluss, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld,
1000 Stk./Packung

Probenflasche mit Schraubverschluss, 2 mL, Klarglas, Beschriftungsfeld,
100 Stk./Packung (silanisiert)

Probenflasche mit Schraubverschluss, 2 mL, braunes Glas, Beschriftungsfeld, 100 Stk.

1220 Infinity LC
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Best.-Nr. Beschreibung

5183-2069 Probenflasche mit Schraubverschluss, 2 mL, braunes Glas, Beschriftungsfeld,
1000 Stk./Packung

5183-2072 Probenflasche mit Schraubverschluss, 2 mL, braunes Glas, Beschriftungsfeld,
100 Stk./Packung (silanisiert)

Bordelkappen

Best.-Nr. Beschreibung

5181-1210 Bordelkappe, Aluminium silber, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),
100 Stk./Packung

5183-4498 Bérdelkappe, Aluminium silber, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),
1000 Stk./Packung

5181-1215 Bordelkappe, Aluminium blau, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),
100 Stk./Packung

5181-1216 Bordelkappe, Aluminium griin, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),
100 Stk./Packung

5181-1217 Bérdelkappe, Aluminium rot, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),
100 Stk./Packung

Schnappverschluss

Best.-Nr. Beschreibung

5182-0550 Bérdelkappe, durchsichtiges Polypropylen, Septum (durchsichtiges PTFE/roter
Gummi), 100 Stk./Packung

5182-3458 Bérdelkappe, Polypropylen blau, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),
100 Stk./Packung

5182-3457 Bérdelkappe, Polypropylen griin, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),
100 Stk./Packung

5182-3459 Bérdelkappe, Polypropylen rot, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),

100 Stk./Packung
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Schraubverschluss

Best.-Nr. Beschreibung

5182-0717 Schraubverschluss, Polypropylen blau, Septum (durchsichtiges PTFE/roter
Gummi), 100 Stk./Packung

5182-0718 Schraubverschluss, Polypropylen griin, Septum (durchsichtiges PTFE/roter
Gummi), 100 Stk./Packung

5182-0719 Schraubverschluss, Polypropylen rot, Septum (durchsichtiges PTFE/roter Gummi),
100 Stk./Packung

5182-0720 Schraubverschluss, Polypropylen blau, Septum (durchsichtiges PTFE/Silikon),
100 Stk./Packung

5182-0721 Schraubverschluss, Polypropylen griin, Septum (durchsichtiges PTFE/Silikon),
100 Stk./Packung

5182-0722 Schraubverschluss, Polypropylen rot, Septum (durchsichtiges PTFE/Silikon),

100 Stk./Packung
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Dieses Kapitel enthlt einen Uberblick tiber die Funktionsprinzipien des Saulen-

ofens.

Agilent Technologies
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7  Beschreibung des Saulenofens

Saulenofen

116

Der Saulenofen basiert auf einer Widerstandsheizmatte mit zwei Temperatur-
sensoren, die eine konstante Temperatur im gesamten Sdulenbereich liefert.
Eine eingebaute Uberhitzungssicherung verhindert ein Uberhitzen.

Das Innenvolumen der Ofenkapillare betragt 6 uL.
Die maximale Sdulenlidnge betragt 25 cm (10 Zoll).

Der Betriebsbereich liegt 5 ° Grad tiber der Umgebungstemperatur und betragt
mindestens 10 °C bis 60 °C bei einer spezifizierten maximalen Flussrate von
5 mL/min bei 60 °C.

Betreiben Sie den Saulenofen niemals mit offener Frontabdeckung. Um eine korrekte
Saulentemperatur sicherzustellen, muss der Betrieb immer mit geschlossener
Frontabdeckung erfolgen. Das Gegenstiick der Ofenisolierung ist auf der Innenseite der
Frontabdeckung befestigt.

1220 Infinity LC
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8 Beschreibung des Detektors

Detektortypen

Fur das Agilent 1220 Infinity LC System stehen zwei verschiedene Detektor-
typen zur Verfiigung:

* ein variabler Wellenldngendetektor (VWD, eingesetzt beim G4286B,
G4288B/C, G4290B/C), optische Einheit des G1314F VWD

» ein Diodenarray-Detektor (DAD, eingesetzt beim G4294B), optische Einheit
des G1315C DAD
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Agilent 1220 Infinity LC Variabler Wellenlangendetektor (VWD)

Detektor

Der variable Wellenlingendetektor des Agilent 1220 Infinity LC ist fiir die
bestmdgliche optische Leistungsfihigkeit, Einhaltung von GLP-Richtlinien und
einfache Wartung ausgelegt:

* Deuteriumlampe fiir hochste Intensitit und sehr geringe Nachweisgrenzen
uber einen Wellenlidngenbereich von 190 — 600 nm,

* Optionale Flusszellenkartuschen (Standard: 10 mm14 uL, Hochdruck:
10 mm14 pL, Mikro: 3 mm2 uL, Semi-Mikro: 6 mm5 uL) sind lieferbar und
konnen abhingig von den Anforderungen der Anwendung eingesetzt wer-
den.

* Leichte Zuganglichkeit der Lampe und der Flusszelle, um einen schnellen
Austausch vornehmen zu kénnen und

* Integrierter Holmiumoxidfilter zur schnellen I"Jberprﬁfung der Wellenlan-
gengenauigkeit.
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Agilent 1220 Infinity LC Diodenarray-Detektor (DAD)

Einfiihrung zum Detektor

Der Detektor ist ausgelegt fiir hochste optische Leistung, Einhaltung der
GLP-Richtlinien und einfache Wartung. Er bietet folgende Eigenschaften:

80 Hz Datenerfassungsrate fiir (ultra-)schnelle LC-Applikationen

RFID-Tags fiir alle Flusszellen und UV-Lampen erméglichen das Nachverfol-
gen von Informationen tiber diese Einheiten

Langlebige Deuteriumlampe mit RFID-Tag und Wolframlampen fiir h6chste
Intensitiat und sehr geringe Nachweisgrenzen liber einen Wellenlangenbe-
reich von 190 - 950 nm

Kein Verlust an Empfindlichkeit bei bis zu acht Wellenlingen gleichzeitig

Spalt programmierbar von 1 - 16 nm zur umfassenden Optimierung der
Empfindlichkeit, der Linearitit und der spektralen Auflésung

Optionale Flusszellen-Kartuschen mit RFID-Tag (Standard 10 mm13 pL,
Semi-Mikro 6 mm5b pL, Mikro 3 mm2 uL, 80 nL, 500 nL, 10 mm, Hochdruck
10 mm1,7 uL und priparative Zellen) sind verfiighar und kénnen entspre-
chend den Anforderungen der Applikation eingesetzt werden.

Einfacher Zugang zu den Lampen und zur Flusszelle, um einen schnellen
Austausch vornehmen zu kénnen

Integrierter Holmiumoxidfilter zur schnellen I"Jberprﬁfung der Wellenlan-
gengenauigkeit

Eingebaute Temperatursteuerung fiir verbesserte Grundlinienstabilitit

Zusatzliche Diagnosesignale zur Uberwachung der Temperatur und der
Lampenspannung

Spezifikationen finden Sie unter “Leistungsspezifikationen des Agilent 1220
Infinity LC DAD” auf Seite 26.

120

1220 Infinity LC



Beschreibung des Detektors 8

Optisches System

Das optische System des Detektors ist in der nachstehenden Abbildung darge-
stellt. Die Lichtquelle ist eine Kombination aus einer Deuteriumbogenentla-
dungslampe fiir den ultravioletten (UV) und einer Wolframlampe fiir den
sichtbaren und den kurzwelligen nahen infraroten (SWNIR) Wellenlingenbe-
reich. Das Bild des Glithdrahts der Wolframlampe wird aufgrund des spezi-
ellen Baus der Lampe mit rickwirtigem Zugang auf die Entladungsapertur
der Deuteriumlampe fokussiert. So konnen beide Lichtquellen optisch kombi-
niert werden und haben in Bezug auf die Ausgangslinse eine gemeinsame
Achse. Der Achromat (Ausgangslinse) erzeugt einen einzelnen, auf die Fluss-
zelle fokussierten Lichtstrahl. Zellenbereich und Lampen sind durch ein
Quarzfenster getrennt, das gereinigt oder ausgetauscht werden kann. Im Spek-
trograph wird das Licht durch ein holographisches Gitter auf den Diodenarray
gestreut. Hierdurch ist ein gleichzeitiger Zugriff auf alle Wellenlangeninforma-
tionen moglich.

Zelltragerfenster

Wolframlampe

Kopplungslinse

Deuteriumlampe

Achromat (Ausgangslinse)

Holmiumoxidfilter

Flusszelle

Spektrographenlinse
Spalt
Gitter

Diodenarray
Abbildung 38 Optisches System des Detektors
Lampen Die Lichtquelle fiir den UV-Wellenldngenbereich ist eine Deuteriumlampe mit
einer transparenten Apertur. Aufgrund der Plasmaentladung im Nieder-

druck-Deuteriumgas emittiert die Lampe Licht im Wellenlingenbereich von
190 nm bis ungefidhr 800 nm. Die Lichtquelle fiir den sichtbaren und den
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Achromat (Aus-
gangslinse)

Holmiumoxidfil-
ter
Zelltragerfenster

Flusszellen-Kom-
partiment

Spektrograph

Variables Ein-
trittsspaltsystem
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SWNIR-Wellenliangenbereich ist eine rauscharme Wolframlampe. Diese Lampe
emittiert Licht im Wellenlangenbereich von 470 — 950 nm.

Der Achromat empfiangt Licht von beiden Lampen und fokussiert es so, dass
der Lichtstrahl die Flusszelle passiert.

Der Holmiumoxidfilter wird elektromechanisch aktiviert. Wahrend des Holmi-
umoxidfiltertests bewegt er sich in den Lichtweg.

Die Zelltrager-Fenstereinheit trennt den Bereich des Holmiumoxidfilters vom
Bereich der Flusszelle.

Die optische Einheit ist mit einem Flusszellen-Kompartiment ausgestattet, was
einen einfachen Zugriff auf die Flusszellen erlaubt. Verschiedene optionale
Flusszellen konnen mithilfe desselben Montageverfahrens schnell und einfach
eingesetzt werden. Die Flusszelle kann entfernt werden, um die optische und
elektronische Leistung des Detektors ohne Einfluss der Flusszelle zu tiberprii-
fen.

Der Spektrograph besteht aus Keramikmaterial, um thermische Effekte auf ein
Minimum zu begrenzen. Der Spektrograph setzt sich zusammen aus der Spek-
trographenlinse, dem variablen Eintrittsspalt, dem Gitter und dem Photodiao-
denarray mit Frontend-Elektronik. Die Linse fokussiert den Lichtstrahl
erneut, nachdem er die Flusszelle passiert hat. Das Abtastintervall des Dio-
denarrays betrigt < 1 nm tiber einen Wellenldngenbereich von 190 — 950 nm.
Abhingig von der Wellenldnge entspricht dies 1,0 bis 1,25 Dioden pro Nanome-
ter (also eine Diode pro 0,8 bis 1 nm).

Bei einem engen Wellenldngenbereich konnte die geringfligige Nichtlinearitat
vernachlissigt werden. Bei einem Wellenldangenbereich von 190 — 950 nm ist
jedoch eine neue Herangehensweise erforderlich, um Wellenlingengenauigkeit
uber den gesamten Bereich zu gewahrleisten. Jeder Spektrograph wird einzeln
kalibriert. Die Kalibrierdaten werden im Spektrograph in einem EEPROM
gespeichert. Auf der Grundlage dieser Daten berechnen die eingebauten Pro-
zessoren die Extinktionsdaten mit linearen Intervallen (1,0; 2,0; ...) zwischen
den Datenpunkten. Dies fiihrt zu einer hervorragenden Wellenlangengenauig-
keit und einer hohen Reproduzierbarkeit zwischen verschiedenen Geraten.

Das Mikrospalt-System nutzt die mechanischen Eigenschaften von Silikon in
Verbindung mit den prazisen Strukturierungsmoglichkeiten der Mikromecha-
nik. Die erforderlichen optischen Funktionen, Spalt und Blende, sind in einer
einfachen und kompakten Einheit kombiniert. Die Spaltbreite wird direkt vom
Mikroprozessor des Gerits gesteuert und kann als Methodenparameter einge-
stellt werden.
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Die Kombination von Streuung und spektraler Abbildung wird durch Verwen-
dung eines konkaven holographischen Gitters erreicht. Das Gitter zerlegt den
Lichtstrahl in seine Wellenldngenbestandteile und reflektiert das Licht auf das
Photodiodenarray.

Das Diodenarray besteht aus einer Serie von 1024 einzelnen Photodioden und
Schaltkreisen auf einem Keramiktriger. Das Abtastintervall betriagt < 1 nm bei
einem Wellenlédngenbereich von 190 — 950 nm.

Peakbreite (Ansprechzeit)

Ungefiltert

Ansprechzeit
0,05 min

Ansprechzeit
0.1 min

1220 Infinity LC

Die Ansprechzeit gibt an, wie schnell der Detektor auf eine plétzliche Ande-
rung der Extinktion in der Flusszelle reagiert. Der Detektor passt die
Ansprechzeit mithilfe digitaler Filter an die Breite der Peaks im Chromato-
gramm an. Diese Filter beeinflussen weder die Peakfliche noch die Peaksym-
metrie. Bei korrekter Einstellung reduzieren solche Filter das
Basislinienrauschen erheblich (siehe Abbildung 39 auf Seite 123), verringern
aber die Peakhéhe nur unwesentlich. Auf3erdem senken die Filter die Daten-
rate, ermoglichen so eine optimale Integration und Anzeige der Peaks und
minimieren den zur Speicherung der Chromatogramme und Spektren erfor-
derlichen Festplattenplatz.
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Abbildung 39 Einfluss der Ansprechzeit auf Signal und Rauschpegel

In Tabelle 22 auf Seite 124 sind die fiir den Detektor verfiigbaren Filter aufge-
listet. Sie erhalten optimale Ergebnisse, wenn Sie eine Peakbreite festlegen,
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die der eines schmalen, interessierenden Peaks im Chromatogramm maoglichst
nahe kommt. Die Ansprechzeit betriagt etwa 1/3 der Peakbreite, was die Peak-
hoéhe um weniger als 5 % verringert und die Peakdispersion um weniger als 5 %
erhoht. Eine Verringerung der Peakbreite im Detektor ergibt weniger als 5 %
Gewinn bei der Peakhohe, jedoch erhéht sich das Basislinienrauschen um den
Faktor 1,4 . Bei einer Peakbreite (Ansprechzeit), die um den Faktor 2 iber den
empfohlenen Einstellungen liegt (ﬁberfilterung), reduziert sich die Peakhohe
um etwa 20 % und das Basislinienrauschen um den Faktor 1,4 . Dies liefert das
bestmogliche Signal-zu-Rausch-Verhéltnis, kann aber die Peakauflosung beein-
flussen.

Tabelle 22 Peakbreite, Ansprechzeit, Datenrate

Peakbreite [Minuten] Ansprechzeit [Sekunden] Datenrate [Hz]
<0,0025 0,025 80
>0,0025 0,05 80
> 0,005 0.1 40
> 0,01 0.2 20
> 0,03 05 10
>0,05 1,0 5
>0,10 2,0 25
>0,20 4,0 1,25
> 0,40 8.0 0,62
>0,85 16,0 0,31

1220 Infinity LC



Beschreibung des Detektors 8

Proben- und Referenzwellenlange und -Bandbreite

1220 Infinity LC

Der Detektor misst die Extinktion gleichzeitig bei Wellenlingen von 190 bis
950 nm. Zwei Lampen ermoglichen gute Empfindlichkeit iber den gesamten
Wellenldngenbereich. Die Deuteriumbogenentladungslampe liefert die Energie
fiir den UV-Bereich (190 bis 400 nm), die Wolframlampe emittiert Licht von
400 bis 950 nm im sichtbaren und im kurzwelligen nahen Infrarotbereich.

Wenn Sie tiber die Analyten in Threr Probe nur wenig wissen, verwenden Sie

beide Lampen und speichern Sie alle Spektren tiber den gesamten Wellenlan-
genbereich. So erhalten Sie umfassende Informationen, bendétigen allerdings

auch viel Speicherplatz. Mittels Spektren konnen die Reinheit und die Identi-
tat von Peaks gepriift werden. Informationen zu Spektren sind auch niitzlich,
um die Wellenldngeneinstellungen des chromatographischen Signals zu opti-
mieren.

Der Detektor kann wiahrend des Laufs bis zu 8 Signale mit folgenden Angaben
berechnen und speichern:

* Probenwellenlange, das Zentrum eines Wellenldangenbands mit der Proben-
bandbreite (BW) und optional

* Referenzwellenlinge, das Zentrum eines Wellenlingenbands mit der Refe-
renzbandbreite.

Die Signale bestehen aus einer Serie von Datenpunkten tiber der Zeit, die die
durchschnittliche Extinktion im Probenwellenldngenband minus der durch-
schnittlichen Extinktion im Referenzwellenlingenband angeben.

Signal A ist bei der Detektor-Standardmethode auf "Probe 250,100, Referenz
360,100" eingestellt, d. h. auf die durchschnittliche Extinktion im Bereich von
200 - 300 nm minus der durchschnittlichen Extinktion im Bereich von

300 - 400 nm. Da alle Analyten im Bereich zwischen 200 — 300 nm eine hohere
Extinktion als zwischen 300 — 400 nm haben, zeigt dieses Signal praktisch alle
Substanzen, die durch UV-Extinktion erkannt werden konnen.

Viele Substanzen weisen Absorptionsbanden im Spektrum auf. Abbildung 40
auf Seite 126 zeigt als Beispiel das Spektrum von Anissiure.

Um die Detektion sehr kleiner Konzentrationen von Anissiure zu optimieren,
stellen Sie die Probenwellenlinge auf den Peak der Absorptionsbande

(252 nm) und die Probenbandbreite auf die Breite der Absorptionsbande

(30 nm) ein. Eine Referenzwellenlinge von 360,100 ist geeignet. Anissiure
absorbiert in diesem Bereich nicht.
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Bei der Arbeit mit hohen Konzentrationen erhalten Sie bei Extinktionen tber
1,56 AU eine bessere Linearitiat, wenn Sie die Probenwellenlinge auf ein Tal im
Spektrum setzen, z. B. 225 nm fiir Anissdure.

594

40

387

20

Extinktion (mAU)

Probenwellenldnge 252 nm Anissaure
/\ Referenzbandbreite 100 nm
/ \\. >
[\
/ \
/ \
;\ // \\
/ \
\\ L \\
\ fe—————————>\
\ / \
\ /30nm |
\ / Bandbreite | )
\ \ Referenzwellenlénge 360
\ \
\\/ \
229 249 260 280 308 320 34@ 360 388 400

Wellenlange (nm)

Abbildung 40 Optimieren der Wellenldngeneinstellung

Eine grof3e Bandbreite hat den Vorteil, dass das Rauschen durch Mittelung
uber einen Wellenlangenbereich verringert wird. Verglichen mit einer Band-
breite von 4 nm wird das Basislinienrauschen um einen Faktor von etwa 2,5
verringert, wihrend das Signal immer noch etwa 75 % eines Bandes von 4 nm
betriagt. Das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis ist in diesem Beispiel bei einer Band-
breite von 30 nm zweimal so grof wie bei einer Bandbreite von 4 nm.
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Bandbreite

30 nm

12 nm

4 nm

Abbildung 41 Einfluss der Bandbreite auf Signal und Rauschen

Da der Detektor Extinktionswerte mittelt, die fiir die einzelnen Wellenlingen
berechnet werden, hat die Verwendung einer grof3en Bandbreite keine nega-
tiven Auswirkungen auf die Linearitat.

Die Verwendung einer Referenzwellenlange wird nachdriicklich empfohlen,
um Drift und Versetzung der Basislinie, die durch Schwankungen der Raum-
temperatur oder durch Anderungen im Brechungsindex der mobilen Phase bei
einem Gradientenlauf hervorgerufen werden, zu kompensieren.

Ein Beispiel fiir die Verringerung der Basisliniendrift ist in Abbildung 42 auf
Seite 128 fiir PTH-Aminosauren zu sehen. Ohne Referenzwellenlinge driftet
die Basislinie des Chromatogramms aufgrund der durch den Gradienten her-
vorgerufenen Anderung im Brechungsindex nach unten. Dieser Effekt wird
durch die Verwendung einer Referenzwellenlinge fast vollstindig kompen-
siert. Mit dieser Technik konnen PTH-Aminosiuren selbst bei einem Gradien-
tenanalysenlauf bis in den niedrigen pmol-Bereich quantifiziert werden.
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PTH-ASN

PTH-ARG
- PTH-ALA

PTH-PRO

jeweils 1 pmol

"PTH-PHE

Wellenlédnge
267 nm
U Referenz 380 nm

Wellenldnge
267 nm
Keine Referenz

4 S
Zeit (min)

Grad.: 0,02 m KH,PO,/ACN von 12 % ACN auf 45 % ACN in 12 min

Abbildung 42 Gradientenanalyse von PTH-Aminoséauren (je 1 pmol) mit und ohne Referenz
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Spaltbreite

1220 Infinity LC

Der Detektor ist mit einem variablen Spalt am Eingang des Spektrographen
ausgestattet. Dies ist ein effektives Hilfsmittel, um den Detektor an verschie-
dene Anforderungen bei unterschiedlichen Analysenproblemen anzupassen.

Ein schmaler Spalt bietet spektrale Auflésung bei Analyten mit ausgepragter
Feinstruktur im Absorptionsspektrum. Ein Beispiel fiir eine Substanz mit
solch einem Spektrum ist Benzol. Die fiinf Hauptabsorptionsbanden sind nur
2,5 nm breit und nur 6 nm voneinander entfernt.

16 nm

Hizrm. 3
=t
EI:I— 4 nm
25 3
20 3

EE PN
1D_§ /2.-'_"--..1_.-'

5—5"- e

0

L L L L e
225 240 245 250 255 280 285 N

Abbildung 43 Benzol bei Spaltbreiten von 1, 4 und 16 nm (Prinzip)
Bei einem breiten Eingangsspalt wird ein groferer Anteil des Lichts verwen-

det, das die Flusszelle passiert. Wie in Abbildung 44 auf Seite 130 zu sehen ist,
fiihrt dies zu einem geringeren Basislinienrauschen.
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Spaltbreite 1 nm

Spaltbreite 4 nm

Spaltbreite 16 nm

130

DAL A, §ig=254. 4 Ref=oft (WO ISEVIHMINM.L)

05 1 15 2 25 2 25 mi

DADT A, Sig=254,4 Ref=off (MO IEEVINMANM.L)

T T T T T T T
05 1 15 2 25 2 25 mi

DADT A, §9=254,4 Ref=off (NO ISEVINMISNM.C)

T T T
05 1 15 z 25 3 35 mi

Abbildung 44 Einfluss der Spaltbreite auf das Basislinienrauschen

Mit grofReren Spaltbreiten verringert sich allerdings die optische Auflésung
des Spektrographen (die Fahigkeit, zwischen verschiedenen Wellenldngen zu
unterscheiden). Auf jede Photodiode fallt Licht innerhalb eines Wellenldngen-
bereichs, der durch die Spaltbreite bestimmt wird. Dies erklirt, warum bei
Einsatz eines 16 nm breiten Spalts die Feinstruktur im Benzolspektrum ver-
schwindet.

AufRerdem ist fiir Wellenldngen an einer steilen Flanke eines Substanzspekt-
rums die Extinktion nicht mehr streng linear mit der Konzentration verkniipft.

Substanzen wie Benzol mit ausgeprigter Feinstruktur und steilen Flanken bei
den Absorptionsbanden sind sehr selten.

Meistens betrigt die Breite von Absorptionsbanden im Spektrum eher 30 nm
wie bei der Anissiaure (Abbildung 40 auf Seite 126).

In den meisten Fiéllen liefert eine Spaltbreite von 4 nm die besten Ergebnisse.

Verwenden Sie einen schmalen Spalt (1 oder 2 nm), wenn Sie Substanzen mit
spektraler Feinstruktur identifizieren oder wenn Sie bei hohen Konzentrati-
onen (> 1000 mAU) und einer Wellenlinge in der Flanke des Spektrums quan-
tifizieren mochten. Signale mit grof3er Bandbreite konnen zur Verringerung
des Basislinienrauschens eingesetzt werden. Da die (digitale) Bandbreite als
durchschnittliche Extinktion berechnet wird, gibt es keine Auswirkungen auf
die Linearitét.

Verwenden Sie einen grof3en Spalt (8 oder 16 nm), wenn die Probe sehr
geringe Konzentrationen enthilt. Achten Sie darauf, dass die Signalbandbreite
mindestens so grofd ist wie die Spaltbreite.
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Optimieren der Spektrenaufnahme (nur DAD)

Das Speichern aller Spektren erfordert eine grof3e Speicherkapazitat. Wah-
rend der Optimierung einer Methode oder beim Analysieren einzelner Proben
ist es sehr niitzlich, alle Spektren zur Verfiigung zu haben. Wenn jedoch viele
Proben derselben Art zur gleichen Zeit analysiert werden, benétigen die
Dateien, in denen die Spektren gespeichert werden, sehr viel Speicherplatz auf
der Festplatte. Der Detektor stellt Funktionen bereit, durch die das Datenauf-
kommen verringert wird, die relevanten Spektralinformationen jedoch erhal-
ten bleiben.

Spektrenoptionen finden Sie unter Tabelle 23 auf Seite 137.

Bereich

Nur der Wellenlédngenbereich, in dem die Substanzen der Probe absorbieren,
enthalt Informationen, die zur Reinheitsiiberpriifung und Bibliothekssuche
von Nutzen sind. Durch Reduzieren des gespeicherten Spektrenbereichs wird
Speicherplatz eingespart.

Schritt

Die meisten Substanzen haben breite Absorptionsbanden. Die Darstellung von
Spektren, der Peak-Reinheit sowie die Bibliothekssuche sind dann am besten
moglich, wenn ein Spektrum zwischen 5 und 10 Datenpunkte pro Breite der
Absorptionsbanden enthilt. Bei Anissaure (das zuvor angefiihrte Beispiel)
wire ein Schritt von 4 nm ausreichend. Ein Schritt von 2 nm liefert jedoch
eine bessere Anzeige des Spektrums.

Schwellenwert

Dient zur Einstellung des Peak-Detektors. Wenn ein Speichermodus mit
Peak-Kontrolle ausgewahlt wird, werden nur Spektren von Peaks gespeichert,
die hoher als der Schwellenwert sind.
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Toleranz fiir die negative Extinktion

Der Detektor stellt seinen Verstirker wihrend des Abgleichs so ein, dass die
Basislinie leicht in den negativen Bereich (etwa -100 mAU) driften kann. In
einigen speziellen Fallen, zum Beispiel bei einem Gradientenlauf mit absor-
bierenden Losungsmitteln, kann die Basislinie stirker in den negativen
Bereich driften.

Erhohen Sie nur in diesen Fillen die Toleranz fiir die negative Extinktion, um
einen Uberlauf des A/D-Wandlers zu vermeiden.

Optimieren der Selektivitat

Quantifizierung von co-eluierenden Peaks durch Peakunterdriickung

Bei chromatographischen Analysen eluieren hiufig zwei Substanzen zusam-
men. Ein konventioneller Zweikanal-Detektor kann beide Substanzen nur
dann unabhangig voneinander detektieren und quantifizieren, wenn ihre
Spektren nicht tiberlappen. Dies ist allerdings in den meisten Féallen héchst
unwahrscheinlich.

Bei einem Zweikanal-Detektor, der auf der Diodenarray-Technik basiert, ist
die Quantifizierung von zwei Substanzen moglich, selbst wenn beide Substan-
zen Uber den gesamten Wellenldngenbereich absorbieren. Die Vorgehensweise
wird ,Peakunterdriickung” oder ,Signalsubtraktion“ genannt. Als Beispiel
wird die Analyse von Hydrochlorothiazid in Gegenwart von Koffein beschrie-
ben. Bei der Analyse von Hydrochlorothiazid in biologischen Proben besteht
immer die Gefahr, dass auch Koffein vorhanden ist, das chromatographisch
mit Hydrochlorothiazid interferiert. Wie die Spektren in Abbildung 45 auf
Seite 133 zeigen, wird Hydrochlorothiazid am besten bei einer Wellenlinge von
222 nm erkannt, bei der auch Koffein eine signifikante Extinktion besitzt. Mit
einem konventionellen variablen Wellenlangendetektor ware es deshalb
unmoglich, Hydrochlorothiazid in Gegenwart von Koffein quantitativ zu detek-
tieren.
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WL1 (204 nm, Kaffein)

WL2 (222 nm, Hydrochlorothiazid)
1027 y WL3 (260 nm, Referenz zum Unterdriicken)
Hydrochlorothiazid)

391 WL4 (282 nm, Referenz zum Unterdriicken von Kaffein)

80
204
601 WL3 WL4
504

487

387

287

199

220 240 2608 280 300 320 340

WL1 WL2 Wellenlange (nm)

Abbildung 45 Wahl der Wellenlénge fiir die Peakunterdriickung

Mit einem UV/Vis-Diodenarray-Detektor und der richtigen Referenzwellenlan-
ge ist die quantitative Analyse moglich. Zur Unterdriickung des Koffeins muss
die Referenzwellenldnge auf 282 nm eingestellt werden. Bei dieser Wellenlénge
besitzt Koffein dieselbe Extinktion wie bei 222 nm. Wenn die Extinktionswerte
voneinander subtrahiert werden, wird das resultierende Signal nur noch
durch Hydrochlorothiazid verursacht. Auf die gleiche Weise kann zum quanti-
tativen Nachweis von Koffein Hydrochlorothiazid unterdriickt werden. In die-
sem Fall wird die Wellenldnge auf 204 nm und die Referenzwellenldnge auf 260
nm eingestellt. Abbildung 46 auf Seite 134 zeigt die chromatographischen
Ergebnisse der Peakunterdriickungstechnik.

Ein Nachteil dieser Vorgehensweise ist ein Verlust an Empfindlichkeit. Das
Probensignal wird um die Extinktion bei der Referenzwellenlange im Verhélt-
nis zur Signalwellenlinge verringert. Die Empfindlichkeit kann um 10-30 %
verringert werden.
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Hydrochlorothiazid
und Kaffein
~ Wellenlédnge 204 nm
| Keine Referenz

Hydrochlorothiazid
und Kaffein
Wellenlédnge 222 nm

Keine Referenz

[\

/ — ] -
iy Hydrochlorothiazide ~ Kaffein unterdriickt
/ unterdrickt N\
|| Wellenlénge 204 nm | | Wellenléange 222 nm
| \ Referenz 260 nm f \Referenz 282 nm
)\ N
6 B.‘B 1.‘@ 1.‘2 6 B.‘B 1.‘8 1.‘2
Zeit (min) Zeit (min)

Abbildung 46 Peakunterdriickung mit Hilfe der Referenzwellenldnge

Verhéaltnis-Qualifizierer zur selektiven Detektion von Substanzklassen

Verhaltnis-Qualifizierer kénnen verwendet werden, wenn in einer komplexen
Probe nur eine bestimmte Substanzklasse analysiert werden muss, beispiels-
weise ein Ausgangsarzneistoff und seine Metaboliten in einer biologischen
Probe. Ein anderes Beispiel ist die selektive Analyse von Derivaten nach einer
Vor- bzw. Nachsaulenderivatisierung. Die Angabe eines Signalverhéltnisses,
das typisch fir die Substanzklasse ist, bietet eine Moglichkeit zur selektiven
Darstellung der interessierenden Peaks. Das Signal bleibt null, solange das
Extinktionsverhaltnis auf3erhalb des vom Anwender definierten Bereichs
liegt. Wenn das Extinktionsverhiltnis innerhalb des definierten Bereichs liegt,
entspricht das ausgegebene Signal der normalen Extinktion, wodurch deut-
liche Peaks auf einer flachen Basislinie erhalten werden. Ein Beispiel ist in
Abbildung 47 auf Seite 135 und Abbildung 48 auf Seite 135 dargestellt.
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Wahlen Sie zwei charakteristische
. Wellenldngen
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Abbildung 47 Wahl der Wellenldngen fiir das Qualifierverhaltnis

Signale bei 250 nm

‘ “ Biphenyl o-Terphenyl
| )
I Keine Selektivitat
A | : \
mit Verhaltnis-Qualifizierer
249/224 nm = 3,520 %
2 1 2 3 4 5 s 2
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Abbildung 48 Selektivitat durch Qualifierverhaltnis

Aus einem Gemisch aus vier Substanzen wurde nur Biphenyl aufgezeichnet.
Die anderen drei Peaks wurden unterdriickt, da sie nicht dem Kriterium des
Verhiltnis-Qualifizierers entsprachen, so dass das Ausgangssignal auf null
gesetzt wurde. Die charakteristischen Wellenldngen von 249 nm (1) und

224 nm (A9) wurden anhand der in Abbildung 47 auf Seite 135 gezeigten Spek-
tren ermittelt. Der Verhéaltnisbereich wurde auf 2 - 2,4 (2,2 + 10 %) gesetzt. Nur
wenn das Verhéaltnis zwischen 249 und 224 nm innerhalb dieses Bereichs lag,
wurde das Signal dargestellt. Von den vier Peaks erfiillte nur der dritte Peak
dieses Kriterium (Abbildung 48 auf Seite 135), die anderen Peaks wurden
nicht dargestellt.
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Spektrumseinstellungen (nur DAD)

Gehen Sie zum Andern der Spektrumseinstellungen folgendermafen vor.
1 Wahlen Sie Setup Detector Signals (Detektorsignale einrichten).

2 Waihlen Sie im Abschnitt ,Spectrum® (Spektrum) in der Dropdown-Liste
einen Parameter aus. Tabelle 23 auf Seite 137 fithrt die verfiigbaren Para-
meter auf.

3 Sie konnen den Bereich, die Schrittweite und den Schwellenwert Ihren
Anforderungen entsprechend dndern.

(EEI ST e o - M DAD Signals : System-2 DAD Signals : System-2

o8 Contral. .. ~ Signal — Signals

of Configuration... Store  Sample.Bw  Reference Bw Store  Sample.Bw  Reference B
g | er Bl o [odm | | aF o o g
T [ e[ e | | er e o [ g m
T o e [ dm | [ er oo o fiodm
. [ e e oo Gem | | o 5[5 oo 1502 om
. [0 e ([ [0 & | | &1 [ o o [0/ mm
r
I

=
1=

&8 Mot Ready Information
2 Help

m m O o m

T [0 5 e oo 3 e 0 [iz [0 [1o0 2 om
. [z 6 [ oo e [ [iz [0 [1o0 2 om
T o Jie | e [io0) 3 om [ [ [0 [ioo 3 mm

— Spectm -
G Se ) Spectrum

Store: Every 2nd spectrum j Store: E v
MNone

Range: Apex+Bazelines Range: |1 g ta IdDD nm

Apex+Slopes+B azelines

Step: Allin peak — Step: |2.EI nrm
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T @ m m 9 0 =

=

Every Z2nd spech
i LBl

] |"|I'ES:|'ICI_ T TIT= 1j }'IfEﬂ?hEl_ldf 1.00 sl

Abbildung 49 Spektrumseinstellungen
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Tabelle 23 Spektrumseinstellungen

Speichern Legt fest, an welchen Stellen von "Signal A" Spektren aufgenommen
und gespeichert werden. Signal A wird zur Steuerung der
"peakgesteuerten Spektrenaufnahme"” verwendet. Die anderen Signale
haben keinen Einfluss auf die Spektrenaufnahme.

Keine Es werden keine Spektren aufgenommen.
Maximum + Spektren werden am Maximum und an den Basislinien des Peaks
Basislinien aufgenommen.

Maximum + Flanken +  Spektren werden am Maximum, an den Basislinien, an der Aufwaérts-
Basislinien und an der Abwaértsflanke eines Peaks aufgenommen.

Alle im Peak Es werden alle Spektren innerhalb des Peaks aufgenommen.

Die drei oben erwahnten Arten der Spektrenaufnahme werden auch als
peakgesteuerte Spektrenaufnahme bezeichnet. Die Erkennung von
Peaks erfolgt durch die Detektorfirmware auf der Grundlage der
Schwellenwert- und der Peakbreitenparameter, die Sie fiir den DAD
eingestellt haben. Wenn Sie die peakgesteuerte Speicherung von
Spektren nutzen mochten, achten Sie darauf, diese Parameter so
einzustellen, dass alle interessierenden Peaks erkannt werden. Der
Integrationsalgorithmus fiir die Peak-Erkennung basiert ebenfalls auf
den Schwellenwert- und den Peakbreitenparametern, die unter
Integrationsereignisse eingestellt werden kénnen.

Jedes 2. Spektrum Die Spektrenaufnahme erfolgt wie bei "Alle" kontinuierlich. Allerdings
wird nur jedes zweite Spektrum gespeichert, die anderen Spektren
werden verworfen. Dies reduziert den bendtigten Speicherbedarf.

Alle Spektren werden, abhéngig von der Einstellung der Peakbreite,
kontinuierlich aufgenommen. Pro Peakbreite werden acht Spektren
aufgenommen. Die fiir ein Spektrum bendtigte Aufnahmezeit betrégt
etwas weniger als die Peakbreite dividiert durch 8, ist also gréRer oder
gleich 0,01 s und kleiner oder gleich 2,55 s.

Wenn in Signal A keine Peaks auftreten, werden keine Spektren
aufgezeichnet. Spektren in anderen Signalen konnen nicht verarbeitet
werden.

Bereich "Bereich" definiert den Wellenldngenbereich fiir die
Spektrenspeicherung.
Grenzwerte: 190 bis 950 nm in Schritten von 1 nm sowohl fiir die
niedrigen als auch fiir die hohen Werte. Der hohe Wert muss mindestens
2 nm groRer sein als der niedrige Wert.
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Tabelle 23 Spektrumseinstellungen

Schritt "Schritt" definiert die Wellenlangenauflésung fir die
Spektrenspeicherung.
Grenzwerte: 0,10 bis 100,00 nm in Schritten von 0,1 nm.

Schwellenwert Der "Schwellenwert" ist gleich der Hohe des kleinsten erwarteten Peaks
in mAU. Die Peakerkennung ignoriert alle Peaks, die kleiner als der
Schwellenwert sind. Es wird kein Spektrum gespeichert.
Grenzwerte: 0,001 bis 1000,00 mAU in Schritten von 0,001 mAU.
Verwendbar in den Modi Maximum + Basislinien, Maximum + Flanken +
Basislinien und Alle im Peak.
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Beschreibung des Detektors
Anpassen der Flusszelle an die Séaule

Abbildung 50 auf Seite 139 zeigt Empfehlungen fiir Flusszellen, die zu der ver-
wendeten Sidule passen. Wenn sich mehrere Zellentypen eignen, erzielen Sie
mit der grofleren Zelle eine bessere Nachweisgrenze. Bei Verwendung
kleinerer Flusszellen erzielen Sie eine hohere Peakauflésung.

Wabhl einer Flusszelle fiir den VWD

Saulenlange Typische Empfohlene Durchflusszelle
Peakbreite

<=5c¢cm 0,025 min

10 cm 0,05 min

20 cm 0,1 min Standafd-Durchflusszelle

>=40cm 0,2 min
Typ. 0,2 ml/min 0,2- 0,4 ml/min 0,4-0,8 ml/min 1-5ml/min
Flussrate

Séauleninnendurchmesser 1,0 mm 2,1 mm 3,0 mm 4,6 mm

1220 Infinity LC

Abbildung 50 Wahl einer Flusszelle
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Wabhl einer Flusszelle fiir den DAD

Typische Typische Empfohlene Flusszelle
Séaulenlange Peakbreite
T<=5cm 0,025 min Mikro oder
Semi-Nano
10 cm 0,05 min Semi-Mikro-
Flusszelle Hochdruck--
Flusszelle fiir
- Driicke tber
20 cm 0,1 min Standard-
flusszelle 100 bar
>=40 cm 0,2 min
Typische 0,01..02 02..04 04..04 1..5 0,01..5
Durchflussrate | ml/min ml/min ml/min ml/min ml/min
Sauleninnendurchmesser | 0,5... 1 mm 2,1 mm 3,0 mm 4,6 mm

140

Abbildung 51 Wabhl einer Durchflusszelle in HPLC

Streckenlidnge der Flusszelle

Das Gesetz nach Lambert-Beer beschreibt einen linearen Zusammenhang zwi-
schen der Streckenliange und der Extinktion.

Absorbance= -logT=log—= =¢- C- d

wobei

die Transmission ist, die als Quotient aus Intensitiat des durchgelassenen
Lichtes und des eingestrahlten Lichtes angegeben wird, I,

der Extinktionskoeffizient ist, der fiir eine gegebene Substanz charakteristisch
ist und unter genau definierten Bedingungen wie Wellenldnge, Losungsmittel
und Temperatur bestimmt wird,

die Konzentration der absorbierenden Spezies (Angabe normalerweise in g/1
oder mg/1) und

die Streckenlidnge der benutzten Messzelle ist.
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Daher ermoglichen Flusszellen mit grofRerer Streckenlinge eine hohere Signal-
starke. Obwohl mit der Streckenlidnge auch das Rauschen zunimmt, verbessert
sich das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis. Zum Beispiel nimmt das Rauschen bei
Erhéhen der Streckenlinge von 6 mm auf 10 mm um weniger als 10 % zu, die
Signalintensitiat wird jedoch um 70 % gesteigert.

Bei Erhohung der Streckenldnge nimmt normalerweise auch das Zellenvolu-
men zu, in unserem Beispiel von 5 uL auf 13 uL. Das flihrt normalerweise zu
einer Peakverbreiterung. Wie das Beispiel in Abbildung 52 auf Seite 141 zeigt,
wird dadurch die Auflosung bei der Gradiententrennung nicht beeintrachtigt.

Als Faustregel sollte das Volumen der Flusszelle etwa 1/3 des Peakvolumens
bei halber Peakhohe betragen. Sie konnen das Peakvolumen bestimmen, indem
Sie die im Integrationsprotokoll angegebene Peakbreite mit der Flussrate mul-
tiplizieren und durch 3 teilen.

Analyse eines Pestizidstandards

6-mm optische Schichtdicke
10-mm optische Schichtdicke

Extinktion

13 EX=] =N=]

Zeit (min)

Abbildung 52 Einfluss der Streckenlange der Zelle auf die Signalhcéhe

Normalerweise werden LC-Analysen mit UV-Detektoren durchgefiihrt, indem
die Messwerte mit internen oder externen Standards verglichen werden. Zur
I"Jberprﬁfung der photometrischen Genauigkeit des Detektors sind genauere
Informationen zu den Streckenlingen der Flusszellen erforderlich.

Die richtige Response ist:
erwartete Response * Korrekturfaktor

Einzelheiten zu den Flusszellen sind in Tabelle 24 auf Seite 142 und Tabelle 25
auf Seite 143 aufgefiihrt.
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Tabelle 24 Korrekturfaktoren fiir VWD-Flusszellen von Agilent

Korrekturfaktoren fiir VWD -Flusszellen

Flusszellentyp Zellen- Bestellnummer Strecken- Streckenldnge Korrekturfak-
volumen lange (tatsachlich) tor
(nominal)
Standardflusszelle 14 uL Standarddurch- 10 mm 10,15 £ 0,19 mm 10 /10,15
flusszelle, 10 mm,
14 L, 40 bar
(G1314-60086)
Semi-Mikro-Flusszelle 5L Semi-Mikro-Durc 6 mm 6,10 £ 0,19 mm 6/6,10
hflusszelle, 6
mm, 5 pL, 40 bar
(G1314-60083)
Mikro-Flusszelle 2L Mikro-Durchflus- 3 mm 2,80 +0,19 mm 3/28
szelle ohne
ID-Kennung, 3
mm, 2 pL, 120 bar
(G1314-60087)
Hochdruck-Flusszelle 14 uL Hoch- 10 mm 10,00 £0,79 mm 6 /5,75

druck-Durchflus-
szelle, 10 mm, 14
uL, 400 bar
(G1314-60082)
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Einen minimalen Einfluss hat auch die Toleranz der Dichtscheibendicke und deren
Anzugsmoment, das allerdings mit maschineller Genauigkeit und geringen Abweichungen
eingestellt wird.
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Korrekturfaktoren fiir DAD-Flusszellen

Tabelle 25 Korrekturfaktoren fiir Flusszellen

Beschreibung des Detektors 8

Flusszelle Streckenlange Korrekturfaktor
(tatsachlich)
Standard-Durchflusszelle, 10 mm, 13 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60022) 9,80 £0,07 mm 10/9.8
Semi-Mikrodurchflusszelle, 6 mm, 5 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60025) 5,80 £0,07 mm 6/5.8
Mikrodurchflusszelle, 3 mm, 2 pL, 120 bar ( 12 MPa) (G1315-60024) 3,00 +0,05 mm/-0,0 3/3
7 mm
Halbnano-Durchflusszellenset, 10 mm, 500 nL, 5 MPa (G1315-68724) 10,00 £0,02 mm 10/10
Nano-Flusszellenkit, 6 mm, 80 nL, 5 MPa ( G1315-68716) 6.00 £0,02 mm 6/6
Standardflusszelle bioinert, 10 mm, 13 pL, 120 bar ( 12 MPa) far MWD/DAD, 9,80 £0,07 mm 10/9.8

einschlieBlich Kapillarkit Flusszellen BIO (p/n G5615-68755) (G5615-60022)

Einen minimalen Einfluss hat auch die Toleranz der Dichtscheibendicke und deren
Anzugsmoment, das allerdings mit maschineller Genauigkeit und geringen Abweichungen

eingestellt wird.
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8 Beschreibung des Detektors
Anpassen der Flusszelle an die Saule
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Agilent 1220 Infinity LC System

Installationspriifung

Nach Betitigen der Schalter fiir die Installation Check bei allen verfiigharen
Modulen wird das System fiinf Minuten lang bei 1 mL/min gespiilt, der Fluss-
weg durch Anwendung eines Drucks von bis zu 200 bar geprift, und der Ofen
(falls vorhanden) und der Detektor werden eingeschaltet.

Pumpe und Detektor sind fiir diese Priifung unerlésslich. Der Ofen und der automatische
Probengeber sind optional.

Eine Installation Check war erfolgreich, wenn folgende Bedingungen erfillt wur-
den:

* Alle Module schalten sich innerhalb der maximalen Zeitiiberschreitung von
120 s erfolgreich ein.

* Die Pumpe erreicht 200 bar nach 5 min.
* Der Ofen erreicht 2 K iiber seiner tatsichlichen Temperatur.

* Die Detektorlampe ziindet und der Detektor erreicht den Status Ready.
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Modulinformation

Das Werkzeug Module Info sammelt Diagnoseinformationen tiber ein Modul und
speichert die Ergebnisse in einer Datei. Sie konnen die Ergebnisse in drei
Registerkarten abrufen:

Allgemein

Die Registerkarte General zeigt Informationen zur Firmware des Moduls sowie
dessen Optionen in einer zweispaltigen Tabelle.

Tabellen

In der Registerkarte Tables konnen Sie den Inhalt aller verfiigbaren Diagnose-
tabellen des Moduls anzeigen. Klicken Sie auf das Zeichen [+], um eine Tabelle
zu 6ffnen. Klicken Sie auf das Zeichen /-/, um eine offene Tabelle zu schlief3en.

Signale

Die Registerkarte Signals zeigt Diagramme aller verfiigharen Diagnosesignale
des Moduls an. Die Signaldiagramme sind modulabhingig verfiigbar. Falls ver-
fiigbar, werden sowohl Kurzzeit- als auch Langzeitdiagramme fiir ein Signal
angezeigt.

Statusinformation

Das Werkzeug State Info zeigt den aktuellen Status aller Agilent 1220 Infinity
LC Module an. Der Status wird stiandig aktualisiert. Das Werkzeug lauft konti-
nuierlich 60 min lang, falls vorher kein Abbruch erfolgt. Klicken Sie auf Stop
Test, um das Werkzeug zu stoppen.
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Losungsmittelfordersystem

Beschreibung des Lecktests fiir die isokratische Pumpe

1220 Infinity LC

Der Lecktest ist ein integrierter Test zur Fehlersuche und dient zur Uberprii-
fung der Dichtigkeit der Pumpe. Der Test besteht in der Aufzeichnung eines
Druckprofils, wihrend die Pumpe einen definierten Pumpzyklus durchliuft.
Das resultierende Druckprofil liefert Informationen zur Druckdichtigkeit und
zum Betrieb der Pumpenkomponenten.

Anstieg 1:

Nach der Initialisierung steht Kolben 2 an seinem oberen Endpunkt. Zu
Beginn des Tests pumpt Kolben 1 mit einer Hublange von 100 puL und einem
Fluss von 153 uL/min. Die Kolbensequenz wahrend des Druckanstiegs ist
1-2-1-2.

Plateau 1:

Kolben 2 pumpt etwa eine Minute lang mit einer Flussrate von 2 uL/min wei-
ter.

Anstieg 2:

Die Flussrate wird auf 153 uL/min erhoht und Kolben 2 fiihrt seinen Hub zu
Ende. Dann pumpt Kolben 1 weiter und bewirkt die zweite Halfte des
Anstiegs.

Plateau 2:

Die Flussrate wird fiir etwa 1 Minute auf 2 uL/min reduziert, wihrend Kolben
1 noch Lésungsmittel abgibt.

Anstieg 3:

Die Flussrate steigt auf 220 uL/min, der Hub wird auf 100 uL gedndert. Kolben
1 fiithrt seinen Hub zu Ende. Nun wird der Fluss auf 510 uL/min gedndert. Der
Druck erreicht 390 bar mit der Kolbensequenz 2 -1 -2 -1 .

149



9

150

Testfunktionen und Kalibrierung

Plateau 3:

Mit Erreichen eines Druckes von 390 bar wird der Fluss auf null reduziert und
der Druck stabilisiert sich knapp unterhalb von 400 bar.

Der Druckabfall sollte 1 Minute nach Erreichen des Maximaldruckes nicht
mehr als 2 bar/min betragen.

Beschreibung des Lecktests fiir die Gradientenpumpe

Der Lecktest ist ein integrierter Test zur Fehlersuche und dient zur Dichtheits-
prifung der Pumpenkomponenten. Der Test sollte ausgefiihrt werden, wenn
Probleme mit der Pumpe vermutet werden. Im Rahmen des Tests wird die
Druckerhohung bei sehr niedrigen Flussraten tiberwacht, wobei verschiedene
Kolben Losungsmittel zufithren. Bei diesen dufderst niedrigen Flussraten kon-
nen kleinste Lecks erkannt werden, indem das Druckprofil ausgewertet wird,
wahrend die Pumpe eine vorab definierte Pumpsequenz durchlauft. Fiir den
Test muss zunichst die Pumpe mit einem Blindstopfen blockiert werden, dann
wird der Test, unter Uberwachung des Druckprofils, mit Isopropanol (IPA)
durchgefiihrt.

Stellen Sie sicher, dass alle zu testenden Teile des Flussweges sorgfaltig mit Isopropanol
gespilt werden, bevor das System unter Druck gesetzt wird. Spuren anderer Lésungsmittel
oder kleinste Luftblasen im Flussweg fiihren dazu, dass der Test fehlschlagt.

Anstieg 1

Nach der Initialisierung steht Kolben 2 an seinem oberen Endpunkt. Zu
Beginn des Tests pumpt Kolben 1 mit einer Hublange von 100 puL und einem
Fluss von 153 uL/min. Die Kolbensequenz wahrend des Druckanstiegs ist
1-2-1-2 . Der Druckanstieg sollte in dieser Phase linear sein. Abweichungen
vom Druckprofil in dieser Phase deuten auf grofRere Lecks oder defekte Pum-
penkomponenten hin.

Plateau 1

Kolben 2 pumpt etwa eine Minute lang mit einer Flussrate von 2 uL/min wei-
ter. Wahrend der Plateauphase sollte der Druck konstant bleiben oder gering-
fligig ansteigen. Ein Druckabfall weist auf ein Leck von > 2 uL/min hin.
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Anstieg 2

Die Flussrate wird auf 153 uL/min erhéht und Kolben 2 fiihrt seinen Hub zu
Ende. Dann pumpt Kolben 1 weiter und bewirkt die zweite Héalfte des
Anstiegs.

Plateau 2

Die Flussrate wird fiir etwa 1 Minute auf 2 uL/min reduziert, wihrend Kolben
1 noch Loésungsmittel abgibt. Wahrend der Plateauphase sollte der Druck
konstant bleiben oder geringfiigig ansteigen. Ein Druckabfall weist auf ein
Leck von > 2 uL/min hin.

Anstieg 3

Die Flussrate steigt auf 220 uL/min, der Hub wird auf 100 uL gedndert. Kolben
1 fiithrt seinen Hub zu Ende. Nun wird der Fluss auf 510 uL/min gedndert. Der
Druck erreicht 390 bar mit der Kolbensequenz 2 -1 -2 -1 .

Plateau 3

Mit Erreichen eines Druckes von 390 bar wird der Fluss auf null reduziert und
der Druck stabilisiert sich knapp unterhalb von 400 bar.

Der Druckabfall sollte 1 Minute nach Erreichen des Maximaldruckes nicht
mehr als 2 bar/min betragen.
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Durchfiihrung des Lecktests

Wann erforderlich

Erforderliche
Werkzeuge

Erforderliche Teile

Vorbereitungen

152

Bei Verdacht auf Probleme mit der Pumpe

Beschreibung

1/4 inch-Gabelschliissel (im HPLC-Werkzeugsatz)

Anzahl Best.-Nr. Beschreibung

1 G1313-87305 Restriktionskapillare
1 01080-83202 Blindstopfen

1 500 mL Isopropanol

Stellen Sie eine Flasche mit LC-reinem Isopropanol in den Eluentenraum und schlieRen Sie
dessen Eluentenschlauch am aktiven Einlassventil der Pumpe an.

Stellen Sie sicher, dass alle zu testenden Teile des Flussweg sorgféltig mit Isopropanol

gespiilt werden, bevor das System unter Druck gesetzt wird. Spuren anderer Lésungsmittel
oder kleinste Luftblasen im Flussweg fithren dazu, dass der Test fehlschlagt.

Durchfithrung des Tests iiber Agilent Lab Advisor
1 Wahlen Sie im Auswahlmenii ,Leak Test“ (Lecktest) aus.

2 Starten Sie den Test und folgen Sie den Anweisungen.

Lassen Sie nach Ende des Tests den Druck ab, indem Sie das Spiilventil langsam &ffnen.

“Auswertung der Ergebnisse des Lecktests” auf Seite 153 beschreibt die Auswertung und

Interpretation der Ergebnisse des Lecktests.

Detaillierte Anweisungen finden Sie im Agilent Lab Advisor Tool.
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Auswertung der Ergebnisse des Lecktests

1220 Infinity LC

Defekte oder leckende Teile im Pumpenkopf verursachen beim Lecktest cha-
rakteristische Anderungen des Druckverlaufs. Typische Fehlerursachen wer-
den nachfolgend beschrieben.

Beachten Sie den Unterschied zwischen einem error und einem failure beim Test. Ein error
bedeutet, dass der laufende Test durch ein unerwartetes Ereignis abgebrochen wurde. Die
Angabe failed bedeutet, dass die Testergebnisse nicht innerhalb der spezifizierten Werte

liegen.

In vielen Fallen ist ein durch zu festes Anbringen beschadigter Blindstopfen die
Fehlerquelle im Test. Uberpriifen Sie daher den Blindstopfen auf guten Zustand und
korrekten Sitz, bevor Sie nach anderen mdglichen Fehlerquellen suchen!

Tabelle 26 Keine Druckerhéhung im Bereich von Anstieg 1

Mbdgliche Ursache

Pumpe arbeitet nicht

Spilventil offen

Lockere oder undichte Verschraubungen

Losungsmittelleitungen falsch angeschlossen

Verunreinigtes Spilventil

Grosse, sichtbare Lecks an den
Pumpendichtungen

Grosse, sichtbare Lecks am aktiven
Einlassventil, Auslassventil oder Spiilventil

Abhilfe

Uberpriifen Sie das Logbuch auf
Fehlermeldungen.

SchlieRBen Sie das Spilventil und starten Sie
den Test neu.

Stellen Sie sicher, dass alle Verschraubungen
dicht sind oder tauschen Sie die Kapillare aus.

Stellen Sie sicher, dass die Eluentenleitungen
aus dem Entgaser korrekt angeschlossen sind.

Offnen und schlieRen Sie das Spiilventil zum
Ausspiilen der Verunreinigungen. Tauschen Sie
das Ventil aus, falls es undicht bleibt.

Tauschen Sie die Pumpendichtungen aus.

Stellen Sie sicher, dass die undichten
Komponenten richtig installiert sind. Tauschen
Sie, falls erforderlich, Komponenten aus.
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Tabelle 27 Druckgrenze nicht erreicht, aber Plateaus horizontal oder mit Steigung

Mbdgliche Ursache

Entgaser und Pumpe nicht ausreichend gespiilt
(Luft im Pumpkopf)

Falsches Losungsmittel

Abhilfe

Spilen Sie Entgaser und Pumpe unter Druck
griindlich mit Isopropanol (verwenden Sie dabei
eine Widerstandskapillare).

Isopropanol verwenden. Spiilen Sie Entgaser
und Pumpe griindlich.

Tabelle 28 Alle Plateaus fallen ab

Moégliche Ursache

Lockere oder undichte Verschraubungen

Spilventil locker

Verunreinigtes Spilventil

Schrauben des Pumpkopfes locker

Beschéadigte Dichtungen oder verkratzte Kolben

Undichtes Auslassventil

Undichter Dampfer

Abhilfe

Stellen Sie sicher, dass alle Verschraubungen
dicht sind oder tauschen Sie die Kapillare aus.

Ziehen Sie die Verschraubung am Spiilventil
(14 mm-Schlissel) fest.

Offnen und schlieRen Sie das Spiilventil zum
Ausspiilen der Verunreinigungen. Tauschen Sie
das Ventil aus, falls es undicht bleibt.

Stellen Sie sicher, dass die Schrauben des
Pumpkopfes fest sitzen.

Tauschen Sie die Pumpendichtungen aus.
Uberpriifen Sie die Kolben auf Kratzer. Tauschen
Sie sie aus, wenn sie verkratzt sind.

Tauschen Sie das Auslassventil aus.

Tauschen Sie den Pulsationsdampfer aus.
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Tabelle 29 Erstes Plateau steigt an, zweites und drittes fallt ab

Moégliche Ursache Abhilfe

Luft in der Pumpe oder neue Spilen Sie die Pumpe unter Druck griindlich mit Isopropanol
Dichtungen noch nicht richtig gesetzt (verwenden Sie dabei eine Widerstandskapillare).

Aktives Einlassventil locker Ziehen Sie das aktive Einlassventil (14 mm-Schliissel) fest.
Uberdrehen Sie das Einlassventil keinesfalls.

Schrauben des Pumpkopfes locker  Stellen Sie sicher, dass die Schrauben des Pumpkopfes fest
sitzen.

Auslassventil locker Stellen Sie sicher, dass das Sieb im Auslassventil richtig
installiert ist. Ziehen Sie das Auslassventil fest.

Beschéadigte Dichtungen oder Tauschen Sie die Pumpendichtungen aus. Uberpriifen Sie die

verkratzte Kolben Kolben auf Kratzer. Tauschen Sie sie aus, wenn sie verkratzt
sind.

Defektes aktives Einlassventil Ersetzen Sie das aktive Einlassventil.

Tabelle 30 Erstes Plateau fallt ab, zweites Plateau steigt an

Mégliche Ursache Abhilfe

Undichtes Auslassventil Reinigen Sie das Auslassventil. Stellen Sie sicher, dass die
Siebe in den Auslassventilen richtig installiert sind. Ziehen
Sie das Auslassventil fest.

Schrauben des Pumpkopfes locker Stellen Sie sicher, dass die Schrauben des Pumpkopfes

fest sitzen.
Beschéadigte Dichtungen oder Tauschen Sie die Pumpendichtungen aus. Uberpriifen Sie
verkratzte Kolben den Kolben auf Kratzer. Tauschen Sie ihn aus, wenn er

verkratzt ist.
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Tabelle 31 Anstieg 3 erreicht Sollwert nicht

Mbdgliche Ursache Abhilfe

Pumpe wegen eines Fehlers Uberpriifen Sie das Logbuch auf Fehlermeldungen.
angehalten

Grosse, sichtbare Lecks an den Tauschen Sie die Pumpendichtungen aus.

Pumpendichtungen

Grosse, sichtbare Lecks am aktiven Stellen Sie sicher, dass die undichten Komponenten
Einlassventil, Auslassventil oder richtig installiert sind. Tauschen Sie, falls erforderlich,
Spilventil Komponenten aus.

Tabelle 32 Drittes Plateau fallt mit einem Druckabfall von > 2 bar/min ab.

Mégliche Ursache Abhilfe

Lockere oder undichte Stellen Sie sicher, dass alle Verschraubungen dicht sind
Verschraubungen oder tauschen Sie die Kapillare aus.

Spilventil locker Ziehen Sie die Verschraubung am Spiilventil

(14 mm-Schlissel) fest.

Verunreinigtes Spilventil Offnen und schlieRen Sie das Spiilventil zum Ausspiilen
der Verunreinigungen. Tauschen Sie das Ventil aus, falls
es undicht bleibt.

Schrauben des Pumpkopfes locker Stellen Sie sicher, dass die Schrauben des Pumpkopfes
fest sitzen.

Beschéadigte Dichtungen oder Tauschen Sie die Pumpendichtungen aus. Uberpriifen Sie

verkratzte Kolben die Kolben auf Kratzer. Tauschen Sie sie aus, wenn er

verkratzt ist.
Undichtes Auslassventil Tauschen Sie das Auslassventil aus.

Undichter Dampfer Tauschen Sie den Pulsationsdampfer aus.
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Uberpriifung ,Druck zu hoch

Bei diesem Test wird der Flussweg auf eine Verstopfung untersucht und es
wird versucht, das Modul zu erkennen, das die Verstopfung verursacht. Falls
sich die Verstopfung im automatischen Probengeber befindet, kann mit dem
Test festgestellt werden, ob die Verstopfung in der Nadel oder im Nadelsitz
vorliegt.

Die Pumpe und der automatische Probengeber sind zur Durchfiihrung der
Pressure Too High Check unerlasslich.

Auswertung der Uberpriifung bei zu hohem Druck

1220 Infinity LC

Startbedingungen

Die Pumpe und der automatische Probengeber werden in den BEREIT-Status
gebracht und das System wird unter einen Betriebsdruck von 200 bar gesetzt.

Die Pumpenschwankungen werden gemessen und der Beginn des Tests wird
so lange verzogert, bis die Schwankungen innerhalb der definierten Grenz-
werte liegen (lUblicherweise 1 % des Betriebsdrucks).

Test Teil 1

Mit Teil 1 des Tests soll feststellt werden, in welchem Teil des Systems das
Druckproblem liegt.

Nach Erlangen der Startbedingungen wird das Probengeberventil von Injek-
tion auf Nebenfluss umgeschaltet und der Druckabschnitt wird anhand eines
Grenzwertes gepriift.

Falls der Grenzwert liberschritten wird, liegt das Druckproblem innerhalb des
automatischen Probengebers. Wenn dies nicht der Fall ist, liegt das Problem
im restlichen Flussweg.

Test Teil 2

In Teil 2 des Tests wird eine leere Probenflasche zur Nadel gefiihrt und das
Ventil von Nebenfluss auf Injektion umgeschaltet, so dass der Druck stark
abfillt. Der Druckabfall wird anhand eines Grenzwertes liberpriift.
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Wenn der Probengeber als Problemursache festgestellt und der Grenzwert
nicht erreicht wird, liegt das Problem in der Nadel, der Nadelschleife oder dem
Dosierantrieb. Ansonsten liegt das Problem beim Nadelsitz oder bei der Nadel-
sitzkapillare.

Wenn der automatische Probengeber nicht die Problemursache ist, liegt das
Problem entweder innerhalb der Pumpe (liblicherweise im Filter oder der
Fritte) oder nach dem Probengeber (Heizungskapillare oder Siule). Falls der
Grenzwert fir den Druckabfall nicht erreicht wird, liegt das Problem bei der
Pumpe. Ansonsten liegt ein Problem nach dem automatischen Probengeber
vor.

Spiilen Sie die Pumpe

Beschreibung des Werkzeugs Spiilen der Pumpe

Das Werkzeug Purge Pump ermoglicht es Thnen, die Pumpe bei einer angege-
benen Durchflussrate tiber einen bestimmten Zeitraum hinweg mit Lésungs-
mittel zu spiilen. Bei Mehrkanalpumpen und Pumpen mit
Loésungsmittelauswahlventil (SAV) wahlen Sie die zu spiilenden Kanéle. Die
einzelnen Kanile konnen unter unterschiedlichen Bedingungen gespilt wer-
den.

Sie konnen eine Flussrate zwischen 1 und 5 mL/min auswéhlen, die in Schrit-
ten von 1 mL/min eingestellt werden kann.

Sie konnen einen Zeitraumvon 1,2 ,3,5,7, 10 und 15 Minuten auswéahlen.

Die praparative Pumpe G1361A verfiigt Giber einen automatischen Spiilzyklus. Es sind keine
durch den Benutzer konfigurierbaren Optionen vorhanden.

Spiilen der Pumpe

So spiilen Sie die Pumpe

1 Bereiten Sie die einzelnen Kanéle mit den geeigneten Spiillésungsmitteln
Vor.

2 Wabhlen Sie Purge Pump auf dem Tool Selection.

3 Im Dialogfeld Purge Configuration,
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a wihlen Sie bei Bedarf den/die Kanal/Kanéle, der/die gespiilt werden
soll/en.

b Waihlen Sie fiir jeden gewéhlten Kanal einen Flow und eine Spiil-Time.
¢ Klicken Sie auf 0K, um das Dialogfeld Purge Configuration zu schlief3en.

4 Sobald die Aufforderung zum Offnen des Spiilventils angezeigt wird, 6ffnen
Sie das Spiulventil. Klicken Sie dann auf OK, um das Dialogfenster zu schlie-
Ben.

Wihrend des Spiilvorgangs zeigt die Registerkarte General den jeweils aktu-
ell gespiilten Kanal sowie die verbleibende Spiilzeit an. Die Registerkarte
Signals zeigt ein Diagramm fiir den gesamten Spiilzyklus an, in dem der
Druck gegen die Zeit aufgetragen ist.

5 Sobald nach Ablauf der Spiilzeit die Aufforderung zum Schlief3en des Spiil-
ventils angezeigt wird, schlief3en Sie das Spiilventil und klicken Sie dann
auf OK, um das Dialogfenster zu schlief3en.

Der Pumpenspiilvorgang ist abgeschlossen.

1220 Infinity LC 159



9

Testfunktionen und Kalibrierung

Automatischer Probengeber

160

Wartungsstellungen

Nadelwechsel

Mit der Funktion Change Needle wird die Sicherheitsklappe aus ihrer Grundpo-
sition herausgedreht und die Nadel so positioniert, dass sie leicht ausge-
tauscht und positioniert werden kann.

Start Die Sicherheitsklappe wird von der Nadel
weggeschoben und die Nadel wird ca. 15 mm
oberhalb des Nadelsitzes positioniert.

Up Die Nadel wird am Arm schrittweise nach oben
bewegt.
Down Die Nadel wird am Arm schrittweise nach unten

bewegt. Die tiefste Position wird zur
Ausrichtung der Nadel in der korrekten Position
am Nadelarm verwendet.

End Die Sicherheitsklappe wird erneut um die Nadel
positioniert.

Kolbenwechsel

Mit der Funktion Change Piston wird der Kolben aus der Grundstellung heraus-
gezogen und die Feder wird entspannt. In dieser Stellung kann die analytische
Dosiereinheit herausgenommen und nach der Wartung einfach wieder einge-
setzt werden.

Start Der Kolben wird aus der Grundstellung
herausgezogen und die Feder wird entspannt.

End Der Kolben wird in die Grundposition gebracht.
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Greifarm auswechseln

Mit der Funktion Change Gripper wird der Greifarm nach ganz vorn im automa-
tischen Probengeber gefahren, so dass leichter Zugriff auf den Schraubmecha-
nismus des Greifarms moglich ist.

Start Der Greifarm wird in den vorderen Bereich des
Probentellers bewegt.

End Der Greifarm wird in die Grundstellung
gebracht.

Armposition

Move Arm Home Der Greifarm wird in seine Grundposition

gebracht, so dass einfacher Zugriff auf die
Probenteller méglich ist und diese leicht
ausgetauscht werden kénnen.

Park Arm Der Greifarm wird in der Parkstellung hinter der
Probennahmeeinheit gesichert. Stellen Sie vor
dem Parken des Greifarms sicher, dass sich
kein Probenflaschchen im Greifarm befindet.

Injektorschritte

Jeder Bewegungsablauf innerhalb einer Probenahmesequenz kann auch manu-
ell erfolgen. Dies dient der Fehlerbehebung, wenn die genaue Beobachtung
jedes einzelnen Schritts notwendig ist, um einen bestimmten Fehler einzugren-
zen oder um die korrekte Ausfiihrung einer Reparatur zu tiberpriifen.

Jeder Injektorschritt umfasst im Prinzip eine Reihe von Einzelbefehlen, mit
denen die Komponenten des Probengebers in eine bestimmte Position
gebracht werden, in welcher der betreffende Schritt ausgefiihrt werden kann.
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Tabelle 33
Schritt

Valve Bypass

Plunger Home

Needle Up

Vial to Seat

Needle into
Sample

Draw

Needle Up

Vial to Tray

Needle into Seat

Valve Mainpass

Reset

Schrittbefehle des Injektors

Aktion

Schaltet das Injektionsventil
in den Nebenfluss.

Bewegt den Kolben in die
Grundposition.

Hebt die Nadel in die obere
Position.

Bringt das gewabhlte
Flaschchen zur
Injektionsposition.

Senkt die Nadel in die Probe
ab.

Dosiert das vorgegebene
Injektionsvolumen.

Hebt die Nadel aus dem
Flaschchen.

Setzt das gewabhlte
Flaschchen an seine Position
im Probenteller zuriick.

Senkt den Nadelarm auf den
Injektor ab.

Schaltet das Injektionsventil
in die Injektstellung.

Setzt den Injektor zurtick.

Anmerkungen

Der Befehl schaltet auch das Ventil auf
Nebenfluss, falls es sich nicht bereits in
dieser Position befindet.

Hebt gleichzeitig die Nadel in die obere
Position an.

Positioniert das Flaschchen am Injektor und
hebt die Nadel an.

Bringt das Flaschchen zum Injektor, hebt die
Nadel und senkt diese ins Fldschchen ab. Der
Befehl kann mehr als einmal ausgefiihrt
werden (100 pL konnen nicht Gberschritten
werden). Verwenden Sie den Befehl Plunger
Home, um die Dosiereinheit zuriickzusetzen.

Der Befehl schaltet auch das Ventil auf
Nebenfluss, falls es sich nicht bereits in
dieser Position befindet.

Hebt gleichzeitig die Nadel in die obere
Position an.

Bringt das Flaschchen an seinen Platz im
Probenteller.
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Ausrichtungstraining

1220 Infinity LC

Beschreibung des Werkzeugs ALS Ausrichtungstraining

Das Werkzeug Ausrichtungstraining kommt nach einer Demontage des Greif-
armmoduls zur Anwendung, um den Greifarm des automatischen Probenge-
bers zu justieren und so geringe Abweichungen bei der Positionierung zu
beheben. Dazu muss ein Probenteller fiir 100 Probenflaschen in den automa-
tischen Probengeber eingesetzt werden.

Beim Ausrichtungsverfahren werden zwei Tellerpositionen als Bezugspunkte
verwendet. Da der Probenteller rechteckig ist, ist eine Zweipunkt-Ausrichtung
fir die korrekte Positionierung aller anderen Probenflaschen im Trager aus-
reichend. Nach Abschluss der Korrekturberechnung werden die Werte fiir X
und Theta auf eine Dezimalstelle gerundet. Nach Abschluss der Ausrichtung
wird die korrekte Greifarmposition in der Modulfirmware gespeichert.

Um den korrekten Betrieb des automatischen Probengebers sicherzustellen, muss die

Ausrichtung in der korrekten Abfolge und vollstandig durchgefiihrt werden (d. h. ohne
irgendeinen Teil auszulassen).

ALS Ausrichtungssteuerung

Schaltflache Beschreibung Tastaturkiirzel

‘ Drehen des Greifarms durch Erhohen von Theta  Cursor nach oben

* Bewegen des Greifarms horizontal nach links Cursor nach links

h. Bewegen des Greifarms horizontal nach rechts  Cursor nach rechts

" Drehen des Greifarms durch Verringerung von Cursor nach unten
Theta

Arm Up Anheben des Greifarms Seite nach oben

Arm Down Absenken des Greifarms Seite nach unten

Open Gripper Offnen des Greifarms

Close Gripper SchlieRen des Greifarms
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Schaltflache Beschreibung Tastaturkiirzel

Start >> Der Ablauf wird gestartet. Wird nur beim Start ~ Eingabetaste
angezeigt.

Continue >> Ubergang zum nachsten Verfahrensschritt. Eingabetaste

Wird nur wahrend der Ausrichtung angezeigt.

Restart Die Durchfiihrung des Schritts wird erneut

gestartet.

Durchfiihrung des ALS Ausrichtungstrainings

Um den korrekten Betrieb des automatischen Probengebers sicherzustellen, muss die
Ausrichtung in der korrekten Abfolge und vollstandig durchgefiihrt werden (d. h. chne
irgendeinen Teil auszulassen).

So wird das ALS ausgerichtet:

1

Setzen Sie einen Probenteller fiir 100 Probenflaschen in den Probengeber
ein.

Setzen Sie zwei verschlossene Flaschen an Position 15 bzw. 95 .

3 Klicken Sie auf Start<>.

Der Greifarm bewegt sich in eine Position iber der Probenflasche 15 .

Antworten Sie Yes, um die Korrekturwerte auf die werkseitig eingestellten
Standardwerte zuriickzusetzen bzw. No, um sie unverindert zu belassen.

Wahlen Sie Arm Down, um die Greiferfinger moglichst dicht an die Oberfla-
che der Probenflasche zu bringen, ohne dass diese die Flasche beriihren.

Verwenden Sie &k und v (fiir Rotation) sowie “ und h‘ (fir Links- und
R