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Agilent Intuvo 9000 Gaschromatograf
Benutzerhandbuch
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Dieses Dokument bietet eine Ubersicht iber den Agilent
Intuvo-9000 Gaschromatograph (GC) zusammen mit
detaillierten Bedienanweisungen.

~#7%- Agilent Technologies
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Einfiihrung

Hier finden Sie Informationen

10

Agilent bietet die gesamte Dokumentation fiir die Installation,
den Betrieb und die Wartung des GC direkt auf dem Intuvo 9000
GC.

Achten Sie beim Auspacken des Gerites auf das mitgelieferte
Intuvo 9000 GC Schnellstartposter.

- Agilent Technologies Quick Start

Intuvo 9000 Gas Chromatograph
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Zugriff auf Intuvo 9000 GC Hilfe und Informationen erhalten Sie
auf unterschiedliche Weise. Die meisten Fragen zum Intuvo
9000 GC konnen durch Durchsicht dieser umfassenden
Informationen beantwortet werden.

e _Hilfe und Informationen - tiber den Touchscreen®.
Kontextabhingige Informationen sind direkt tiber den Intuvo
GC-Touchscreen abrufbar.

¢ _Hilfe und Informationen - iiber den Webbrowser“. Die
vollstindigen Benutzerinformationen sind auch direkt tiber
den GC unter Verwendung eines verbundenen Webbrowsers
verfiigbar.

Benutzerhandbuch



Einfiihrung 1

e _Hilfe und Informationen - tiber Ihr
Instrumentendatensystem®. Die vollstandigen
Benutzerinformationen sind auch in Ihrem
Instrumentendatensystem verfiigbar.

o Agilent GC- und GC/MS-Benutzerhandbiicher- und
Tools-DVD*. Informationen zu Intuvo GC,
Massenspektrometern und Probenehmern finden Sie auch
auf der Agilent GC- und GC/MS-Benutzerhandbiicher- und
Tools-DVD.

Hilfe und Informationen — iiber den Touchscreen

Benutzerhandbuch

Der Intuvo 9000 GC bietet Ihnen auf einen Tastendruck eine
umfangreiche Dokumentation, die Ihnen bei Themen wie
Inbetriebnahme, Einarbeitung, Installation, Funktionsweise,
Wartung, Fehlerbehebung und anderen niitzlichen
Informationen behilflich ist.

Es gibt mehrere Arten, auf diese Informationen zuzugreifen,
unter anderem das Hilfemenii ,?“ auf dem Touchscreen. Hier
finden Sie nicht nur kontextabhingige Informationen, sondern
auch eine Liste mit Tipps zur schnellen Orientierung innerhalb
der erforderlichen Informationen sowie eine Hilfe- und
Informations-Suite mit Themen tiber Wartung, Diagnose,
Teileansichten, Betrieb, Einstellungen und Einarbeitung.

Weitere Informationen und Funktionen, die mit dem
Touchscreen-Hilfepaket verfiighar sind, finden Sie unter
s~Touchscreen-Hilfe“ auf Seite 12.

11
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Settings

STATUS: SLEEP

Sequence

12

® —

2 GATTOO0S20zDriverTester.9860

Est. Remaining VAT
(@) (»)(m)
\?/ \!/ \—/

25.4°C

Methods  Diagnostics p— Logs Settings

About This Screen

0 psi 0 mL/min Tips.

Help and Information

Index
s/sL Remote Advisor Assist

29.4°C 23.2°C 25.4°C
A 2 GATTO0S20zDriverTester.9860
Method Est. Remaining VAT
‘\?/‘ ‘\!/‘ L=
I Help and Information X I
‘/), Maintenance Diagnostics
©
o
i
Tal
IQT*— Part Views ’ﬁ Operation
@ Settings g Familiarization
) v
Index Q Tips

Help and Information Home

Touchscreen-Hilfe

Bei Verwendung es GC kann durch Beriihren des Fragezeichens
(?) in der oberen rechten Ecke des Touchscreens ein Hilfe-Menti
aufgerufen werden. Das Hilfe-Menii bietet Ihnen Zugriff auf eine
kontextsensitive Hilfe tiber den Bildschirm, den Sie sehen,
sowie Tipps, Zugriff auf die komplette Dokumentation zu Hilfe
und Informationen sowie einen Index, der Ihnen das Auffinden
der benétigten Informationen erleichtert.
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Einfiihrung 1

Maintenance .

Methods  Diagnostics Logs Settings

0 psi 0 mL/min
1 .0
S/SL FID

29.4°C 23.2°C 25.4°C

STATUS: SLEEP ~ & GATTOOS20zDriverTester.9860
Sequence Method Est. Remaining ( -\-] |"/-7-\] “/"7'\,‘
\?/ \:/ \!/

1 Die kontextsensitive Hilfe bietet Ihnen spezielle Details tiber
den gerade angezeigten Bildschirm.

aintenance @

Methods  Diagnostics Logs Settings ?
About This Screen
0 psi 0 mL/min Tips.
Help and Information
Index
Remote Advisor As
s/sL Methods  Diagnostics Ma\r\tenance. Logs Settings
About This Screen
o, o, o,
29.4°C 23.2°C 25.4°C
Opsi | Status-FlowPath X Tips
STATUS: SLEEP ~ 2 GATTOO0S20zDriverTester.98 Help and Information
« See inlet, column, and i
Sequence Method Est. Remainin, €5 49\ 4 detector temperature [ | Index
d & (®)(») (! and status. - :
= s/sL « Touch to edit that Remote Advisor Assist
setpoint.
« Changes apply
29.4°C immediately. v 25.4°C
Sequence Method Est. Remaining (Y () (m )
(P)(»)(m)
999:59 \?/ \!/ \_/

2 Die Tipps liefern hilfreiche Informationen tiber die
Anwendung des GC. Sie erhalten individuelle Tipps, die
Antworten auf haufig gestellte Fragen sowie Links zu den
haufig angewandten Verfahren bereitstellen.
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1  Einfithrung

Methods  Diagnostics p— Logs Settings

About This Screen
0 mL/min
Help and Information
Index

Remote Advisor Assist

é o,

; : 23.2°C LY (S— Tips X |
Proper handling of Intuvo

STATUS: SLEEP ~ & GATTO0S20zDrive parts Tighten septum head

Sequence Method Est. Remaining o 4
() Intuvo Smart ID Keys Shut down the GC o

Lifting the GC properly Remote Advisor Assist
Select Status List Items Calibration

Where to find more
information Using the Torque Driver

Contact Agilent FID coll "
ontact Agilen < eI <Tips Tip: Handling Intuvo Parts X I

N Handling Intuvo columns
Help and Information Hor

Help and Information Home

3 Hilfe und Informationen bieten umfassende, detaillierte
Informationen zur Wartung, Diagnose; aufferdem
Teileansichten und Informationen zu Betrieb, Einstellungen
usw.

Methods  Diagnostics p— Logs Settings

About This Screen
0 mL/min Tips
Index

Remote Advisor Assist

25.4 Help and Information X I
STATUS: SLEEP ~ Rt P veinenance _@- Diagnostics
Sequence Method Est. Remaining ‘/@\‘ d o
N/ N

1

Isl  partvi Operat
1) partviews N peration
{@} Settings <@ ramiliarization

Index Y Tips

Help and Information Home

Wartung: Wartung von Eingiangen, Detektoren und
Modulen, die fiir diesen konfigurierten GC verfiigbar sind.

Teileansichten: Die Verschleifdteile fiir Eingange,
Detektoren und Module, die auf diesem GC konfiguriert
sind.
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Einfiihrung 1

Einstellungen: Konfiguration und Kalibrierung fiir jedes
verfiigbare Modul auf diesem GC. Enthélt auch eine
Erklarung fiir den Instrumentenplaner.

Diagnostik: Automatische und manuelle Tests, die auf
diesem GC verfiigbar sind.

Funktionsweise: Verwendung von Eingingen, Detektoren
und Modulen, die fiir diesen konfigurierten GC verfiigbar
sind.

Einarbeitung:

Informationen zum GC.

Verwenden des Touchscreens.

Verwenden des System-Einrichtungsassistenten.
Zugriff auf die Feature Tour.

Ubersicht iiber die GC-Teile.

4 Der Index enthilt eine alphabetische Liste der in der
Touchscreen-Hilfe enthaltenen Themen.

Methods Diagnostics Ma'\ntensnce.

Logs Settings

0 psi 0 mL/min
1
S/sL
29.4°C 23.2°C
STATUS: SLEEP ~

Sequence Method Est. Remaining ‘/@\. a
\>/ \

About This Screen
Tips
Help and Information

Remote Advisor Assist

25 4] <Help and Information Index X I
ABC
2 GATTO0S20zDriverTest About
— Add a Status Iltem -
! Add Module

ALS Calibration

Analog Output, Configure

Analog Output Signal

Analog Output Zero v
Autonomous Diagnostics

Available Autosampler Counters

Help and Information Home

Hilfe und Informationen — iiber den Webbrowser

Auf eine umfangreichere Version der Hilfe und Informationen
konnen Sie auch vom Intuvo GC aus zugreifen, indem Sie die
IP-Adresse oder den Hostnamen des Instruments in einem
Browser auf einem PC oder Tablet eingeben, der/das sich im
selben Netzwerk wie der GC befindet. Zur Verwendung dieses
erweiterten Hilfepakets ist kein Internet erforderlich.

Benutzerhandbuch
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1  Einfithrung

z. B.: http://xxx.xx.xxx/info, wobei ,xxx.xx.xxx“ die IP-Adresse
oder der Hostname des GC ist)

Intuvo 9000 GC

Home Knowledgebase  Getting Started  GC Maintenance  Online Resources

Help and Information ';‘

Help & Information Home

Getting Started GC Maintenance

~ =57 00 :
LN ) i
Touchscreen Operation Browser Interface Operation Diagnostics

Sie konnen auch auf eine Liste der Links fiir
Chip-Austauschverfahren zugreifen, indem Sie die
IP-Adressennummer des Gerats oder den Hostnamen gefolgt
von ,/chips“ in einen Browser auf einem PC oder Tablet
eingeben, der bzw. das sich im selben Netzwerk wie der GC
befindet. Zur Verwendung dieses erweiterten Hilfepakets ist
kein Internet erforderlich.

z. B.: http://xxx.xx.xxx/chips, wobei ,xxx.xx.xxx“ die IP-Adresse
oder der Hostname des GC ist)

16 Benutzerhandbuch



Einfiihrung 1

Intuvo 9000 GC

Home Knowledgebaze Getting Started GC Maintenance Online Resources

Maintaining Intuvo Chips =

Maintaining Intuvo Chips

This section describes how to replace Intuvo guard, inlet, and detector chips.
- EX video: Install the Guard Chip (Detailed installation)
- EX video: Remave the Guard Chip
. EX video: Install the Guard Chip
* Consumables and Replacement Parts
= Handling Column and Bus Components
= Replace the Intuvo Guard Chip
= Replace an Intuvo Inlet Chip

* Replace an Intuve Detector Chip
* Replace an Intuvo 9000 GC Nickel or Polyimide Gasket

Sie konnen auch auf Informationen tiber Sduleninstallation
zugreifen, indem Sie die IP-Adressennummer des Gerits oder
den Hostnamen gefolgt von ,/column® in einen Browser auf
einem PC oder Tablet eingeben, der bzw. das sich im selben
Netzwerk wie der GC befindet. Zur Verwendung dieses
verbesserten Hilfepakets ist kein Internet erforderlich.

z. B.: http://xxx.xx.xxx/column, wobei ,xxx.xx.xxx“ die
IP-Adresse oder der Hostname des GC ist)

Benutzerhandbuch 17



1  Einfithrung

Diagnostice Maintenancs

—E= jQ *V.© I

-
Help and Information > Browser Interface Operation > Maintenance Tab > Columns =

Maintaining Columns

This section describes how to remove and install Intuvo columns, chips, gaskets, and detector tails.

- EX video: Install a Column (Detailed installation)

. EX video: Replace a Column

. EX video: Remove a Column

* Consumables and Replacement Parts

* Handling Column and Bus Components

= Replace an Intuvo 9000 GC Nickel or Polyimide Gasket
= Replace a Column

= Replace a Column - Two Column GCs

Hilfe und Informationen — iiber lhr Instrumentendatensystem

Hilfe und Informationen kann auch tiber das Pulldownment auf
den meisten Instrumentenseiten des Datensystems aufgerufen
werden.

18 Benutzerhandbuch



Einfiihrung

Flow Path —— Cven;: oC*

————— Column #1 He: psi
—— Column #1 He: mLfmin

a a
25 3 35 4 45 5
Run Time, min

Intuvo 9000 GC Links Selection Columns v Options |
Help & Information SSInlet He —> .

Locked Control Mode v | Show Flow Paths
Browiser \nterface Agilent 190915-413U1: N409034H chow Granhial Plat

v
HP-5MS UI o on Acusl Setpoint ow Graphical Plots

Injecter -60 *C—325 °C (350 °C): 30 m x 320 pm x 0.25 pm 5 =

s Detector 1 TCD cow o5 mUmin 5 mimin e T T T
Tray / Other Show 9000 GC Help and Information

Inlets Pressure 30152 psi 32.271 psi 10000 GO Lot Do

4

ssL Average Velacity [p7012 cm/sec ] [qinidal):0 min
= He @ 75 °C Oven
Intuvo Flow Path Holdup Time Out: Ambient Pressure

Columns 30 m x 320 pm x 0.25 pm
Oven

Detectors Constant Flow °
TCD-D1
ECD- D2 Post Run
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ECD-D2
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‘

4

Columnc

Agilent GC- und GC/MS-Benutzerhandbiicher- und Tools-DVD

Die Agilent GC und GC/MS-Benutzerhandbiicher- und
Tools-DVD enthilt eine umfangreiche Sammlung von
Online-Hilfen und Biichern fiir aktuelle Gaschromatographen,
massenselektive Detektoren und GC-Probengeber von Agilent.
Hierzu gehoren auch lokalisierte Versionen der wichtigsten
Informationen, wie z.B.:

¢ _Erste Schritte“-Dokumentation

¢ Handbuch zur Sicherheit und Ausfithrung
¢ Informationen zur Standortvorbereitung
* Installationsinformationen

¢ Betriebsanweisungen

¢ Wartungsinformationen

¢ Details zur Fehlersuche

Benutzerhandbuch
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Einfiihrung

Vor der Verwendung lhres GC

20

Lesen Sie vor der Verwendung Ihres GC die Sicherheitshinweise
und regulatorischen Informationen auf der DVD Agilent GC-
und GC/MS-Benutzerhandbiicher- und Tools, in der
Browseroberfliche oder in einem verbundenen Webbrowser.
Die grof3ten Gefahren beim Arbeiten am GC sind:

e Verbrennungen, die durch Berithrung heif3er Bereiche am
oder im GC verursacht werden

* Freisetzen von Druckgasen, die gefahrliche chemische
Substanzen enthalten, bedingt durch gedffnete Einlisse

¢ Schnitt- und Stichwunden, die durch scharfe Enden an der
Kapillarsiule verursacht werden

¢ Verwendung von Wasserstoff als GC-Triagergas

Benutzerhandbuch



Einfiihrung

Chromatografie mit einem GC

Benutzerhandbuch

Chromatografie ist ein Verfahren zur Trennung eines
Stoffgemisches in seine Einzelbestandteile.

Zur Trennung und Identifizierung der Komponenten eines
Stoffgemisches mit Hilfe eines GC sind drei Hauptschritte
notwendig. Und zwar:

1 Injektion einer Probe in den GC. (Dies findet am Einlass
statt.)

2 Trennung der Probe in Einzelkomponenten. (Dies findet
innerhalb der Siule statt.)

1

3 Ermittlung der Zusammensetzung der Probe. (Dies geschieht

im Detektor.)

Wahrend dieses Prozesses werden Statusmeldungen des GC
angezeigt, und der Anwender kann Parametereinstellungen
uber den Touchscreen des GC oder ein angeschlossenes
Datensystem vornehmen.

21



1

GC-Bedienelemente und externe Verbindungen

22

Nachfolgend finden Sie Abbildungen der Vorder- und Riickseite
des GC einschlief3lich saimtlicher Bedienelemente und
Anschliisse. Siehe Abb. 1 und Abb. 2.

Intuvo Touchscreen

9000 GC System

5 Agilent Technologies

Statusanzeigen

|— Tiirgriff

—

Abbildung 1 Vorderes GC-Bedienfeld des Agilent Intuvo 9000

An der Vorderseite des GC befindet sich eine Tiir, die Ihnen
Zugriff auf die GC-Bus-Komponenten und -Saulen ermoglicht.
Auf der Tir befinden sich der GC-Touchscreen und die
Statusanzeigen.

Touchscreen: Auf dem Touchscreen werden Status- und
Aktivitatsinformationen zum GC angezeigt. AufRerdem bietet er
Zugang zu GC-Sollwerten, Echtzeitsignalen, Diagnosen,
Wartungsinformationen, Protokollen und
Konfigurationseinstellungen fiir das Gerat. Um Energie zu
sparen und das Display zu schonen, wird der Touchscreen nach
einem benutzerdefinierten Zeitraum der Inaktivitiat dunkler.
Durch Bertihren des Bildschirms wird dieser wieder heller.

Benutzerhandbuch
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Einfiithrung 1

Statusanzeigen: Der GC beinhaltet mehrere Statusanzeigen, die
Thnen umgehende Statusinformationen geben, ohne dass Sie auf
das Display zugreifen miissen.

. d) (power) - Die Stromanzeige leuchtet, wenn der GC an die
Stromversorgung angeschlossen ist und tiber den
Netzschalter auf der Riickseite eingeschaltet wurde.

¢ Run - Die Statusanzeige ,Run“ leuchtet, wenn gerade eine
Analyse durchgefiihrt wird.

¢ Not Ready - Die Statusanzeige ,Not Ready“ leuchtet, wenn
eine Komponente des GC nicht fiir den Start einer Analyse
bereit ist.

e Attention - Die Statusanzeige ,Attention“ leuchtet auf, wenn
es ein Problem mit dem GC gibt, das den Eingriff des
Benutzers erfordert.

An der Rickwand des GC befinden sich die Gasanschliisse,
Abluftausliasse, Kommunikationsanschliisse, die Injektor-
Tellersteuerungsanschliisse, der Ein-/Ausschalter, der
Stromkabelanschluss sowie der Lufteinlass.

23
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Einfiihrung

Gasanschliisse ——

Abluftauslisse ——

Kommunikationsa
nschliisse

Ol L’tﬂ@

oo G T s
2N, Wl N

d

-9

—— Ein-/
Ausschalter

Injektor-
Tellersteuerun
gsanschliisse

Stromkabelan

i]- schluss
.J Lufteinlass

Abbildung 2 Riickseite des GC
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Dieser Abschnitt beschreibt einige grundlegende Aufgaben, die
ein Benutzer mit dem Agilent Intuvo 9000 GC ausfiihrt.
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2  Grundlagen fiir die Bedienung

Uberblick

26

Die Bedienung des GC umfasst die folgenden Aufgaben:

Einrichten der GC-Hardware fiir eine Analysemethode.
Starten des GC. Siehe ,Starten des GC“ auf Seite 31.

Vorbereitung des automatischen Fliissigprobengebers, falls
dieser verwendet wird. Dies umfasst die Installation der
methodendefinierten Spritze, Konfiguration von
Losungsmittel- und Abfallflischchen-Verwendung sowie der
Spritzengrofde, Vorbereitung und des Befiillens von
Loésungsmittel-, Abfall- und Probenflischchen.

Informationen zum unterstitzten ALS entnehmen Sie bitte
dem Handbuch Installation, Betrieb und Wartung:

7650 GC ALS
7693 GC ALS

Laden Sie die Analysemethode oder Sequenz. Der GC
speichert eine einzelne Methode und nicht die
Sequenzinformationen. Die bestehende Methode auf dem GC
(bezeichnet als aktive Methode) kann nach Wunsch
bearbeitet werden. Das Laden von anderen Methoden oder
die Verwendung von Sequenzen setzt den Anschluss an ein
Agilent Datensystem voraus.

Néahere Angaben zum Laden von Analysemethoden oder
zur Verwendung von Sequenzen aus einem
angeschlossenen Datensystem entnehmen Sie bitte der
Dokumentation des Agilent-Datensystems.

Fir den eigenstindigen GC-Betrieb siehe ,Laden einer
Methode“ auf Seite 74.

Ausfithren der Methode oder Sequenz.

Nihere Angaben zum Ausfiihren von Analysemethoden
oder der Sequenzen aus dem verbundenen Datensystem
entnehmen Sie bitte der Dokumentation des Agilent
Datensystems.

Fur den eigenstindigen GC-Betrieb siehe ,Manuelle
Probeninjektion mit einer Spritze und Start des
Analyselaufs” auf Seite 76 und ,Ausfiihren einer Methode
zur Verarbeitung einer einzelnen Probe mit ALS“ auf
Seite 76.

Uberwachung von Probenanalysen tiber den
GC-Touchscreen, eine verbundenen Benutzeroberfliche des
Browsers oder ein verbundenes Datensystem.

Benutzerhandbuch



Grundlagen fiir die Bedienung 2

e Abschalten des GC. (Siehe ,Auf3erbetriebnahme des GC fir
weniger als eine Woche“ auf Seite 33 oder

~AuRerbetriebnahme des GC fir mehr als eine Woche“ auf
Seite 34.)
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2  Grundlagen fiir die Bedienung

Gerétesteuerung

Der Agilent Intuvo 9000 GC kann iiber ein Datensystem, einen
Computer oder ein mobiles Gerit, auf dem die
Benutzeroberflache des Browsers ausgefiihrt wird, oder
eigenstindig betrieben werden.

¢ Der GC wird normalerweise liber ein angeschlossenes
Datensystem gesteuert, wie z. B. Agilent OpenLAB CDS.

Die Verwendung von Sequenzen setzt den Anschluss an ein
Agilent Datensystem voraus.

Bitte lesen Sie hierzu die Online-Hilfe des Agilent
Datensystems beziiglich Details zum Laden, Ausfithren und
Erstellen von Methoden und Sequenzen mithilfe des
Datensystems.

¢ Der GC Touchscreen gibt Feedback zum Status des Gerats
und ermoglicht die Bearbeitung der aktiven Methode und der
aktuellen GC-Konfiguration.

¢ Die Benutzeroberfliche des Browsers steht Ihnen ebenfalls
zur Verfiigung.

Verwenden der Benutzeroberfliche des Browsers zur Steuerung des GC

28

Sie kénnen eine Browser-Benutzeroberfliche verwenden, um
zahlreiche Funktionen des GC-Touchscreens iiber eine
Netzwerkverbindung zwischen Ihrem
Computer/Tablet/tragbaren Geriat und dem GC auszufiihren.

Wenn sich mehr als ein Browser mit einem einzigen GC
verbindet, hat der erste verbundene Browser die vollstandige
Kontrolle. Andere Browserverbindungen kénnen nur den
GC-Status Uiberwachen und eine begrenzte Anzahl von
Aufgaben ausfiihren.

Wenn ein Datensystem mit dem GC verbunden ist, hat das
Datensystem die vollstindige Kontrolle tiber diesen GC. Alle
Verbindungen uiber die Browseroberfliche kénnen nur den
Status tiberwachen und eine begrenzte Anzahl von Aufgaben
ausfiihren.

Es wird empfohlen, dass Sie alle Popup-Blocker deaktivieren, die in lhrem
Webbrowser installiert sind, wenn Sie den GC tber die Browseroberflache
steuern. Andernfalls kénnen einige Funktionen nicht verfiighar sein.
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Gehen Sie zur Verwendung der Benutzeroberfliche des
Browsers wie folgt vor:

1

30.152 psi

.

S/SL

38.25°C

Sequence

Schliefen Sie Ihr Gerat entweder direkt oder iiber das
interne Labor- oder Biironetzwerk an den GC an (Hierfiir ist
keine Internetverbindung erforderlich).

Offnen Sie den Internetbrowser auf Ihrem Geriit.

Geben Sie die IP-Adresse des GC in die Adresszeile des
Browsers ein. Beispiel: http://10.1.1.100

Driicken Sie ,Enter“. Die Benutzeroberfliche des Browsers
wird im Browser ge6ffnet. Siehe Abb. 3.

Sequences Diagnostics Maintenance

6.5 mL/min 025uv

TCD

75 °C 31.24°C

Method Sample Name Est Remaining
ExceedProghtax 511

Abb. 3 Homepage der Benutzeroberfliche des Browsers

Verwendung der Intuvo Web-Hilfe

Benutzerhandbuch

Sie konnen einen Webbrowser verwenden, um auf die
Funktionen der GC-Online-Hilfe tiber eine Netzwerkverbindung
zwischen IThrem Computer/Tablet/tragbaren Gerat und dem GC
zuzugreifen.

Gehen Sie zur Verwendung der Intuvo-Web-Hilfe wie folgt vor:

1

Schlief3en Sie Ihr Gerat entweder direkt oder tiber das
interne Labor- oder Bilironetzwerk an den GC an (Hierfiir ist
keine Internetverbindung erforderlich).

Offnen Sie den Internetbrowser auf Ihrem Geriit.

29
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Grundlagen fiir die Bedienung

3 Geben Sie die IP-Adresse des GC in die Adresszeile des
Browsers ein. Beispiel: http://10.1.1.100/info

4 Dricken Sie ,Enter“. Die Intuvo-Web-Hilfe wird im Browser
gebffnet. Siehe Abb. 4.

Intuvo 9000 GC

Home Knowledgebase Gefting Started GC Maintenance  Online Resources

Help and Information h:‘

Help & Information Home

Getting Started

.
e
Touchscreen Operation Browser Interface Operation Diagnostics

Abb. 4 Intuvo Web-Hilfe - Startseite Hilfe und Informationen
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Starten des GC

Grundlagen fiir die Bedienung 2

Der erfolgreiche Betrieb beginnt mit einem korrekt installierten
und gewarteten GC. In der Anleitung zur
Standortvorbereitung fiir Intivo finden Sie genaue Angaben zu
den Anforderungen an Gas- und Stromversorgung, Entliiftung
von gefahrlichen Chemikalien sowie bzgl. der erforderlichen
Betriebsabstinde um den GC.

1

Benutzerhandbuch

Uberpriifen Sie den Druck der Gasversorgung. Weitere
Informationen zu den notwendigen Druckverhaltnissen
finden Sie in der Anlettung zur Standortvorbereitung fiir
Intivo.

Drehen Sie die Trager- und Detektorgase an ihren Quellen
auf und 6ffnen Sie die lokalen Absperrventile.

Schalten Sie den an eine Stromquelle angeschlossenen GC
am Ein-/Ausschalter an der Riickseite des Gerats ein.

Warten Sie, bis die Statusanzeige auf dem Touchscreen
erscheint.

Installieren Sie die Saule und den Filter. Weitere
Informationen finden Sie in der Anleitung Agilent Intuvo
9000 Gaschromatograph - Wartung des GCs.

Stellen Sie sicher, dass die Sdulenarmaturen dicht sind.
Weitere Informationen finden Sie im Agilent Intuvo 9000
Gaschromatograph-Fehlerbehebungshandbuch.

Wahlen Sie die anzuwendende Analysemethode aus:

Falls der GC an ein Agilent-Datensystem angeschlossen
ist, laden Sie die Analysemethode unter Verwendung des
Datensystems.

Bei eigenstindigem GC-Betrieb dndern Sie bei Bedarf die
aktive Methode. Siehe ,Methoden und Sequenzen® auf
Seite 57.

Warten Sie, bis sich der/die Detektor/en stabilisiert
hat/haben, bevor Sie Daten erfassen. Die Zeit, die
erforderlich ist, bis der Detektor einen stabilen Zustand
erreicht, ist davon abhingig, ob der Detektor ausgeschaltet
war oder ob seine Temperatur verringert wurde, wahrend
der Detektor eingeschaltet war. Siehe Tabelle 1.
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Grundlagen fiir die Bedienung

Tabelle 1 Stabilisierungszeiten des Detektors

Detektortyp Stabilisierungszeit bei Stabilisierungszeit bei
Beginn mit verringerter Beginn mit ausgeschaltetem
Temperatur (Stunden) Detektor (Stunden)

FID 2 4

WLD 2 4

EAD 4 18 bis 24

FPD+ 2 12

SPD 4 18 bis 24

Benutzerhandbuch
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AuBerbetriebnahme des GC fiir weniger als eine Woche

1 Warten Sie bitte, bis der aktuelle Analyselauf abgeschlossen
ist.
2 Wenn Sie mit einem Agilent-Datensystem verbunden sind

gnd die aktive Methode geindert wurde, speichern Sie die
Anderungen im Datensystem.

Lassen Sie niemals Leitungen mit entflammbarem Gas aufgedreht,
wenn der GC unbeaufsichtigt ist. Wenn ein Leck entsteht, kann
das Gas eine Brandgefahr darstellen.

Benutzerhandbuch

3 Stellen Sie die Zufuhr simtlicher Gase — nicht entflammbares
Tragergas ausgenommen — an den Quellen ab. (Lassen Sie
das nicht entflammbare Trigergas aufgedreht, um die Saule
vor atmospharischen Verunreinigungen zu schiitzen.)

4 Wenn Sie Kryo-Kiihlung verwenden, stellen Sie die Zufuhr
des Kryo-Kiihlmittels an der Quelle ab.

b Verringern Sie die Detektor-, Einlass- und
Saulentemperaturen auf einen Wert zwischen 150 und
200 °C. Wenn gewiinscht, kann der Detektor ausgeschaltet
werden. Beachten Sie Tabelle 1 auf Seite 32, um zu ermitteln,
ob es von Vorteil ist, den Detektor fiir einen kurzen Zeitraum
aufler Betrieb zu nehmen. Die erforderliche Zeit, um den
Detektor in einen stabilen Zustand zuriick zu versetzen, ist
ein wichtiger Punkt, der bertiicksichtigt werden muss.
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2  Grundlagen fiir die Bedienung

AuBerbetriebnahme des GC fiir mehr als eine Woche

Weitere Informationen zu den Verfahrensweisen zur Installation
von Saulen, Verbrauchsmaterialien usw. finden Sie in Agilent
Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCs.

1

Wenn der GC mit einem Agilent Datensystem verbunden ist
und eine Wartungsmethode verfiigbar ist, laden Sie die
GC-Wartungsmethode und warten Sie, bis der GC
betriebsbereit ist. Bitte lesen Sie hierzu die Online-Hilfe des
Agilent-Datensystems beziiglich Details zum Laden einer
Methode mithilfe des Datensystems durch.

Lassen Sie alle erwarmten Bereiche auf 40 °C abkiihlen und
stellen Sie sichere Gasfliisse ein. Versetzen Sie den GC in den
allgemeinen Wartungsmodus. Navigieren Sie auf dem
Touchscreen des GC zu Maintenance > Instrument > Perform
Maintenance > Maintenance Mode > Start Maintenance und
warten Sie, bis der GC bereit ist.

Schalten Sie den Ein-/Ausschalter an der Riickseite des
Gerats auf ,Aus®.

Schlief3en Sie alle Gasventile an der Gasversorgung.

Wenn Sie Kryo-Kiihlung verwenden, stellen Sie die Zufuhr
des Kryo-Kiihlmittels an der Quelle ab.

m Vorsicht! Saulenfach, Gasfluss, Einlass und/oder Detektor konnen
so heil} sein, dass Sie sich verbrennen konnen. Wenn sie heif
sind, tragen Sie bitte hitzebestiandige Handschuhe, um lhre Hande
zu schiitzen.

34

Wenn der GC kiihl ist, entnehmen Sie die Siule und
verschlieRen Sie die beiden Enden, um Verunreinigungen im
Inneren zu vermeiden.

Decken Sie alle externen GC-Armaturen ab.

Benutzerhandbuch
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Temperaturschwankungen des Guard Chip

Im Leerlauf variiert der GC dynamisch die Temperatur des
Guard Chip, um seine Lebensdauer zu verlingern. Wenn Sie
eine Analyse durchfiihren, stellt der GC die Temperatur des
Guard Chip wieder auf die in der aktiven Methode angegebene
Einstellung ein.
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2  Grundlagen fiir die Bedienung

Problembehebung

36

Falls der GC den Betrieb aufgrund eines Fehlers einstellt,
uberpriifen Sie, ob auf dem Touchscreen Meldungen angezeigt
werden. Der GC besitzt Diagnosefunktionen, die Ihnen dabei
helfen, die Ursache fiir einen Fehler zu ermitteln.

1

Verwenden Sie den Touchscreen, die Benutzeroberfliche des
Browsers oder das Datensystem, um den Alarm anzuzeigen.
(Siehe ,Home-Ansicht“ auf Seite 44 fiir Details.)

Driicken Sie auf dem Touchscreen oder auf der
Benutzeroberfliche des Browsers die Schaltfliche ,Stop“ (=
oder schalten Sie die storende Komponente im Datensystem
ab.

Diagnostizieren Sie das Problem mittels der in den GC
integrierten Diagnosewerkzeuge. Siehe ,Diagnostik” auf
Seite 81.

Losen Sie das Problem z. B. durch Austausch von
Gasflaschen oder Beheben des Lecks. Weitere Informationen
finden Sie im Agilent Intuvo 9000
Gaschromatograph-Fehlerbehebungshandbuch.

Nach Behebung des Problems miissen Sie moglicherweise
das Gerit aus- und wieder einschalten oder iber den
Touchscreen, die Benutzeroberfliche des Browsers bzw. das
Datensystem die Problemkomponente aus- und wieder
einschalten. Bei Fehlern, die zu Abschaltungen fiithren, ist
beides erforderlich.
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Dieser Abschnitt beschreibt die grundlegende Bedienung des
Touchscreens am Agilent 9000 GC.
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3 Betrieb des Touchscreens

Navigation

Der Touchscreen bietet Zugriff auf alle GC-Einstellungen,
Steuerungen und Informationen. Beriihren Sie ein
Bedienelement, um Zugriff auf weitere Informationen zu
erhalten, eine Einstellung oder Steuerung zu aktivieren oder um
Daten tiber die Touch-Tastatur bzw. die Tastaturschnittstelle
einzugeben. Siehe Abb. 5.

Hilfe und
Informationen

Navigationsschaltflachen Pat 2

Llll Methods  Diagnostics Maintenance Logs Settings

Eé 0.03 psi 0 mL/min
Seitenauswahl . IT' _S e _—S [@]
schaltflachen S/SL FID

,v/\, 29.1 °C ‘ 22.9 °C 25.3 °C
Hauptanzeigebe
reich

Sequence Method Est. Remaining _ § )
Status-/ | 999:59 ®)(>) |

Kontrollleiste

Analyse-
Bedienelemente

Abbildung5 Homepage ., Touchscreen”

Die Navigationsschaltflichen im oberen Bereich des
Touchscreens bieten Zugriff auf verschiedene
Funktionsbereiche. Durch Tippen auf eine Schaltfliche wird die
entsprechende Registerkarte aufgerufen.

Die aktuell ausgewihlte Seite oder Registerkarte wird
hervorgehoben.

Durch Tipppen auf die Schaltfliche ? (Hilfe und Informationen)
erhalten Sie Zugriff auf die Online-Hilfe und -Dokumentation
fiir den GC.
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Betrieb des Touchscreens 3

Durch Tippen auf eine Seitenauswahlschaltfliche auf der
Homepage wird die entsprechende Seite geladen.

Der Hauptanzeigebereich liefert Informationen tiber den
ausgewahlten Funktionsbereich/die ausgewihlte Seite. Dieser
Bereich enthilt Statusanzeigen, Steuerungen, einstellbare
Parameter usw.

Je nachdem, welche Seite ausgewahlt wurde, kénnen eventuell
weitere Bedienelemente eingeblendet werden. Zum Beispiel
Seitenauswahlschaltflichen, auswihlbare Registerkarten, Vor-
und Zuriick-Schaltflichen, Scroll-Schaltflachen usw.

Siehe Abb. 6.

Weitere
Bedienelemente
Auswabhlbare
Registerkarten

Seite der — <Settings Configuration ?  Close  Apply
vorherigen oder

iibergeordneten ALS/Tray Inlet-SS Intuvo Flow Path
Ebene

Valves

Settings Helium Conservation Control

Columns Carrier Gas Type

Oven N2 =

Detectors
Headspace

Misc

Seitenauswahl 4
schaltflachen

Scroll-
Schaltflachen

Abbildung 6 Weitere Bedienelemente

Scroll-Schaltflichen werden eingeblendet, wenn durch Scrollen
weitere Informationen oder Einstellungen abgerufen werden
konnen.
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3 Betrieb des Touchscreens

Status-/Kontrollleiste

Die Status-/Kontrollleiste enthilt Angaben zum aktuellen Status
des GC, der aktuellen Sequenz und Methode (bei Anschluss an
ein Agilent Datensystem), der fiir den aktuell vom GC
durchgefiihrten Vorgang verbleibenden Zeit, den
Bedienelementen usw.

Mittels Farbkodierung zeigt die Status-/Kontrollleiste an, ob
sich der GC gerade im Betriebs- oder im Bereitschaftszustand
befindet:

¢ Grin - OK
¢ Gelb - nicht bereit

¢ Blau - im laufenden Betrieb

Frithzeitige Warnung fiir anstehende Wartungsaufgaben (EMF)
werden ebenfalls angezeigt. Siehe ,Frithzeitige Warnung fiir
anstehende Wartungsaufgaben“ auf Seite 89.

Die Leiste kann durch Driicken auf den Pfeil in der Leiste
aufgeklappt werden. Siehe Abb. 7.

Hilfe und
Informationen

Alerts

Oven: Temperature Not Ready

Abbildung 7  Status-/Kontrollleiste - aufgeklappt, Warnungen-Seite ausgewahlt

Die Leiste kann durch Driicken auf den Pfeil in der Leiste
minimiert werden.
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Analyse-Bedienelemente

Betrieb des Touchscreens 3

Die Analyse-Bedienelemente befinden sich auf der
Status-/Kontrollleiste. Die Analyse-Bedienelemente werden
verwendet, um die Verarbeitung einer Probe mit dem GC zu
starten, zu stoppen und vorzubereiten.

Mit dem Bedienelement Prep Run lassen sich
Prozesse aktivieren, die erforderlich sind, um
den CG in den Startzustand fiir eine solche
Analyse zu versetzen (wie z. B. den
Einlass-Spilfluss fiir eine splitlose Injektion
abstellen). Dies ist in der Regel vor manuellen
Injektionen notwendig, um den Gassparmodus zu
beenden und um die Einlassfliisse fiir die
Injektion vorzubereiten.

Das Bedienelement Start wird verwendet, um
eine Analyse zu starten, nachdem eine Probe
manuell injiziert wurde. (Wenn Sie einen
automatischen Fliissigprobengeber oder ein
Gasprobenventil verwenden, wird der Lauf zum
richtigen Zeitpunkt automatisch aktiviert.)
Sobald das Steuerelement Start gedriickt wird,
wird es zum Steuerelement Pause.

Das Steuerelement Pause unterbricht einen Lauf,
nachdem es gestartet wurde.

Das Bedienelement Stop beendet die Analyse
unverziiglich. Befindet sich der GC mitten in
einem Analyselauf, konnen die Daten dieses
Laufs verloren gehen.

Nahere Angaben zum Ausfiithren von Methoden finden Sie
unter ,Ausfithren von Methoden tiber den Touchscreen® auf

Seite 76

Benutzerhandbuch
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3 Betrieb des Touchscreens

Dateneingabe.
Beim Beriihren eines Dateneingabefelds wird eine
Touch-Tastatur bzw. eine Tastatur eingeblendet. Siehe Abb. 8.
System Setup Cancel
Inlet Settings - SSL
Carrier Gas Type
He Al Lit Offset (pA)
Touch-Tastatur 2
range: [0, 99.9]
Detector 1 Settings - FID 7 8 9 «Q ngs - FID
Makeup Lit Offset
N2 v 4 5 6 Cancel 2 pA
1 2 3
Apply
Back : 0 : Next

Abbildung 8 Touch-Tastatur zur Dateneingabe

Bei Eingabe eines Eintrags, der aufRerhalb des giiltigen Bereichs
liegt, wird dieser in einer anderen Farbe hervorgehoben.

Wenn es sich bei dem Feld um ein Dropdown-Listenfeld handelt
(angezeigt durch einen Abwarts-Pfeil rechts von dem im Feld
angezeigten Inhalt), tippen Sie auf dieses Feld, um die Liste zu
o6ffnen und tippen Sie danach auf den gewiinschten Eintrag, um
ihn auszuwahlen. Siehe Abb. 9.
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Betrieb des Touchscreens 3

Inlet Settings - SSL
Carrier Gas Type

Dropdown-
Listenfeld

Detector 1 Settings - FID
Lit Offset

Abbildung 9 Dropdown-Listenfeld zur Dateneingabe

Benutzerhandbuch 43



3 Betrieb des Touchscreens

Home-Ansicht

Die Home-Ansicht zeigt den Flusspfad (einschliefilich aktueller
Temperaturen und Flussraten), den Analysestatus
(einschlief3lich vom Benutzer anwahlbarer Statuselemente),
eine Echtzeitdarstellung des aktuellen Chromatogramms sowie
dazugehorige Informationen an. Siehe Abb. 10.

/L[]} Methods  Diagnostics 2 Maintenance Logs Settings ?
0.03 psi 0 mL/min
Seitenauswahl u _— e _— [@]
schaltflachen S/SL FID
29.1 °C 22.9 °C 25.3 °C
Sequence Method Est. Remaining = R =
999:59 P } .

Abbildung 10 Home-Ansicht

Uber die Home-Ansicht kénnen drei Seiten aufgerufen werden:
e Flusspfad

* Status

* Plot

Die anzuzeigende Seite wird durch Driicken der entsprechenden
Seitenauswahlschaltflache links in der Home-Ansicht
eingeblendet.

Die einzelnen Seiten werden weiter unten erlautert.
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Flusspfad-Seite

Betrieb des Touchscreens 3

Die Flusspfad-Seite liefert Details zum Probenfluss durch den
GC. Dies beinhaltet visuelle Angaben dariiber, ob ein ALS am
GC installiert ist, den Einlasstyp, die Siulen-Einrichtung und
den Detektortyp zusammen mit den entsprechenden
Sollwerten. Siehe Abb. 11.

Methods  Diagnostics 2 Maintenance Logs Settings

Seitenauswahl

schaltflachen

Sequence

0.03 psi 0 mL/min
l
@ — @
S/SL FID
29.1 °C 22.9 °C 25.3 °C
Method Est. Remainin 8 8 _
999:59 ~ (®)(») (W)

Abbildung 11 Home-Ansicht - Flusspfad-Seite

Benutzerhandbuch

Durch Driicken eines Sollwerts wird der Methodeneditor mit
dem ausgewihlten Sollwert angezeigt. Wenn der ausgewéahlte
Sollwert aktiviert ist, wird die zur Einstellung des Sollwerts zu
verwendende Touch-Tastatur angezeigt.

Durch Driicken einer Komponente oder eines Sollwerts, die
derzeit nicht aktiviert sind, wird der Methodeneditor mit der
Komponente, aber ohne angezeigte Touch-Tastatur
eingeblendet. Siehe ,Methoden und Sequenzen* auf Seite 57.

Wenn Sie eine Methode auf diese Weise bearbeiten, werden die
Anderungen bei Anderung eines Parameterwerts unmittelbar
angewandt, ohne dass die Anderungen am GC vorgenommen
werden miissen. Dies wird als On-the-fly-Bearbeitung
bezeichnet. Weitere Informationen finden Sie unter ,Bearbeiten
einer Methode“ auf Seite 63.
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Status-Seite

Auf der Status-Seite wird eine vom Benutzer wéahlbare
Parameterliste zusammen mit ihren Sollwerten und
tatsiachlichen Werten angezeigt. Siehe Abb. 12.

/Lﬂ} Methods  Diagnostics 2 Maintenance Logs Settings ?
Parameter Setpoint Actual + Add
Detector 1 Makeup Flow -0.1 mL/min X
Sequence Method Est. Remaining = D A
999:59 »)»)|)

Abb. 12 Home-Ansicht - Status-Seite

Durch Driicken der + Add-Schaltfliche wird ein Dialogfeld
aufgerufen, in dem Sie einen Parameter auswéahlen und der
angezeigten Liste hinzufiigen kénnen. Siehe Abb. 13.

Actual Selection x
Detector 1 Makeup Flow v
Cancel Add
Abb. 13 Dialogfeld Status-Seite zum Hinzufiigen von Parametern
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Durch Driicken der X-Schaltflache rechts von einem Parameter
wird ein Bestitigungs-Dialogfeld aufgerufen, in dem Sie den
entsprechenden Parameter von der Seite entfernen kénnen.

Plot-Seite

Auf der Plot-Seite wird ein Plot des aktuell ausgewahlten
Signals angezeigt. Siehe Abb. 14.

/Lﬂ\} Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings ?

Front Detector Signal (pA) Front Inlet: Pressure, Actual (psi) Zoom: 1x
l [ A | I
- N SN N
Sequence Method Sample Est. Remaining (P)(»)(m)
9.00 S N N

Abb. 14 Home-Ansicht - Plot-Seite

Durch Tippen auf die Plot-Zyklen konnen diese mit einem Zoom
zwischen 1x, 2x und 4x an dem Punkt, an dem der Plot gedriickt
wird, angezeigt werden.

Durch Tippen auf den angezeigten Signalnamen wird ein
Dialogfeld mit Plot-Optionen geéffnet. Dort konnen Sie das
anzuzeigende Signal auswahlen. Siehe Abb. 15.
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Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings

()

Sequence

Abb. 15

Plot Options x Zoom: 1x

Signal Name

Front Detector Signal v
No Signal v
X-Axis Interval Y-Axis Min Y-Axis Max
Start Plot
Method Sample Est. Remaining I.-/ "-_-"\-.,I I,.-/ "'_"'\.,I I,./ "'_"'\_.I
FID_chkout 6.25 \_P/ \_}/ \!/

Dialogfeld Plot-Optionen

Im Dropdown-Listenfeld Signal Name konnen Sie auswéahlen,
welcher Parameter auf dem Plot angezeigt werden soll.

Das angezeigte X-Axis-Intervall betragt zwischen 1 und 60
Minuten. Der Y-Axis Range ist O bis unendlich. Durch Driicken
auf beide Felder wird eine Touch-Tastatur aufgerufen, iiber die
Sie den entsprechenden Wert eingeben kénnen.

Wenn der Plot derzeit nicht 1iuft, kann er durch Start Plot
gestartet werden. Wenn der Plot derzeit lauft, konnen die
Datenerfassung und die Anzeige durch Driicken von Stop Plot
angehalten werden. (Beim Andern des Signalnamens kann es
notwendig sein, auf Stop Plot und dann auf Start Plot zu driicken,
damit das Signal angezeigt wird.)
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Methoden-Ansicht

Betrieb des Touchscreens 3

In der Methoden-Ansicht kann auf die lokal gespeicherte
Methode (aktive Methode) zugegriffen werden. In der unter
Abb. 16 angezeigten Ansicht kann die aktive Methode bearbeitet

werden.

Method Diagnostics

Maintenance

ALS/Tray Front Injector

Valves Injection
Inlets
Columns Syringe Size (uL)
Oven 10.0 v
Detectors
Analog Out ) o
Multiple Injections
Events
Number of Injections
1reps
Abb.16  Ansicht ,Methods”

Settings

Tray Other

Injection Volume A
1.0pL

Injection Delay

Os
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3 Betrieb des Touchscreens

Diagnose-Ansicht

Uber die Diagnose-Ansicht erhalten Sie Zugriff auf
Diagnosetests fiir den installierten Einlass und die installierten
Detektoren. Siehe Abb. 17.

Dariiber hinaus bietet die Ansicht eine Liste aller aktuellen
Warnungen.

Method Diagnostics 2 Maintenance Logs . Settings
View System Health Report Diagnostic Tests
A Inlet Pneumatic Shutdown 2017-01-05 17:53:13
Detector 1 shutdown 2017-01-05 17:53:15
Sequence Method Est. Remaining /' —\ / + \ /=
999:59 &) (>

Abb. 17  Ansicht , Diagnostics”

Weitere Informationen finden Sie unter ,Diagnostik“ auf
Seite 81.
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Wartungsansicht

Uber die Wartungsansicht erhalten Sie Zugriff auf die
Funktionen fiir frithzeitige Warnung fiir anstehende
Wartungsaufgaben (EMF) des Agilent Intuvo 9000 GC.
Siehe Abb. 18.

AN Method

Diagnostics Maintenance Logs . Settings

Maintenance View Logs
Intuvo Flow Chips Inlets _ ALS
Instrument _ Detectors _ Columns
- N N SN
Sequence Method Sample Est. Remaining ( F' ( ’ ' (m )
FID_l:hkout 6.25 N S NS NS

Abb. 18  Wartungsansicht

Die EMF-Funktion bietet Injektions-, Durchlauf- und
Zeit-basierte Zahler fiir eine Reihe von Verbrauchsmaterialien
und Wartungsteilen sowie fiir das Gerat selbst. Mithilfe dieser
Zahler kann die Verwendung der GC-Komponenten tiberwacht
werden. Die Elemente miissen ersetzt oder aufbereitet werden,
um zu verhindern, dass eine potenzielle Verschlechterung die
Chromatografie-Ergebnisse beeinflussen kann.

Die Wartungsansicht bietet visuelle Anzeigen des
Wartungsstatus und wird verwendet, um Wartungsaufgaben zu
uberwachen und durchzufithren. Weitere Informationen finden
Sie unter ,Friithzeitige Warnung fiir anstehende
Wartungsaufgaben (EMF)“ auf Seite 90.

Uber die View Logs-Schaltfliche wird das Wartungsprotokoll aus
der Protokollansicht aufgerufen. Siehe ,Protokoll-Ansicht“ auf
Seite 52.
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Protokoll-Ansicht

Die Ansicht ,Logs“ bietet eine Auflistung von GC-Ereignissen,
einschlieRRflich Wartungsereignissen, Analyseereignissen,
Sequenzereignissen, und Systemereignissen, sortiert nach
Datum/Uhrzeit. Siehe Abb. 19.

/LD\;J\ Method Diagnostics Maintenance Settings
Logs
Maintenance Log Run Log System Log Sequence Log

Sequence Method Sample Est. Remaining |'/-_F-\'I |'/-;\"| |'/;\"|
FID_chkout 6.25 \/)\» /")

Abb. 19 Protokoll-Ansicht

Weitere Informationen finden Sie unter ,Protokolle“ auf
Seite 103.
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Einstellungsansicht

Uber die Einstellungsansicht erhalten Sie Zugriff auf
Geratekonfigurationsfunktionen, Gerateplanfunktionen,
Servicemoduseinstellungen, Kalibrierungseinstellungen,
Systemeinstellungen, Systemwerkzeuge, Bedienelemente zum
Neustart oder Herunterfahren und zu den
Systeminformationen. Siehe Abb. 20.

Methods Diagnostics Maintenance . Logs Settings

Configuration Calibration
Scheduler System Settings
Service Mode Tools
About Power
Sequence Method Est. Remainin y : _
q 9 (®)(p)(m )

Abb.20  Ansicht,Settings”

Weitere Informationen finden Sie unter ,Settings“ auf Seite 107.
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Betrieb des Touchscreens

Funktionalitat des Touchscreens, wenn der GC iiber ein Agilent
Datensystem gesteuert wird

54

Wenn der GC tiber ein Agilent Datensystem gesteuert wird,
definiert das Datensystem die Sollwerte und lasst die Proben
durchlaufen.

Beachten Sie, dass bei Verwendung eines Agilent-Datensystems oder der
Benutzeroberflache des Browsers der GC-Touchscreen nicht gesperrt ist.
Der Touchscreen und das verbundene Datensystem oder die
Benutzeroberflache des Browsers werden aktualisiert, nachdem an einer
beliebigen Quelle Interaktionen durchgefiihrt wurden.

Wird der GC von einem Agilent Datensystem gesteuert, kann
der Touchscreen folgendermafien verwendet werden:

¢ Ansicht des Analysestatus durch Auswahl der Ansicht Home

¢ Ansicht der Methodeneinstellungen durch Verwenden der
Ansicht Methode

¢ Anzeige der letzten und nichsten Laufzeiten, der
verbleibenden Analyselaufzeit sowie der verbleibenden
Nachlaufzeit

¢ Abbruch eines Durchlaufs

Beim Stoppen eines Analyselaufs tiber den Touchscreen wird
der Analyselauf umgehend beendet. Das Datensystem kann die
bereits erfassten Daten speichern, doch es werden keine
weiteren Daten fiir diese Probe gesammelt. Es hangt von dem
individuellen Agilent Datensystem und seinen Einstellungen
zur Fehlerbehandlung ab, ob der nichste Analyselauf beginnen
kann.
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Informationen zum GC-Status

Warntone

Wenn der GC fiir den Start eines Analyselaufs bereit ist, wird
auf dem Touchscreen STATUS angezeigt: READY. Wenn eine
Komponente des GC fiir den Start eines Analyselaufs nicht
bereit ist, wird alternativ auf dem Touchscreen STATUS
angezeigt: NOT READY und die Anzeige Not Ready leuchtet auf
dem vorderen GC-Bedienfeld auf. Durch Driicken der
Registerkarte Diagnostics werden Griinde fiir die fehlende
Betriebsbereitschaft des GC angezeigt.

Der GC stellt Informationen tiber Pieptone zur Verfiigung.

Eine Rethe von Warnsignalen ertéont, bevor eine Abschaltung
stattfindet. Der GC beginnt mit einem einzelnen Piepton. Je
langer das Problem bestehen bleibt, desto mehr Pieptone gibt
der GC ab. Die problembehaftete Komponente wird nach kurzer
Zeit abgeschaltet, der GC sendet ein Warnsignal aus und eine
kurze Meldung wird angezeigt. So wird beispielsweise eine Folge
von Pieptonen abgegeben, wenn der Gasfluss des Einlasses den
Sollwert nicht erreichen kann. Die Meldung Gasflussabschaltung
am Einlass wird kurz angezeigt. Der Gasfluss wird nach 2
Minuten abgeschaltet.

Ein durchgehender Piepton wird abgegeben, wenn ein
Wasserstoff-Fluss abgeschaltet wird oder eine thermische
Abschaltung erfolgt.

Bevor Sie den GC-Betrieb wieder aufnehmen, sollten Sie die
Ursache fiir die durch das Wasserstoffproblem verursachte
Abschaltung ausfindig machen und beheben.

Benutzerhandbuch

Ein einzelner Piepton wird abgegeben, wenn ein Problem
vorliegt, das aber den GC nicht an der Durchfiihrung des
Analyselaufs hindert. Der GC gibt einen Piepton ab und zeigt
eine Nachricht an. Der GC kann den Analyselauf starten und die
Warnmeldung verschwindet, sobald ein Lauf startet.

Fehlermeldungen zeigen Hardwareprobleme an, die ein
Eingreifen des Nutzers erfordern. Abhingig von der Art des
Fehlers piept der GC gar nicht oder einmal.
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3 Betrieb des Touchscreens

Fehlerbedingungen

Tritt ein Problem auf, wird eine Statusmeldung angezeigt. Falls
die Meldung einen Hardwareschaden anzeigt, sind eventuell
weitere Informationen verfiigbar.
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4  Methoden und Sequenzen

Was ist eine Methode?

58

Eine Methode ist eine Gruppe von Einstellungen, die fiir die
Analyse einer bestimmten Probe notwendig sind.

Da jeder Probentyp im GC unterschiedlich reagiert — einige
Proben erfordern eine héhere Saulentemperatur, andere einen
niedrigeren Gasdruck oder einen anderen Detektor — muss fiir
jede Analyseart eine besondere Methode erstellt werden.

Der Agilent Intuvo 9000 GC bietet Zugriff auf eine einzelne
Methode, die als aktive Methode bezeichnet wird.

Diese Methode kann mithilfe des Touchscreens auf dem GC
bearbeitet werden.

Zusatzliche Methoden konnen tiber das angeschlossene
Datensystem erstellt und bearbeitet werden. Das verbundene
Datensystem kann verwendet werden, um die aktive Methode
auf dem GC zu dndern. Methoden, die auf einem verbundenen
Datensystem erstellt wurden, werden vom Datensystem
gespeichert.

Das angeschlossene Datensystem kann verwendet werden, um Wach-
und Schlafmethoden zu erstellen, die dann auf dem GC gespeichert
werden. Obwohl diese Methoden nicht optisch auf dem GC dargestellt
werden, kénnen sie nach dem Herunterladen aus dem angeschlossenen
Datensystem tber die Gerateplanfunktionalitat des GC verwendet werden.
Siehe ,Ressourcenschutz” auf Seite 152.
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Was wird in einer Methode gespeichert?

Benutzerhandbuch

Einige der in einer Methode gespeicherten Einstellungen
definieren, wie die Probe verarbeitet wird, wenn die Methode
eingesetzt wird. Beispiele fiir Methodeneinstellungen sind u.a.:

¢ Das Flusspfadtemperaturprogramm

¢ Der Tragergastyp und -durchflussmengen
¢ Der Detektortyp und -durchflussmengen
¢ Der Einlasstyp und -durchflussmengen

e Der Saulentyp

e Die Zeitdauer, wie lange eine Probe zu verarbeiten ist

Datenanalyse- und Berichtsparameter werden ebenfalls in einer
Agilent Datensystem-Methode gespeichert, wie z.B. OpenLAB
CDS oder MassHunter Software. Diese Parameter beschreiben,
wie das von der Probe generierte Chromatogramm zu
interpretieren und welcher Berichtstyp auszudrucken ist. Der
GC speichert keine Einstellungen zur Datenanalyse und
-berichterstattung.

Die GC-Methode speichert auch ALS-Sollwerte. Weitere
Informationen zu Sollwerten fiir das unterstiitzte ALS
entnehmen Sie bitte dem Handbuch Installation des 7693 ALS
For the Intuvo 9000 GC:

7650 GC ALS
7693 GC ALS

Aktuelle Sollwertparameter werden gespeichert, wenn der GC
ausgeschaltet wird, und geladen, wenn das Gerat wieder
angeschaltet wird.
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Was geschieht, wenn eine Methode geladen wird?

60

Der Agilent Intuvo 9000 GC kann mehrere Methoden speichern.
Nur auf eine einzige Methode, die als aktive Methode bezeichnet
wird, kann tiber den Touchscreen zugegriffen werden. (Diese
wird auch als die aktuelle Methode bezeichnet.) Die in dieser
Methode definierten Einstellungen sind die Einstellungen, die
derzeit im GC verwendet werden.

Wenn die aktive Methode tiber das Datensystem eingestellt wird
oder wenn die aktive Methode auf dem GC bearbeitet wird,
werden die Sollwerte der aktiven Methode sofort durch die
Sollwerte der geladenen Methode ersetzt.

* Die ausgewahlte Methode wird zur aktiven Methode.

* Die Anzeige Not Ready leuchtet so lange auf dem vorderen
GC-Bedienfeld auf, bis der GC alle Einstellungen erreicht hat,
die in der soeben aktivierten Methode angegeben sind.
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Anzeigen oder Bearbeiten der aktiven Methode

Benutzerhandbuch

Sie konnen die aktive Methode auf dem Touchscreen des GC
anzeigen und bearbeiten.

Anzeigen der aktiven Methode

So zeigen Sie die aktiven Methoden-Sollwerte an:

Beriihren Sie Methods auf dem Touchscreen. Die Ansicht
~Methods“ wird eingeblendet. Siehe Abb. 21.

Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings
ALS/Tray Front Injector Tray Other
Valves Injection
Inlets
Columns Syringe Size (uL) Injection Volume
Oven 10.0 v 1.0uL
Detectors
Analog Out ] o
Multiple Injections
Events
Number of Injections Injection Dela
] J y A 4
1reps 0s

Abb. 21 Ansicht ,,Methods”

Im linken Fensterbereich werden die Typen von Parametern wie
in Abb. 21 aufgelistet. Im rechten Bereich werden die Parameter
des ausgewidhlten Typs angezeigt. Beachten Sie, dass die
angezeigten Parameter von der aktuellen Konfiguration und
anderen Methodeneinstellungen abhiangen. Die Parameter
erscheinen dynamisch basierend auf anderen Einstellungen. Bei
Verwendung eines Einlasses im Splitless-Modus wird
beispielsweise keine Split-Verhiltniseinstellung angezeigt.

Ventile: Zeigt eine Liste der moglichen Ventillokalisationen
zusammen mit dem Typ, der Position, der
Bestiickungszeit, der Injektionszeit, und ob sie aktiviert
sind oder nicht. Die Ventilauswahl wird immer angezeigt,
unabhingig davon, ob Ventile im GC installiert sind.
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ALS: Zeigt nihere Angaben zu dem installierten
Probengeber einschliefllich sdmtlicher verfiigbarer
Einstellungen an.

Einlasse: Zeigt nihere Angaben zu dem installierten
Einlass an, einschlief3lich aller verfiigbarer Einstellungen,
sowie Einstellungen fiir den Guard-Chip-Heizer und die
Busheizung.

Saulen: Zeigt ndhere Angaben zum Saulenflussmodus, zur
Gleichgewichts-Einstellungszeit, zu den Druck- und
Flusssollwerten sowie zu den Gradienteneinstellungen an.

Ofen: Zeigt die Einstellungen fiir den Ofen, einschlieRlich
Temperatur nach der Analyse, Gradienteneinstellungen,
Gleichgewichts-Einstellungszeit und Zeit nach der
Analyse, an.

Detektoren: Zeigt die Einstellungen fiir den/die
installierten Detektor(en) an, einschliefRlich
Heizer-Sollwerten, Gasfliissen, Korrektureinstellungen fiir
die Tragergasflusseinstellungen, sowie
detektorspezifische Einstellungen.

Analogausgang: Zeigt die Einstellungen fiir analoge
Ausgange, einschliefRlich Signaltypen, Bereichen,
Nulleinstellungen und Sollwerten, an.

Ereignisse: Zeigt laufzeitprogrammierte Ereignisse an, wie
z. B. Ventilschaltung oder Signaldnderungen.

Um Anderungen an Parametern vorzunehmen oder um diese
anzuzeigen, beriihren Sie den Parametertyp im linken
Fensterbereich und &ndern dann seine Einstellungen im
rechten Bereich bzw. zeigen sie an.

Um zur vorherigen Anzeige zuriickzukehren, fiithren Sie eine der
folgenden Optionen aus:

Driicken Sie Apply, um Anderungen, die Sie an der aktiven
Methode des GC vorgenommen haben, zu speichern.

Driicken Sie Close, um zur vorherigen Ansicht
zuriickzukehren, ohne die am GC vorgenommenen
Anderungen zu speichern.

Wenn Sie ein Agilent-Datensystem verwenden und die
vorgenommenen Anderungen beibehalten mochten,
verwenden Sie das Datensystem, um diese Anderungen in
die Datensystem-Methode hochzuladen und speichern Sie sie
bei Bedarf.
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Bearbeiten einer Methode

Benutzerhandbuch

Der GC bietet Ihnen zwei verschiedene Moglichkeiten, um
Methoden zu bearbeiten:

e Standardbearbeitung

¢ On-The-Fly-Bearbeitung

Bei der Standardbearbeitung nehmen Sie die gewiinschten
Anderungen an der aktiven Methode vor und wenden die
Anderungen dann auf den GC an. Die Vorgehensweise wird in
~Anzeigen der aktiven Methode“ auf Seite 61 beschrieben.

On-the-Fly-Anderungen werden unmittelbar angewandt, wenn
ein Parameterwert geindert wird, ohne dass die Anderungen
auf den GC angewandt werden missen. Die
On-the-Fly-Bearbeitung steht zur Verfiigung, wenn Sie von der
Flusspfadseite in der Home-Ansicht auf einen
Methodenparameter zugreifen. Siehe ,Flusspfad-Seite“ auf
Seite 45.
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GC-Ausgangssignale

64

Ein Signal ist die GC-Ausgabe an ein Datenverarbeitungsgerit,
analog oder digital. Dabei kann es sich um eine Detektorausgabe
oder die Ausgabe von Fluss-, Temperatur- oder Drucksensoren
handeln. Zwei Signalausgangskanile sind vorhanden.

Die Signalausgabe kann je nach Ihrem Datenverarbeitungsgerit
analog oder digital sein. Die analoge Ausgabe ist in einer von
zwei Geschwindigkeiten verfiighar und eignet sich fiir Peaks mit
Mindestbreiten von 0,004 Minuten (schnelle Datenrate) oder
0,01 Minuten (normale Rate). Die analoge Ausgabe liegt im
Bereich von 0 bis 1 V, 0 bis 10 V.

So andern Sie die Einstellungen fiir den analogen Ausgang:
tippen Sie auf Method > Analog Out.

Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings

ALS/Tray Analog Out 2
Valves Signal Settings
Inlets Signal Type
Columns = - Fast Peaks
Oven Value Range
Detectors 0.000 mv 0
Events Zero
On
Setpoint
0.0du

Abbildung 22 Analog Out Method-Einstellungen
Digitale Ausgaberaten werden von Ihrem Agilent Datensystem

bestimmt, beispielsweise OpenLAB CDS oder MassHunter
Workstation.
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Siehe Tabelle 2 fiir die Umrechnung von Einheiten, die auf dem
GC-Display angezeigt werden, in Einheiten, die in Agilent
Datensystemen und Integratoren angezeigt werden.

Tabelle 2 Signalkonvertierungen

Sgwslyp  tDleyEookenprich:
Detektor:

FID, SPD 1,0 pA (1,0 " 10-12 A)

FPD+ 150 pA (150 "10-12 A)

WLD 25uV (257 10-5V)

EAD 1Hz

Analogeingangsplatine (zur 15 pv

Verbindung des GC mit einem Detektor
eines anderen Herstellers als Agilent)

Nicht-Detektor:

Thermisch 1°C
Pneumatisch:

Fluss 1 ml/Min.

Druck 1 Druckeinheit (psi, bar oder kPa)
Diagnose Gemischt, teilweise unskaliert

Bei der Ausgabe eines Sdulendrucksignals meldet der GC den
Druck in absoluten Einheiten. So wiirde beispielsweise ein
Einlassdruck von 68,9 kpa als 170,2 kpa ausgewiesen werden.

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

Zero (Null) Zieht den von der Basislinie eingegeben Wert ab.
Wihlen Sie entweder On (Ein), um Null auf den aktuellen
Signalwert einzustellen, oder geben Sie eine Zahl zwischen
-500.000 und +500.000 als Sollwert fiir die Subtraktion von der
Basislinie ein.

{D} Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings
ALS/Tray Analog Out 2
Valves Signal Settings
Inlets Signal Type
Columns E— - Fast Peaks
Oven Value Range
Detectors 0.000 mv 0

Analog Out

Events Zero

On

Setpoint

0.0du

Dies wird verwendet, um eine erh6hte Basislinie oder einen
Nullpunktabgleich zu korrigieren. Eine gangige Vorgehensweise
ist es, eine Verschiebung der Basislinie zu korrigieren, wenn
diese als Ergebnis des Betriebs eines Ventils vorliegt. Nach der
Nullstellung entspricht das analoge Ausgangssignal dem Wert
der Parameterliste minus dem Null-Sollwert. Null kann als
Laufzeitereignis programmiert werden.

Analogbereich

Range (Bereich) Skaliert vom Detektor eingehende Daten.

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

Wenn ein Chromatogramm wie A oder B in der nachfolgenden
Abbildung aussieht, miissen die Daten skaliert werden (wie in
C), damit alle Peaks auf dem Papier zu sehen sind.

Giltige Sollwerte liegen zwischen 0 und 13 und entsprechen 20
(= 1) bis 213 (= 8192). Wird ein Sollwert um 1 geindert, d&ndert
sich die Hohe des Chromatogramms um den Faktor 2. Dies wird
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in den folgenden Chromatogrammen veranschaulicht.
Verwenden Sie den kleinstmoglichen Wert, um
Integrationsfehler minimieren.

HA: BereicI; =0

|| Lllll _"ll."ai;'r_ i )

" B: Bereich = 3

HC: Bereicljl =1

Es gibt Grenzen fiir verwendbare Bereichseinstellungen fiir
manche Detektoren. In der Tabelle werden giiltige
Bereichssollwerte nach Detektor aufgezahlt.

Tabelle 3 Bereichsgrenzen

FID 0 bis 13
SPD 0 bis 13
FPD+ 0 bis 13
WLD 0 bis 6
EAD 0 bis 6
Analogeingang 0 bis 7

Der Bereich kann laufzeitprogrammiert werden.

Analoge Datenraten

Ihr Integrator bzw. Recorder muss schnell genug sein, um vom
GC eingehende Daten zu verarbeiten. Wenn das jeweilige Gerat
der Schnelligkeit des GC nicht gerecht wird, werden die Daten
moglicherweise beschadigt. Dies zeigt sich in der Regel in Form
von verbreiterten Spitzen und einem Verlust der Auflésung.

Die Geschwindigkeit wird tUiber die Bandbreite gemessen. Ihr
Recorder oder Integrator sollte iiber eine Bandbreite verfiigen,
die doppelt so grof3 ist wie die des gemessenen Signals.
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Digitalsignale

Der GC ermoglicht den Betrieb mit zwei Geschwindigkeiten. Die
hohere Geschwindigkeit lasst minimale Peak-Breiten von

0,004 Minuten (Bandbreite von 8 Hz) zu, wihrend die
Standardgeschwindigkeit minimale Peak-Breiten von

0,01 Minuten (Bandbreite von 1,6 Hz) zulasst.

Bei Verwendung der Funktion schnelle Peaks sollte Ihr
Integrator bei etwa 15 Hz betrieben werden.

Auswahl von schnellen Peaks (Analogausgang)

1 Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration
(Konfiguration).

2 Wahlen Sie Analog Out (Analogausgang).

3 Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen neben Fast Peaks
(Schnelle Peaks).

Agilent rat von der Verwendung von schnellen Peaks mit einem
Warmeleitfahigkeitsdetektor ab. Da die Gasstrome bei 5 Hz
wechseln, wird der Gewinn an Peakbreite durch die Zunahme
des Rauschens aufgehoben.

Der GC gibt Digitalsignale nur an ein Agilent Datensystem aus.
In den folgenden Erwagungen werden Funktionen beschrieben,
die sich auf die an Datensysteme gesendeten Daten auswirken,
nicht die Integratoren zur Verfiigung stehenden analogen Daten.
Greifen Sie liber das Datensystem auf diese Funktionen zu.
Diese Funktionen sind tiber den GC-Touchscreen oder die
Browseroberflache nicht verfiigbar.

Null-Signal
Nur tiber Agilent Datensysteme verfiigbar.

Digitale Signalausginge reagieren auf einen Befehl zum
Nullstellen, indem sie den Signalpegel zum Zeitpunkt des
Befehls von allen zukiinftigen Werten abziehen.

Signal Freeze and Resume (Signal anhalten und wieder
aufnehmen)
Nur uber Agilent Datensysteme verfligbar.

Bestimmte Laufzeitvorgange, z. B. das Andern von
Signalzuweisungen oder das Umschalten eines Ventils, konnen
die Basislinie beeintrichtigen. Auch andere Faktoren kénnen
die Basislinie beeintrichtigen. Der GC kann dies ausgleichen,
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indem er das Signal bei einem bestimmten Wert anhélt
(,einfriert®), diesen Signalwert fiir eine festgelegte Zeit nutzt
und anschlieffend den normalen Signalausgang wieder fortsetzt.

Stellen Sie sich ein System vor, in dem ein Schaltventil
verwendet wird. Wenn das Ventil umschaltet, tritt eine
Anomalie in der Basislinie auf. Durch Anhalten und Fortsetzen
des Signals kann die Anomalie entfernt werden, sodass die
Software zur Peak-Erkennung und -Integration mit weniger
Aufwand ausgefiihrt werden kann.

Beeintrichtigung der Basislinie durch Ventilumschaltung

Signal hier

Il
I
N in| v
I :L Signal hier fortsetzen
|

Datenraten mit Agilent Datensystemen

Der GC kann Daten mit unterschiedlichen Datenraten
verarbeiten. Jede entspricht einer minimalen Peak-Breite. In
der Tabelle werden die Auswirkungen der Datenratenauswahl
aufgefiihrt.
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Tabelle 4

1.000

500

200

100

50

20

10

0.5
0,2
0.1

Datenverarbeitung im Agilent Datensystem

0,0002

0,0004

0,001

0,002

0,004

0,01

0,02

0,04

0.1
0.2
0.4
1,0
2,0

6,96

3.1

2,2
1,6

0,7

05

0.3

0,22
0,16
0.10
0,07

FID/SPD

FID/SPD

FID/FFD+/SPD

FID/FFD+/SPD

EAD/FID/FFD+/
SPD

EAD/FID/FFD+/
SPD

EAD/FID/FFD+/
SPD

EAD/FID/FFD+/
SPD/WLD

EAD
EAD
EAD
EAD
EAD

Enge
Bohrung,
0.05 mm

Enge
Bohrung,
0,05 mm

Enge
Bohrung,
0,05 mm

Kapillare

bis

Langsam
gepackt

Die Datenrate kann nicht wiahrend einer Analyse gedndert

werden.

Bei den schnelleren Probenraten kommt es zu einem héheren
relativen Rauschen. Durch eine Verdoppelung der Datenrate
kann die Peak-Hohe verdoppelt werden, wobei das relative
Rauschen um 40 % steigt. Obwohl das Rauschen steigt, ist das
Signal-Rauschen-Verhéltnis bei den schnelleren Raten besser.
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Dieser Vorteil tritt nur dann in Erscheinung, wenn die
urspriingliche Rate zu niedrig war, was zu einer Verbreiterung
der Peaks und einer verringerten Auflésung fiithrte. Wir
empfehlen, die Datenraten so zu wihlen, dass das Produkt von
Datenrate und Peak-Breite in Sekunden etwa 10 bis 20 betrigt.

Die Abbildung zeigt das Verhaltnis zwischen relativem
Rauschen und Datenraten. Das Rauschen sinkt mit der
Abnahme der Datenrate, bis Sie bei Datenraten von etwa 5 Hz
angelangen. Mit der Verlangsamung der Datenrate steigt der
Rauschpegel durch andere Faktoren, beispielsweise
thermisches Rauschen.

(5]

/ \
- A"
\
5 \
\ .
4 \ Uberschiissiges Rauschen
. Y (durch Fluss,
Relativer Rauschpegel 3
~ ~ Ofentemperatur,
2 -~ - Detektorblock-
- temperaturen usw.)
1 ~
- — -
_— e e
1000 500 200 100 50 20 10 5 2 1 0.5 0.2 0.1
Schnellere Datenraten Langsamere Datenraten
Saulenkompensation

Bei der temperaturprogrammierten Analyse nimmt das
Saulenbluten mit steigender Ofentemperatur zu. Dies
verursacht eine ansteigende Basislinie, die den Peak-Nachweis
und die Peak-Integration erschwert. Die Sdulenkompensation
korrigiert diesen Anstieg der Basislinie.

Eine Saulenkompensationsanalyse wird ohne injizierte Probe
durchgefiihrt. Der GC erfasst eine Matrix an Datenpunkten von
allen Detektoren, unabhingig davon, ob sie installiert,
ausgeschaltet oder in Betrieb sind. Wenn ein Detektor nicht
installiert oder ausgeschaltet ist, ist dieser Teil der Matrix mit
Nullen ausgefiillt.
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Jede Matrix definiert jeweils einen Kurvensatz fiir jeden
Detektor, der von der echten Analyse subtrahiert werden kann,
um eine flache Basislinie zu erreichen. Dieses Konzept wird in
der nachstehenden Abbildung illustriert.

1:08E
5
13,505

2430
6

2.25%
5

15,206

5,157

i

Chromatogramm mit
steigender Basislinie

Leeres Saulen-
kompensations-
profil

Chromatogramm mit
Saulenkompensation

Alle Bedingungen der Saulenkompensationsanalyse und der
echten Analyse miissen identisch sein. Derselbe Detektor und
dieselbe Saule, dieselbe Betriebstemperatur und dieselben
Gasflussbedingungen miissen angewendet werden.

Testfeld

Das Testfeld (Test Plot) ist ein intern erzeugtes ,Chromatogramm®,
das einem Signalausgangskanal zugewiesen werden kann. Es
besteht aus drei nach Basislinie aufgeldsten, sich
wiederholenden Peaks. Die Fliche des grofdten Peaks betragt ca.
1 Voltsekunde, die mittlere ist das 0,1-Fache der grof3ten und
die kleinste ist das 0,01-Fache der grofdten.
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AN

Das Testfeld kann genutzt werden, um den Betrieb externer
Datenverarbeitungsgerite zu priifen, ohne wiederholte
chromatografische Analysen durchfiihren zu miissen. Es kann
aufRerdem als stabiles Signal genutzt werden, um die Ergebnisse
verschiedener Datenverarbeitungsgerate zu vergleichen.

Testfeld ist die Standardauswahl fiir Analogausginge. Bei
Verwendung der Browseroberfliche oder eines Datensystems
kann das Testfeld auch als digitales Signal ausgewahlt werden
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Laden einer Methode

74

Die aktive Methode kann mithilfe des Touchscreens auf dem GC
bearbeitet werden. Siehe ,Bearbeiten einer Methode“ auf
Seite 63.

Auf einem angeschlossenen Datensystem kénnen weitere
Methoden erstellt und bearbeitet werden.

Das angeschlossene Datensystem kann zum Festlegen der
aktiven Methode auf dem GC verwendet werden.

Einzelheiten zur Einstellung der aktiven Methode aus dem
verbundenen Datensystem finden Sie in der Dokumentation des
Datensystems.
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Erstellen einer neuen Methode

Neue Methoden kénnen nicht vom GC-Touchscreen aus erstellt
werden, obwohl die aktive Methode bearbeitet werden kann.

Zusatzliche Methoden kénnen auf einem verbundenen
Datensystem oder liber die Browseroberfliache erstellt und
bearbeitet werden.
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Ausfiihren von Methoden iiber den Touchscreen

Manuelle Probeninjektion mit einer Spritze und Start des Analyselaufs

1
2

Bereiten Sie die Probenspritze fiir die Injektion vor.
Stellen Sie die gewilinschte Methode ein.

Bei Anschluss an ein Datensystem konnen Sie die
gewliinschte Methode auf den GC laden. Siehe ,Laden
einer Methode“ auf Seite 74.

Bei eigenstandigem GC-Betrieb konnen Sie die aktive
Methode nach Wunsch bearbeiten. Siehe ,Bearbeiten
einer Methode“ auf Seite 63.

Navigieren Sie zur Ansicht Home und driicken Sie Prep Run
(7). Weitere Informationen finden Sie
unter ,Analyse-Bedienelemente® auf Seite 41.

Warten Sie, bis der Status Ready angezeigt wird.

Fihren Sie die Spritzennadel durch das Septum bis ganz in
den Einlass hinein.

Driicken Sie gleichzeitig den Spritzenkolben herunter, um die
Probe zu injizieren. Driicken sie dann auf Start » .

Ausfiihren einer Methode zur Verarbeitung einer einzelnen Probe mit ALS

76

Bereiten Sie die Probe fiir die Injektion vor.

Setzen Sie das Probenflischchen in die zugewiesene Position
im ALS-Probenteller oder -Karussell ein.

Stellen Sie die gewilinschte Methode ein.

Bei Anschluss an ein Datensystem kénnen Sie die
gewiinschte Methode auf den GC laden. Siehe ,Laden
einer Methode“ auf Seite 74.

Bei eigenstandigem GC-Betrieb konnen Sie die aktive
Methode nach Wunsch bearbeiten. Siehe ,Bearbeiten
einer Methode“ auf Seite 63.

Navigieren Sie zur Ansicht Home und driicken Sie auf Start
(>, um die Methode zur ALS-Spritzenreinigung, zum Laden der
Probe und zur Probeninjektion zu starten. Wenn die Probe in die
Spritze geladen ist, wird sie automatisch injiziert, sobald der
GC den Bereitschaftszustand erreicht hat. Weitere
Informationen finden Sie unter ,Analyse-Bedienelemente*
auf Seite 41.
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Abbruch einer Methode

Benutzerhandbuch

1 Beriihren Sie Stop (m).
2 Wenn Sie bereit sind, wieder Analysen laufen zu lassen,
stellen Sie die gewiinschte Methode ein.

Bei Anschluss an ein Datensystem konnen Sie die
gewiinschte Methode auf den GC laden. Siehe ,Laden
einer Methode“ auf Seite 74.

Bei eigenstindigem GC-Betrieb konnen Sie die aktive
Methode nach Wunsch bearbeiten. Siehe ,Bearbeiten
einer Methode“ auf Seite 63.
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Was ist eine Sequenz?

Eine Sequenz ist eine Liste von zu analysierenden Proben in
Verbindung mit der fiir jede Analyse zu verwendenden Methode.

Sequenzen konnen tiber ein verbundenes Datensystem oder
uber die Browseroberflache erstellt und bearbeitet werden.
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Behebbare Fehler

Manche Fehler, etwa ein fehlendes ALS-Flischchen oder die
falsche GroRRe eines Headspace-Probengeberflischchens,
rechtfertigen vielleicht nicht immer das Stoppen einer ganzen
Sequenz. Diese Fehler werden als behebbare Fehler bezeichnet,
da Sie sie moglicherweise beheben und die Ausfiithrung einer
Sequenz, falls gewiinscht, fortsetzen kénnen.

Mithilfe eines angeschlossenen Agilent Datensystems konnen
Sie steuern, wie der GC auf diese Fehlerarten reagiert. Ob die
Sequenz pausiert oder nicht, vollstindig abbricht, mit der
nachsten Probe fortfahrt usw. wird fiir jeden Typ von
behebbarem Fehler in der Sequenz eingestellt.

Beachten Sie, dass das Datensystem nur festlegt, was mit der
ndchsten, nicht der aktuellen Analyse in der Sequenz geschieht,
aufder bei Einstellung auf sofortigen Abbruch. (In diesem Fall
werden der aktuelle Lauf und die Sequenz normalerweise
abgebrochen.)

Beispielsweise wird die aktuelle Analyse durch Tippen auf die
Schaltflache Stop (® ) auf dem GC-Touchscreen stets angehalten.
Die Sequenz kann jedoch so eingestellt werden, dass die
gesamte Sequenz mit dem nichsten Lauf fortgesetzt, pausiert
oder abgebrochen wird.

Nahere Informationen zum Ablauf dieser Funktion in Ihrem
Datensystem siehe Hilfe und Dokumentation.
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Uber ,,Diagnostics”

Der GC verfiigt iiber Diagnosefunktionen fiir Einlésse,
Detektoren und andere installierte Komponenten. Dies
beinhaltet sowohl vom Benutzer durchgefiihrte Tests als auch
automatische Tests, die der GC ohne Eingriff des Benutzers
durchfiihrt.

Uber die Ansicht y,Diagnostics“ erhalten Sie Zugriff auf die vom
Benutzer initiierten Diagnosetests.

Dariiber hinaus bietet die Ansicht eine Liste aller aktuellen
Warnungen und Systemzustandsbericht. Siehe Abb. 23.

Method Diagnostics 2l Maintenance Logs . Settings
View System Health Report Diagnostic Tests
A Inlet Pneumatic Shutdown 2017-01-05 17:53:13
Detector 1 shutdown 2017-01-05 17:53:15
Sequence Methaod Est. Remaining  /— /o N\ /=
{ || | ]
999:59 ®)»))

Abbildung 23 Ansicht ,Diagnostics”

Systemzustandsbericht

82

So greifen Sie auf den Systemzustandsbericht zu
1 Driicken Sie Settings.
2 Driicken Sie About.

3 Driicken Sie View System Health Report.
Der Systemzustandsbericht wird angezeigt.

Der Systemzustandsbericht enthalt die folgenden Arten von
Informationen:

¢ Systeminformationen
e Details zur Systemkonfiguration
¢ Bedingungen des aktiven Gerats

¢ Details zu Saulen
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Details fiir die friithzeitige Warnung fiir anstehende
Wartungsaufgaben

Diagnosetestergebnisse
Netzwerkinformationen

Snapshot-Informationen zum Status

Automatisiertes Testen

Benutzerhandbuch

Der GC fiihrt kontinuierliche, automatische Tests der folgenden
Elemente durch. Wenn ein Fehler auftritt, erscheint eine
Warnung auf dem GC und ein Eintrag wird in dem
entsprechenden Protokoll vorgenommen.

Detektor:

Netzspannung

ADC (Analog/Digital-Konverter)-Referenzen
FID-Flamme erloschen

NPD-Perle offen/schwach

Anzinder offen/schwach

Kollektor schwach

EPC (elektronische Pneumatiksteuerung)

ADC (Analog/Digital-Konverter)-Referenzen

Stellantriebbewegungen

Thermik:

Sensor offen/schwach
Fehlender Heizer
Falscher Heizer
Heizerstrom:
Ruhestrom

Ableitstrom

Konfigurationsfehler
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Anwenden der Ansicht ,,Diagnostics”

So verwenden Sie die Ansicht ,Diagnostics”

1 Tippen Sie auf dem Touchscreen auf Diagnostics. Die Ansicht
ysDiagnostics “ wird eingeblendet. Siehe Abb. 23. Die Ansicht
enthilt eine Liste aller aktuellen Warnungen.

2 Tippen Sie auf Diagnostic Tests. Die Seite ,Diagnostic Tests®
wird eingeblendet.

Detectors

STATUS: IDLE

a
Sequence Method Est. Remaining @
999:59

Abb. 24  Seite ,Diagnostic Tests”

3 Tippen Sie nach Wunsch auf Einldsse oder Detektoren. Die
entsprechende Seite wird eingeblendet. Beispielsweise wird
durch Tippen auf Einldsse die Seite ,Inlet Diagnostic Tests“
aufgerufen. Siehe Abb. 25.
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Front Inlet

Gas Supply Pressure Check

Leak & Restriction Test
Pressure Decay Test
Septum Purge Test

Split Vent Restriction Test

STATUS: READY

a
Sequence Method Sample Est. Remaining @
FID_chkout 6.25

Abb. 25  Seite ,Inlet Diagnostic Tests”
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Durchfiihren von Diagnosetests

Zur Durchfiihrung eines Diagnosetests:

1 Greifen Sie aus der Ansicht ,Diagnostics® auf den
gewiinschten Test zu. Siehe ,Anwenden der Ansicht
y,Diagnostics““ auf Seite 84.

2 Dricken Sie auf den gewiinschten Test. Die entsprechende
Testseite wird eingeblendet. Die Testseite enthalt eine
Testbeschreibung und einen Hinweis auf den getesteten
Parameter. Siehe Abb. 26.

< Overview Leak & Restriction Test ?

Diagnostic Test
Test to determine if there is a leak or restriction in the flow path.

Test Details

Testing Primary sample flow path (inlet, guard chip, flow chip, column)

Description 1. Verify the inlet can control to a pressure setpoint in splitless
mode, validating the basic operation of the inlet and flow path.
2. Hold the pressure in splitless mode and monitor the flow error
between actual and target column flow. If the actual is larger than
the target, a leak exists in the flow path. If the actual is less than
the target, a restriction exists in the flow path.

Parameter Error between the actual and the target column flow

Start Test
Abb. 26 Seite , Leak & Restriction Test”

3 Driicken Sie Start Test. Der Test wird eingeleitet. Nahere
Angaben zum Test werden zusammen mit den
Testergebnissen angezeigt. Siehe Abb. 27.

86 Benutzerhandbuch



Benutzerhandbuch

Diagnostik 5

State In Progress
Time Remaining 1seconds
Inlet Pressure Target 20.528 PSI
Inlet Pressure Actual 20.532 PSI

Verify Basic Control
Step20of4

Abb. 27  Seite ,Leak & Restriction Test”

Der aktuell laufende Test kann durch Driicken von Cancel
(Abbrechen) abgebrochen werden. Ein Dialogfeld 6ffnet sich, in
dem Sie bestitigen miissen, dass Sie den Test abbrechen
mdchten. Siehe Abb. 28.

Complete

00 +/- 2.000 mL/min
32 mL/min
18 mL/min

The diagnostic test is active.

A t to abort? g
el s b ample flow path (inlet,

Abort & Exit Cancel
n the System Health

l Report

i ) Test Complete
Active Monitor Close Test
Step4of4

Abb.28  Dialogfeld ,Abort”
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Friihzeitige Warnung fiir anstehende
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Frihzeitige Warnung fir anstehende Wartungsaufgaben (EMF) 90
Zahlertypen 90
Grenzwerte 90
Standardgrenzwerte 91

Verfiigbare Zahler 93

Anzeige der Wartungszahler 97

So aktivieren oder andern Sie einen Grenzwert fiir einen EMF-Zahler oder
setzen ihn zuriick 98

EMF-Zahler fiir Autosampler 100
Zahler fiir 7693A und 7650 ALS mit EMF-fahiger Firmware 100
Zahler fir ALS mit fritherer Firmware 100
EMEF-Zahler fiir MS-Instrumente 101

Dieser Abschnitt beschreibt die Funktion ,Frithzeitige Warnung
fiir anstehende Wartungsaufgaben®, die auf dem Agilent Intuvo
9000 GC zur Verfiigung steht.
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Friihzeitige Warnung fiir anstehende Wartungsaufgaben (EMF)

Zahlertypen

Grenzwerte

90

Die GC-Funktion bietet Injektions-, Durchlauf- und Zeit-basierte
Zahler fir eine Reihe von Verbrauchsmaterialien und
Wartungsteilen und fiir das Gerat selbst. Verwenden Sie diese
Zahler, um die Verwendung zu tiberwachen, sodass diese
Elemente ersetzt oder aufbereitet werden konnen, bevor eine
potenzielle Verschlechterung die Chromatografie-Ergebnisse
beeinflussen kann.

Bei Verwendung eines Agilent Datensystems kéonnen diese
Zahler von innerhalb des Datensystems aus eingestellt und
zuriickgesetzt werden.

Zahler stehen fiir Injektionen, Analysen und die Zeit zur
Verfiigung. Sie werden nachfolgend im Einzelnen beschrieben.

Injektionszihler inkrementieren, wenn am GC eine Injektion
uber einen ALS-Injektor, Headspace-Probengeber oder ein
Probenventil erfolgt. Durch manuelle Injektionen werden die
Zahler nicht inkrementiert. Der GC inkrementiert nur Zahler,
die mit dem Einspritz-FlieRweg verbunden sind.

Die Laufzahler werden anhand der Anzahl der Durchliaufe des
GC inkrementiert.

I?ie Zeitzahler werden anhand der GC-Uhr inkrementiert.
Anderungen an den Einstellungen der GC-Uhr wirken sich auf
das Alter der tiberwachten Verbrauchsmaterialien aus.

Die EMF-Funktion bietet zwei Warngrenzwerte: Service Due und
Service Warning. Wenn ein Zahler seinen Grenzwert
uberschreitet, erscheint eine Statusanzeige auf der Schaltflache
Maintenance auf dem GC-Touchscreen.

Durch Tippen auf die Schaltflache Maintenance wird die Ansicht
~Maintenance“ aufgerufen. Siehe Abb. 29.
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/LD} Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings ?
Maintenance View Logs
Intuvo Flow Chips Inlets _ ALS
Instrument _ Detectors - Columns
Sequence Method Sample Est. Remaining ‘.-"-_-"\-.I ‘.-"-_-"\-al ‘.-";"\-al
FID_chkout 6.25 \?/ "\__!_/" -

Abb.29  Wartungsansicht

Fir jede installierte Komponente stehen Auswahloptionen zur
Verfiigung.

Fiir jedes Element sind zwei Grenzwerte einstellbar:

» Service Due: Wenn der Ziahler diese Anzahl Injektionen, Laufe
oder Tage tlibersteigt, erscheint ein rotes Warnsymbol auf der
entsprechenden Schaltfliche, und im Maintenance Log wird
ein Eintrag vorgenommen.

¢ Service-Warnung: Wenn der Zahler diese Anzahl Injektionen
oder Tage tibersteigt, erscheint ein oranges Warnsymbol auf
der entsprechenden Schaltflache, was darauf hinweist, dass
fiir diese Komponente eine baldige Wartung erforderlich ist.

Beide Grenzwerte werden fiir jeden Zahler unabhangig
voneinander eingestellt. Sie konnen nach Bedarf einen oder
beide Werte aktivieren. Der Service Due-Grenzwert muss gréf3er
als der Service Warning-Grenzwert sein.

Standardgrenzwerte

Ausgewihlte Zahler verfiigen iiber Standardgrenzwerte, die als
Ausgangspunkt zu verwenden sind.

Wenn Sie einen Standardgrenzwert Andern mochten, geben Sie
einen konservativen Grenzwert auf Grundlage Threr Erfahrung
ein. Verwenden Sie die Warnfunktion, um eine Meldung zu
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erhalten, wenn eine Wartung niher riickt und tiberwachen Sie
die Leistung der Funktion, um zu bestimmen, ob der Service
Due-Grenzwert zu hoch bzw. zu niedrig ist.

Fur EMF-Zahler miissen Sie moéglicherweise die Grenzwerte
basierend auf den Anforderungen Ihrer Anwendungen
anpassen.
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6

Verfiighare Zahler
Tabelle 5 listet die gangigsten verfligbaren Zahler auf. Die
verfugbaren Zahler variieren basierend auf den installierten
GC-Optionen und Verbrauchsmaterialien.
Tabelle 5 Haufig verwendete EMF-Zahler
GC-Komponente Teile mit einem Zahler Typ Standardwert  Standardwert
fiir Service fiir Service Due
Warning
Einldsse
SSL Septum Anzahl Injektionen 160 200
Einsatz Anzahl Injektionen 160 200
Einsatz 0-Ring Anzahl Injektionen 800 1000
Split-Auslassfilter Anzahl Injektionen 8.000 10.000
0-Ring an oberer SchweiBung  Anzahl Injektionen 8.000 10.000
Einsatz Zeit 24 Tage 30 Tage
0-Ring Zeit 48 Tage 60 Tage
Split-Auslassfilter Zeit 148 Tage 185 Tage
0-Ring an oberer Schweifung  Zeit 48 Tage 60 Tage
einfiigen
Guard-Chip Anzahl Injektionen 80 100
Guard-Chip Zeit 72 Tage 90 Tage
MMI Einsatz Anzahl Injektionen 200
Einsatz Zeit 30 Tage
Einsatz 0-Ring Anzahl Injektionen 1.000
Einsatz 0-Ring Zeit 60 Tage
Septum Anzahl Injektionen 200
Split-Auslassfilter Anzahl Injektionen 10.000
Split-Auslassfilter Zeit 6 Monate
Kihlzyklen Anzahl Injektionen
Untere Dichtung reinigen Anzahl Injektionen 1.000
Séulen
Injektionen in Saule Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Laufzéhler Anzahl der Durchlaufe 200.000 250.000
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Tabelle 5 Haufig verwendete EMF-Zahler (Fortsetzung)
GC-Komponente Teile mit einem Zahler Typ Standardwert  Standardwert
fiir Service fiir Service Due
Warning
Zeit Giber programmiertem Zeit 20 Tage 25 Tage
Maximum
Zeit Giber Hochsttemperatur Zeit 20 Tage 25 Tage
Max angewendete Temperatur Grad C 360 450
Einschaltzeit Zeit 388,2 Tage 485,25 Tage
Betatigungen Zyklen 200.000 250.000
Intuvo Fluss-Chips
(Bus)
Injektionen Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Laufzahler Anzahl der Durchlaufe 200.000 250.000
Zeit tber Hochsttemperatur Zeit 20 Tage 25 Tage
Max angewendete Temperatur Grad C 360 450
Einschaltzeit Zeit 388,2 Tage 485,25 Tage
Detektoren
FID Kollektoreinrichtung Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Diise Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Ziindungen Anzahl von Ziindversuchen 200.000 250.000
Detektor-Auslauf Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Detektor-Auslauf Zeit 148 Tage 185 Tage
WLD Schaltmagnetventil Einschaltzeit
Einschaltzeit Gliihdraht Einschaltzeit
Detektor-Auslauf Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Detektor-Auslauf Zeit 148 Tage 185 Tage
EAD Zeit seit Wischtest Einschaltzeit 6 Monate
Detektor-Auslauf Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Detektor-Auslauf Zeit 148 Tage 185 Tage
SPD Perlen Anzahl Injektionen
Keramik Anzahl Injektionen
Perlen-Basislinien-Offset pA-Wert
Angewandter Perlen-Strom Ampere
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Tabelle 5 Haufig verwendete EMF-Zahler (Fortsetzung)
GC-Komponente Teile mit einem Zahler Typ Standardwert  Standardwert
fiir Service fiir Service Due
Warning
Perlen-Stromintegral pA-sec-Wert
Einschaltzeit Perlen Einschaltzeit Blos-Perlen:
2.400 Std.

Detektor-Auslauf Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Detektor-Auslauf Zeit 148 Tage 185 Tage

FFD* PMT Anzahl Injektionen
PMT Einschaltzeit 6 Monate
Detektor-Auslauf Anzahl Injektionen 200.000 250.000
Detektor-Auslauf Zeit 148 Tage 185 Tage

Ventile

Ventil Rotor Aktivierungen (Anzahl

Injektionen)

Maximale Temperatur Wert

Instrument

Instrument Einschaltzeit Gerat Zeit 730 Tage 912,5 Tage
Analysezahl Gerat Anzahl der Durchlaufe 200.000 250.000
Gasfilter-Wartung Zeit 148 Tage 185 Tage
Plattennutzung Prozentsatz 68% 85%
Analysezeit Gerat Zeit 730 Tage 912,5 Tage

ALS-Injektoren

ALS Spritze Anzahl Injektionen 800
Spritze Zeit 2 Monate
Nadel Anzahl Injektionen 800
Kolbenbewegungen Wert 6.000

Massenspektrometer

Massenspektrometer Pumpe Zeit (Tage) 1 Jahr
Glihdraht 1 Zeit (Tage) 1 Jahr
Glihdraht 2 Zeit (Tage) 1 Jahr
Quelle (Zeit seit der letzten Zeit (Tage) 1 Jahr

Reinigung)
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Tabelle 5 Haufig verwendete EMF-Zahler (Fortsetzung)

GC-Komponente Teile mit einem Zahler Typ Standardwert  Standardwert
fiir Service fiir Service Due
Warning
EMV bei letztem Tune-Vorgang V 2.600

96 Benutzerhandbuch



Friihzeitige Warnung fiir anstehende Wartungsaufgaben 6

Anzeige der Wartungszahler

So zeigen Sie die Wartungszahler an:

1 Driicken Sie die Schaltflache Maintenance auf dem GC
Touchscreen. Der Bildschirm ,Maintenance“ wird angezeigt.
Siehe Abbildung 29 auf Seite 91.

2 Beriihren Sie den gewiinschten Komponententyp auf dem GC
Touchscreen. Die ausgewiahlte Seite ,Maintenance“ wird
angezeigt. In der Status-Spalte wird der Zahler fir die
entsprechende Komponente aufgefiihrt. Siehe Abb. 30.

< Overview Detectors Maintenance ? Perform Maintenance
Part Status Reset All
@ Collector assembly injections 46 injections
@ Detector tail age 5wk 3 days 16 hrs -
@ Detector tail injections 46 injections
@ Ignitor ignitions 25 ignitions v

Sequence Method Sample Est. Remaining ; ;
FID_chkout 6.25

Abb. 30 Seite , Detector Maintenance”

3 Scrollen Sie, um ggf. weitere Komponenten anzuzeigen.
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So aktivieren oder andern Sie einen Grenzwert fiir einen EMF-Zahler oder

setzen ihn zuriick

98

Wenn Sie den GC ohne Datensystem verwenden, aktivieren oder
andern Sie den Grenzwert fiir einen Zahler wie folgt:

1 Lokalisieren Sie den Zihler, den Sie Andern moéchten. Siehe
»<Anzeige der Wartungszahler” auf Seite 97.

2 Beriihren Sie die Komponentenliste fiir den Zahler, den Sie
andern mochten. Das Dialogfeld ,Settings” fiir die
ausgewahlte Komponente wird eingeblendet. Siehe Abb. 31.

< Overview Detectors Maintenance ? Perform Maintenance
Part set All
- Last Service: 2019-04-29 16:04:22
4 Collectora
: Service Warning (days Service Due (days
.+ Detector tz g( ¥ ) ( y )
) Detector t: 148.00 days v 185.00 days v
4 Ignitorign Enable Enable b 4
Apply Reset Counter
Sequence Method Sample Est. Remaining I.-/ "-_"'\._I I,.-’ "-_"'\-..I I..-/ "_"'\.,I
FID_chkout 6.25 \?/ \_b/ \!/

Abb. 31 Dialogfeld ,,Settings”

3 So setzen Sie den Zahler zuriick:

Die Zahler fiir Elemente, die Smart ID Key besitzen, kdnnen nicht
zuriickgesetzt werden. Dies betrifft Fluss-Chips, Saulen usw. Die
Zahlerdaten werden fiir jede Komponente im SmartlD Key gespeichert und
konnen nicht manuell modifiziert werden.

a Driicken Sie Reset Counter. Ein Bestitigungsdialogfeld wird
eingeblendet.

b Driicken Sie Yes. Das Bestatigungsdialogfeld wird
geschlossen.
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So andern Sie einen Schwellenwert:

a Berihren Sie den Schwellenwerteintrag. Ein
Dateneingabe-Dialogfeld wird eingeblendet.

b Geben Sie den gewiinschten Wert ein. Siehe
SsStandardgrenzwerte“ auf Seite 91.

¢ Driicken Sie Apply. Das Dialogfeld wird geschlossen. Der
eingegebene Wert wird im entsprechenden Feld angezeigt.

Um eine Warnung zu aktivieren oder zu deaktivieren, wiahlen
Sie Enable fiir den entsprechenden Zahler aus oder 16schen
die Auswahl.

Driicken Sie Apply. Das Dialogfeld ,Settings“wird
geschlossen.

99



6  Friihzeitige Warnung fiir anstehende Wartungsaufgaben

EMEF-Zahler fiir Autosampler

Der GC bietet Zugriff auf die Zahler fiir einen installierten
Autosampler. Die Funktionalitat fiir ALS-Zahler hangt vom
ALS-Modell und der Firmwareversion ab. In allen Fillen zeigt
der GC den EMF-Zihlerstatus und ermoéglicht Ihnen, die Zahler
mit dem GC-Touchscreen zu aktivieren, zu deaktivieren und zu
loschen.

Zahler fiir 7693A und 7650 ALS mit EMF-fahiger Firmware

Wenn Sie einen Agilent 7693-Injektor mit Firmwareversion
G4513A.10.8 (oder hoher) oder einen 7650-Injektor mit
Firmwareversion G4567A.10.2 (oder héher) verwenden,
uberwacht jeder Injektor unabhingig seine EMF-Zahler.

¢ Die Injektorzihler inkrementieren, solange der Injektor mit
einem Agilent GC der Serie Intuvo 9000 verwendet wird. Sie
konnen die Positionen auf demselben GC dndern oder den
Injektor an einem anderen GC anbringen, ohne dass die
aktuellen ALS-Zahlerdaten verloren gehen.

¢ Der ALS meldet Grenzwertiiberschreitungen nur, wenn er an
einem Intuvo 9000 GC angebracht ist.

Zahler fiir ALS mit fritherer Firmware

Wenn Sie einen 7693- oder 7650-Injektor mit fritherer Firmware
verwenden, liberwacht der GC die Zahler fiir diesen Injektor.
Der GC verwendet die Seriennummer des Injektors, um
zwischen installierten Injektoren zu unterscheiden.

Jedes Mal, wenn der GC einen neuen Injektor erkennt (anderes
Modell oder andere Seriennummer), setzt der GC die
ALS-Zahler fir den neuen Injektor zuriick.
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EMF-Zéahler fiir MS-Instrumente

Bei Konfiguration fiir ein Agilent MS, das erweiterte
Kommunikation unterstiitzt (z. B. ein MSD der Serie 5977 oder
ein 7000C Dreifach-Quadrupol-MS), meldet der GC die
EMF-Zahler als vom MS tiberwacht. Der MS bietet eine eigene
EMF-Uberwachung.

Wenn der GC mit einem fritheren MS-Modell (z. B. einem MSD
der Serie 5975 oder 7000B MS) verbunden ist, iberwacht er die
MS-Zahler. Der MS selbst bietet keine eigene
EMF-Uberwachung.
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Protokolle

Protokoll-Ansicht 104

Dieser Abschnitt beschreibt die Protokollfunktionen, die auf
dem Agilent Intuvo 9000 GC zur Verfiigung stehen.

~#7%- Agilent Technologies

103



7  Protokolle

Protokoll-Ansicht

Die Ansicht ,Logs“ bietet eine Auflistung von GC-Ereignissen,
einschlieRRflich Wartungsereignissen, Analyseereignissen,
Sequenzereignissen, und Systemereignissen, sortiert nach
Datum/Uhrzeit. Das Sequenzprotokoll enthilt Sequenzen, die
uber die Browseroberfliche ausgefiihrt werden, und nicht
Sequenzen, die mit dem Datensystem ausgefiihrt werden.
Siehe Abb. 32.

{Il]\ Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings
Logs
Maintenance Log Run Log System Log Sequence Log
Sequence Method Sample Est. Remaining I.-/ "-_-"\-.,I I,.-/ "'_"'\..I I,_./"'_"'\..,I
FID_chkout 6.25 \_F/ \_’/ \!/

Abb. 32 Protokoll-Ansicht

Durch Driicken einer der Schaltflichen in der Ansicht ,Logs*
gelangen Sie zur entsprechenden Protokollseite. Siehe Abb. 33.
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Date/Time =

2017-01-11 16:54:12

2017-01-11 16:54:12

2017-01-11 16:50:48

2017-01-05 17:53:16

STATUS: IDLE

Sequence

Protokolle 7

Notes

Inlet 1, Liner age serviced

Inlet 1, Liner injections serviced

User Cleared Shutdown: Inlet Pneumatic Shutdown

Detector 1 shutdown

2 WIN7ENAcquisitionServe4236

Method Est. Remaining @
999:59

Abb.33  Seite ,Maintenance Logs”

In den Wartungs- und Systemprotokollen sind die Elemente
nach Datum und Zeit sortiert. Bei den Elementen in den
Analyseprotokollen wird die relative Zeit (von Beginn der
Analyse an) verwendet.

Verwenden Sie die Scroll-Schaltflichen, um durch die
Protokolleintrage zu blattern.

Driicken Sie Cancel, um zur Protokollansicht zuriickzukehren.

Benutzerhandbuch
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Uber ,,Settings”

108

Uber die Ansicht ,Settings“ (Einstellungen) erhalten Sie Zugriff
auf die Konfigurations- und Systemeinstellungen fiir den GC.

Durch Tippen auf Settings auf dem Touchscreen wird die
Ansicht ,Settings“ eingeblendet. Siehe Abb. 34.

{[LJ\ Methods  Diagnostics Maintenance. Logs Settings ?
Configuration Calibration
Scheduler System Settings
Service Mode Tools
About Power
Sequence Method Est. Remaining | P : > : - :

Abb. 34 Ansicht ,Settings”

¢ Driicken Sie Configuration, um auf die
Konfigurationseinstellungen fiir den GC zuzugreifen. (Siehe
LSKonfiguration“ auf Seite 135.)

¢ Driicken Sie Scheduler, um auf die Gerateplaneinstellungen
fiir den GC zuzugreifen. (Siehe ,Ressourcenschutz® auf
Seite 151.)

e Tippen Sie auf Service Mode, um auf die
Servicemodus-Einstellungen fiir den GC zuzugreifen. (Siehe
»Service-Modus“ auf Seite 110.)

* Driicken Sie About (Uber), um Informationen iiber diesen GC
aufzurufen.

¢ Driicken Sie Calibration, um auf die Kalibrierungsfunktionen
zuzugreifen. (Siehe ,Calibration“ auf Seite 115.)

Benutzerhandbuch



Settings 8

e Tippen Sie auf System Settings, um auf die
Systemeinstellungen fiir den GC zuzugreifen, einschliefilich
Festlegen der Netzwerkadresse, Systemdatum und -uhrzeit,
Touchscreen-Einstellungen, Informationen zur
Systemeinrichtung usw. (Siehe ,Systemeinstellungen auf
Seite 118.)

¢ Driicken Sie Tools, um auf die Seite mit den Werkzeugen
zuzugreifen. (Siehe ,Werkzeuge“ auf Seite 131.)

¢ Driicken Sie Power, um das Dialogfeld ,Power* aufzurufen.
(Siehe ,Energieoptionen® auf Seite 133.)
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Service-Modus

Uber die Service Modus-Funktion kénnen Sie sich Details zu
den installierten GC-Systemkomponenten anzeigen lassen. Dies
umfasst Seriennummern, Firmware-Versionen, Spannungen,
Strome, Temperaturen usw.

m Der GC muss mit dem Internet verbunden sein, um nach verfiigbaren
Firmware-Updates zu suchen und diese zu installieren.

So priifen Sie Ihre aktuelle Firmware-Version und suchen und
installieren Sie ein Versionsupdate:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
~»Settings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 34 auf
Seite 108.

2 Driicken Sie Service Mode. Die Service Modus-Seite wird
eingeblendet. Siehe Abb. 35.

Columns Inlets

Instrument Detectors

STATUS: READY

a
Seqguence Method Sample Est. Remaining
FID_chkout 6.25

Abb. 35 Service Modus-Seite

m Der Link zu Advanced Features ist nur zur Anwendung durch das Agilent
Service-Personal bestimmt.
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3 Wihlen Sie den gewiinschten Komponententyp durch
Driicken der entsprechenden Schaltflache aus. Die Service
Modus-Seite fiir die ausgewahlte Komponente wird
eingeblendet. Siehe Abb. 36.

< Service Mode Instrument Service Mode ?

Usage Name Value

Electronics Run State IDLE y
Readiness READY_PREP_RUN

Reset :
Model Number Agilent 9000

Serial Number

Manufacturing Date

Version 2.0.0.239
Web Help Version 2.03 v
Version Date

Abb. 36 Seite ,, Instrument Service Mode”

4 Verwenden Sie die Seitenauswahl-Schaltflichen links in der
eingeblendeten Seite, um sich die dazugehorigen
funktionsbezogenen Informationen anzeigen zu lassen.
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So setzen Sie Systemelemente zuriick

Bestimmte Elemente, wie beispielsweise
Konfigurationseinstellungen, Standardwerte fiir die
Benutzeroberfliche, Analyselaufdaten konnen zuriickgesetzt
werden.

Systemelemente kénnen nicht Giber die Browseroberflache zuriickgesetzt
werden. Verwenden Sie den GC-Touchscreen, um diese Funktionen
auszufiihren.

Setzen Sie ein beliebiges Element nach Bedarf zuriick. Das
Loschen von Daten oder Einstellungen aus dem GC 16scht diese
Informationen auch aus der Browseroberfliche. Die
Anderungen sind dauerhaft und kénnen nicht riickgingig
gemacht werden.

1 Tippen Sie auf der Seite ,System Settings“ auf die
Seitenauswahlschaltfliche Reset. Die Seite ,Reset* wird
eingeblendet. Siehe Abb. 37.

< Service Mode Instrument Service Mode ?
System pee
Usage Clear Configuration Settings
Electronics

Clear User Methods

Clear System Information
Clear System Logs
Restore Ul Defaults

Factory Reset

Abb. 37 Reset-Seite

2 Tippen Sie auf das Element, das Sie 16schen oder
zuriicksetzen mochten. Ein Bestatigungsdialogfeld wird
eingeblendet.
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Clear Configuration Settings (Konfigurationseinstellungen
16schen): Setzt alle Konfigurationseinstellungen auf die
Werkseinstellungen zuriick (Gasarten, IP-Adresse, Flow
Autozero 0.4.).

Clear User Methods (Benutzermethoden 16schen): Loscht alle
auf dem GC und der Browseroberfliche gespeicherten
Benutzermethoden.

Clear System Information (Systeminformation 16schen): Loscht
die Daten und Protokolle zu Diagnose, Wartung und EMF, auf
die Uiber die Registerkarte Protokolle zugegriffen wird.

Clear System Logs (Systemprotokolle 16schen): Loscht alle
internen Gerateprotokolle.

Restore Ul Defaults (Standardeinstellungen der
Benutzeroberfliche wiederherstellen): Setzt alle
Touchscreen-Einstellungen auf die Werkseinstellungen
zurick.

Factory Reset (Werkseinstellungen): Loscht alle gespeicherten
Daten, einschlief3lich Betriebsdaten, Nutzungsdaten,
Protokolle, Konfigurationseinstellungen, Sequenzen und
Methoden der Browseroberflache usw. und versetzt das
Gerit in einen nicht konfigurierten Zustand.

Tippen Sie auf OK. Das Dialogfeld wird geschlossen. Die
ausgewahlten Elemente werden entweder geléscht oder
zuriickgesetzt.
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Uber diesen GC

Uber die Funktion ,About* (Uber) kénnen Sie Details zu dem
GC anzeigen.

Auf dem Bildschirm ,About* (Uber) werden das
Fertigungsdatum des GC, seine Seriennummer, die
Firmware-Version sowie Hilfe- und Informationen-Revisionen
aufgefiihrt.

So greifen Sie auf die Funktion ,About® zu:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
»Settings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 34 auf
Seite 108.

2 Driicken Sie About. Die Seite ,About” wird angezeigt.
Siehe Abb. 38.

Manufacturing Date  [undefined]
Serial Number CN16030007

FW Revision  2.0.0.239

STATUS: READY

[
-
Sequence Method Sample Est. Remaining
FID_chkout 6.25

Abb.38  Seite ,,About”

3 Driicken Sie Cancel auf der Seite ,About®, um zur
Einstellungsansicht zuriickzukehren.
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Uber die Funktion ,Calibration“ konnen Sie die folgenden
Elemente anpassen (sofern verfiigbar):

¢ Einlasse
¢ Ofen
¢ Detektoren

So greifen Sie auf die Funktion ,Calibration“ zu:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
~Settings® wird eingeblendet. Siehe Abbildung 34 auf
Seite 108.

2 Driicken Sie Calibration. Die Seite ,Calibration“ wird
angezeigt. Siehe Abb. 39.

< Settings Calibration ?  Close Apply

ALS/Tray Inlet- SS

et

Oven " Auto Zero Flow

Detectors
v AutoZero Septum Purge

Zero Timestamp
. 2019-06-12
Flow Z (0] Reset 0.43 mL/min
ow Zero n ese / 135705
Pressure Zero On Reset 0.00 psi Factory
Septum Purge . 2019-06-12
1.77 mL/min
Zero sl ) W i / 13:57:05

Abb. 39 Seite ,, Calibration”

3 Verwenden Sie die Seitenauswahl-Schaltflachen links in der

eingeblendeten Seite, um sich die dazugehorigen
funktionsbezogenen Informationen anzeigen zu lassen.

4 Nehmen Sie auf Wunsch Anderungen an den
Kalibrierungseinstellungen vor. Weitere Informationen

finden Sie unter ,,,Wartung der EPC-Kalibrierung — Einlasse,
Detektoren, PCM und AUX* auf Seite 116“ und ,,,,So nullen

Sie einen bestimmten Fluss- oder Drucksensor” auf
Seite 117“.

5 Driicken Sie Save. Die eingegebenen Anderungen werden im

GC gespeichert.
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Wartung der EPC-Kalibrierung — Einldsse, Detektoren, PCM und AUX

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

Flusssensoren

Die Split/Splitless- und MMI-Einlassmodule verwenden
Flusssensoren. Wenn die Funktion Auto flow zero aktiviert ist,
werden sie nach jedem Durchlauf automatisch genullt. Dies ist
die empfohlene Einstellung. Sie konnen auch manuell genullt
werden,; siehe ,,So nullen Sie einen bestimmten Fluss- oder
Drucksensor” auf Seite 117.

Drucksensoren

Alle EPC-Steuerungsmodule verwenden Drucksensoren. Sie
miissen einzeln genullt werden. Fiir Drucksensoren gibt es
keine automatische Nullstellung.

Automatische Nullstellung des Flusses

Eine niitzliche Kalibrierungsoption ist Auto zero flow
(automatische Nullstellung des Flusses). Wenn diese Option
ausgewahlt ist, schaltet der GC am Ende eines Analyselaufs den
Gasfluss zu einem Einlass ab, wartet, bis der Fluss auf Null
abfallt, misst und speichert die Ausgabe des Flusssensors und
schaltet den Gasfluss wieder ein. Dies dauert etwa zwei
Sekunden. Die Nullpunktverschiebung wird verwendet, um
kinftige Flussmessungen zu korrigieren.

Automatische Nullstellung der Septumspiilung

Diese Funktion ahnelt Auto zero flow, ist jedoch fiir den
Septumspiilfluss vorgesehen.

Bedingungen fiir die Nullstellung

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

Bei der Nullstellung von Drucksensoren muss die
Zufuhrgasleitung vom Gassteuerungsmodul getrennt werden.
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Tabelle 6 Intervalle fiir die Nullstellung von Fluss- und Drucksensoren
Sensortyp Modultyp Nulistellungsintervall
Fluss Alle Verwenden Sie die
Funktionen , Auto flow
zero” und/oder , Auto
zero septum purge”.
Druck Einlasse

Kleine Kapillarsaulen
(ID héchstens 0,32 mm)

GrolRe Kapillarsaulen
(ID > 0,32 mm)

Zusatzkanale

Detektorgase

Jahrlich

Nach 3 Monaten, nach
6 Monaten und dann alle
12 Monate

Jahrlich
Jahrlich

So nullen Sie einen bestimmten Fluss- oder Drucksensor

Benutzerhandbuch

1 Fiir Flusssensoren. Uberpriifen Sie, ob das Gas
angeschlossen ist und flief3t (eingeschaltet ist).

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

3 SchliefRen Sie jegliche Gasleitungen wieder an, die Sie im
vorherigen Schritt getrennt haben, und stellen Sie die
Betriebsfliisse wieder her.
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Systemeinstellungen
Zu den Systemeinstellungen gehoren des Festlegen der
Netzwerkadresse, Datum und Uhrzeit des Systems,
Touchscreen-Thema, Festplattenspeicherplatz und
Dateneinstellungen, Gebietsschema, Informationen zur
Systemeinrichtung und Statusparametereinstellungen.
So greifen Sie auf die Systemeinstellungen zu:
1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
SSettings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 34 auf
Seite 108.
2 Driicken Sie System Settings. Die Seite ,System Settings“ wird
eingeblendet. Siehe Abb. 40.
<Settings System Settings ? Close Apply
Network Configuration
Date and Time MAC Address
" Enable DHCP
Locale 00:30:D3:2F:06:2D
Power Saving Host Name Gateway
Seeess nxagm-ppl35 130.30.244.1 (Automatic)
LoDt Starmgs IP Address Net Mask
Remote Advisor . .
130.30.247.171 (Automatic) 255.255.252.0 (Automatic)

System Setup

Abb.40  Seite ,Systemeinstellungen”

3 Verwenden Sie die Seitenauswahlschaltflichen links in der
eingeblendeten Seite, um sich die dazugehorigen
funktionsbezogenen Informationen anzeigen zu lassen.

4 Driicken Sie Save, um am GC vorgenommene Anderungen
anzuwenden.
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Konfigurieren der IP-Adresse fiir den GC

Benutzerhandbuch

Fur den Netzwerkbetrieb (LAN) beno6tigt der GC eine

IP-Adresse. Diese kann er von einem DHCP-Server abrufen oder

sie kann direkt tiber den Touchscreen eingegeben werden.

Wenden Sie sich in beiden Féllen an IThren LAN-Administrator

fiir entsprechende Einstellungen.

So verwenden Sie einen DHCP-Server

1 Tippen Sie auf der Seite ,System Settings“ auf die
Seitenauswahlschaltfliche Network. Die Seite fiir die
Netzwerkkonfiguration wird eingeblendet. Siehe Abb. 41.

< Settings System Settings ?  Close  Apply
Network Configuration
Date and Time MAC Address

"  Enable DHCP

Locale 00:30:D3:2F:06:2D
Power Saving Host Name Gateway
SEEess nxagm-ppl35 130.30.244.1 (Automatic)
Local Data St

ol ioton s IP Address Net Mask
Remote Advisor ; ;

130.30.247.171 (Automatic) 255.255.252.0 (Automatic)
System Setup
Abb.41  Seite ,Network Configuration”

2 Waihlen Sie Enable DHCP.
3 Dricken Sie Save.

4 Bei der Aufforderung starten Sie den GC neu. (Siehe
»2Energieoptionen“ auf Seite 133.)
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So stellen Sie die LAN-Adresse am Touchscreen ein

1 Tippen Sie auf der Seite ,System Settings“ auf die
Seitenauswahlschaltflache Network.

2 Wenn Enable DHCP aktiviert ist:
a Deaktivieren Sie Enable DHCP.

b Bei der Aufforderung starten Sie den GC neu. (Siehe
LSEnergieoptionen® auf Seite 133.)

3 Kehren Sie zur Seite ,System Settings“ zuriick und scrollen
Sie zum Netzwerkkonfigurationsbereich.

Geben Sie den Hostnamen in das Feld Host Name ein.
Geben Sie die Gateway-Nummer in das Feld Gateway ein.
Geben Sie die IP-Adresse in das Feld IP Address Feld ein.
Geben Sie die Subnetzmaske in das Feld Net Mask ein.

Dricken Sie Save.

© o0 N oo G A

Bei der Aufforderung starten Sie den GC neu. (Siehe
LSLnergieoptionen® auf Seite 133.)

So stellen Sie das Systemdatum und die Systemuhrzeit

1 Tippen Sie auf der Seite ,System Settings“ auf die
Seitenauswahlschaltflache Date and Time. Die Seite fiir Datum
und Zeit wird eingeblendet. Siehe Abb. 42.

< Settings System Settings ?  Close  Apply
Network System Date and Time

Date and Time

Locale Current Date Current Time Time Zone

Power Saving 2019-06-12 14:10 uTC-04 v
Access

Local Data Storage
Remote Advisor

System Setup

Abb.42  Seite ,Systemeinstellungen”
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2 Tippen Sie auf das Feld Current Date. Eine Touch-Tastatur
wird eingeblendet.

3 Geben Sie das aktuelle Datum ein.

4 Driicken Sie Apply. Die Touch-Tastatur wird geschlossen. Das
ausgewahlte Datum wird im entsprechenden Feld angezeigt.

b Tippen Sie auf das Feld Current Date. Eine Touch-Tastatur
wird eingeblendet.

6 Geben Sie die aktuelle Zeit ein.

7 Driicken Sie Apply. Die Touch-Tastatur wird geschlossen. Die
ausgewahlte Zeit wird im entsprechenden Feld angezeigt.

8 Wahlen Sie die korrekte Zeitzone aus dem
Dropdown-Listenfeld Time Zone.

9 Driicken Sie Save. Der GC speichert alle vorgenommenen
Anderungen.

So dndern Sie das Gebietsschema des Systems

1 Tippen Sie auf der Seite ,System Settings“ die
Seitenauswahlschaltflache Locale. Die Seite ,Locale Settings®
wird eingeblendet. Siehe Abb. 43.

<Settings System Settings ? Close Apply

Network Locale Settings

Date and Time

Language

Power Saving English v
Access

Local Data Storage

Remote Advisor

System Setup

Abb.43  Seite ,Locale Settings”

2 Wahlen Sie die gewilinschte Sprache (Language) aus dem
entsprechenden Dropdown-Listenfeld aus.
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3 Driicken Sie Save. Der GC speichert die vorgenommene
Anderung. Das System wird auf das ausgewéahlte
Gebietsschema geidndert. Dies kann eine Weile dauern.

So stellen Sie die Stromsparfunktionen am Gerit ein

1 Driicken Sie auf der Seite ,System Settings“ die
Seitenauswahlschaltflache Power Saving. Die Seite ,Power
Saving“ erscheint. Siehe Abb. 44.

< Settings System Settings ?  Close Apply
Network Display Dimming
Date and Time
i553is Dim after: S v | to:
Shut off after: S v
Access

Local Data Storage
Display Brightness
Remote Advisor

System Setup
Display brightness

- Preview (for 5s)
0%

Abb.44  Seite ,Power Saving”

2 Zur Aktivierung der Bildschirm-Verdunkelung:

a Klicken Sie das Kontrollkdstchen Dim display after: an. Die
entsprechenden Dateneingabe-Felder und das
Dropdown-Listenfeld werden aktiviert.

b Legen Sie die gewilinschten Werte in den
Dateneingabe-Feldern und dem Dropdown-Listenfeldfeld
fest.

3 Zur Aktivierung der Bildschirm-Abschaltung:

a Klicken Sie das Kontrollkastchen Shut off display after: an.
Das entsprechenden Dateneingabe-Feld und das
Dropdown-Listenfeld werden aktiviert.

b Legen Sie die gewiinschten Werte in dem
Dateneingabe-Feld und dem Dropdown-Listenfeldfeld fest.
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4 So dndern Sie die Standard-Helligkeit des Bildschirms:

a Dricken Sie das Feld Display brightness. Eine
Touch-Tastatur wird eingeblendet.

b Geben Sie den gewiinschten Helligkeitswert ein.

¢ Tippen Sie auf ,Apply“. Die Touch-Tastatur wird
geschlossen. Der ausgewéihlte Wert wird im Feld Display
brightness angezeigt.

d Driicken Sie Preview (for 5 seconds). Die
Bildschirmhelligkeit passt sich fiinf Sekunden lang an den
festgelegten Wert an.

Der Abdunkelungswert des Bildschirms muss niedriger sein als der
Helligkeitswert des Bildschirms.

Der Helligkeitswert des Bildschirms muss hdher als 0 sein.

b I?riicken Sie Save. Der GC speichert alle vorgenommenen
Anderungen.

So greifen Sie auf gespeicherte Laufdaten zu

Wenn zum Durchfiihren von Liufen und Sammeln von Daten die
Browseroberfliache verwendet wird, speichert der GC die
Ergebnisdaten intern. So greifen Sie auf diese Daten zu:

1 Wihlen Sie auf der Seite System Settings (Systemeinstellungen)
die Option Access (Zugriff). Notieren Sie sich die angezeigte
PIN.

2 Waihlen Sie Local Data Storage (Lokaler Datenspeicher). Notieren
Sie sich den Pfad zur GC-Freigabe.

3 Ordnen Sie auf IThrem PC ein Netzlaufwerk der GC-Freigabe
zu. Wenn Sie dazu aufgefordert werden, stellen Sie unter
Verwendung der Anmeldeinformationen eine Verbindung
her:

Benutzer: results
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Kennwort: die PIN (Standard: 0000).

< Settings System Settings ?  Close  Apply
Network Access Settings
Date and Time PIN

Locale

Power Saving

Require PIN to:

Access Browser Interface
Local Data Storage

Remote Advisor v
System Setup v

So steuern Sie den Zugriff auf die Browseroberfliache

Der GC ist so eingestellt, dass eine vierstellige PIN verwendet
werden muss, um die folgenden Aktionen fiir Ihren GC
durchzufiihren:

¢ Loschen von Laufdaten.

* Bereitstellen eines freigegebenen Laufwerks.

Standardméiiflig ist die PIN auf 0000 eingestellt. Dariiber hinaus
konnen Sie wahlen, ob Sie die PIN fiir den Zugriff auf die
Browseroberfliche benotigen. So legen Sie die PIN fest:

1 Wihlen Sie auf der Seite System Settings (Systemeinstellungen)
die Option Access (Zugriff).

2 Wabhlen Sie die vierstellige PIN aus, um eine neue PIN
einzugeben.

3 Aktivieren Sie bei Bedarf das Kontrollkidstchen neben
»~Access Browser Interface (Browseroberflache 6ffnen), um

124 Benutzerhandbuch



Benutzerhandbuch

Settings 8

die PIN fiir alle Verbindungen tiber die Browseroberfliche zu
erhalten.

Network

Access Settings

Date and Time

Locale

Power Saving

Local Data Storage

Remote Advisor

System Setup
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So andern Sie die Einstellungen fiir den Remote Advisor

Remote Advisor ist ein I"Jberwachungsservice, der konzipiert
wurde, um Probleme mit dem GC zu ermitteln und zu beheben.
Der GC tiberwacht dauerhaft seinen eigenen Zustand und
erzeugt Berichtsinformationen, die an Agilent weitergeleitet
werden.

1 Tippen Sie auf der Seite ,System Settings“ auf die
Seitenauswahlschaltfliche Power Saving. Die Seite ,Remote
Advisor“ wird eingeblendet. Siehe Abb. 45.

< Settings System Settings ?  Close Apply

Date and Time .
Gateway Settings

Locale

Power Saving Monitor Period

Enable Monitoring
Access 0.000s

Local Data Storage

Remote Advisor

SpemSenip Host Gateway

Abb. 45 Seite ,,Remote Advisor”

2 Geben Sie die IP-Adresse des Remote Advisor-Services in das
Feld Host Gateway ein.

3 Geben Sie die Abfragehaufigkeit fiir die Datenerfassung auf
dem GC in das Feld Monitor Period ein. Dies bestimmt die
Frequenz, mit der der GC Daten erfasst und seine
Systemzustandsberichte an Agilent sendet. Dieser Wert wird
in Sekunden angegeben.

4 Wenn weitere Gerite am GC installiert sind (wie
beispielsweise Spiil- und Filtergerite), die unter die Remote
Advisor-Vereinbarung fallen, werden diese Gerate in der
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Registerkarte User Defined Modules angezeigt. Um diese Geréate
zu ermitteln, gehen Sie wie folgt vor:

a Tippen Sie auf die Registerkarte User Defined Modules. Die
Seite User Defined Modules erscheint. Siehe Abb. 46.

Network Gateway User Defined Modules

Date and Time User Defined Modules Table
Locale (

Product Name
Power Saving

Access
Local Data Storage
Remote Advisor

System Setup

Add Module Remove Module

Abh.46  Seite ,,Remote Advisor” - Registerkarte ,User Defined Modules”

b Tippen Sie auf Add Module. Eine Zeile zur Eingabe des
Produktnamens wird eingeblendet. Siehe Abb. 47.

Network Gateway User Defined Modules

Date and Time User Defined Modules Table

-

_ Locale Product Name

Power Saving

Add Information

Access
Local Data Storage
Remote Advisor

System Setup

Add Module Remove Module

Abb. 47 Seite ,,Remote Advisor” - ,,Add Information”
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¢ Geben Sie den Produktnamen in das entsprechende Feld
ein.

d Tippen Sie auf Add Information. Das Dialogfeld ,Hardware
Info“ wird eingeblendet. Siehe Abb. 48.

< Settings System Settings ?  Close Apply
Date and Time E Hardware Info x
Locale
) Vendor ProductLine
Powsr Saving Add Information ]

Access

Local Data Storage Serial Number Firmware Revision

Remote Advisor

System Setup
OK Cancel

Add Module Remove Module

Abb.48  Seite ,Remote Advisor” - Dialogfeld ,Hardware Info”

e Geben Sie die Angaben fiir das Gerat in die
entsprechenden Felder ein.

f Driicken Sie OK. Das Dialogfeld wird geschlossen.

g Wiederholen Sie die Schritte Schritt b bis Schritt f fiir
weitere Gerite, die Sie dem Remote Advisor hinzufiigen
mochten.

5 Driicken Sie Save. Der GC speichert alle vorgenommenen
Anderungen.
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So fiihren Sie die Systemeinrichtungsroutine aus

Benutzerhandbuch

1 Tippen Sie auf der Seite ,System Settings“ auf die
Seitenauswahlschaltfliche System Setup. Die Seite ,System
Setup“ wird eingeblendet. Siehe Abb. 40.

< Settings System Settings ? Close Apply

Network System Setup

Date and Time
Locale
Power Saving
Access

Local Data Storage
Run System Setup

Remote Advisor

System Setup

Abb.49  System Setup page

2 Dricken Sie Run System Setup. Auf dem Touchscreen
erscheint eine Reihe von Demofolien. Diese Folien
illustrieren die ersten Schritte beim Einrichten Ihres GC. Auf
einigen Folien kénnen Sie Setupinformationen eingeben, die
auch an anderen Stellen der GC-Benutzeroberflache
verfiigbar sind. Dazu gehoren:

Systemdatum und -uhrzeit (Siehe ,So stellen Sie das
Systemdatum und die Systemuhrzeit” auf Seite 120)

Angezeigte Druckeinheiten (siehe ,Allgemeine
Einstellungen“ auf Seite 149)

Netzwerkadresse des Systems (siehe ,Konfigurieren der
IP-Adresse fiir den GC“ auf Seite 119)

Einlass- und Detektor-Gastypen (siehe ,Konfiguration des
Einlasses“ auf Seite 141)

Dariiber hinaus werden Sie gefragt, ob der GC mit einem
Datensystem verbunden ist, und zum Durchfiihren einer
I"Jberprﬁfung aufgefordert. (Siehe ,Chromatografische
Uberpriifung® auf Seite 165.)
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3 Befolgen Sie die Anweisungen auf dem Touchscreen- um die
Demonstration anzuzeigen.
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Werkzeuge

Uber die Seite »,Tools“ kébnnen Sie
Saulenkompensationsanalysen fiir die auf dem GC installierten
Saulen durchfithren. Siehe Abb. 50.

< Settings Tools ? Close Save
Column Comp Start Specified Run Last Run Time
Column Compensation 1 2016-02-22 10:53:05
Column Compensation 2 2016-02-22 10:53:05
Column Compensation 3 2016-02-22 10:53:05
Column Compensation 4 2016-02-22 10:53:05
Sequence Method Est. Remainin y : _
R as L (®)(»)(m)
ColumnComp 999:48 g & =¥

Abb. 50 Seite ,, Tools”

Bei der temperaturprogrammierten Analyse nimmt das
Saulenbluten mit steigender Ofentemperatur zu. Dies
verursacht eine ansteigende Basislinie, die den Peak-Nachweis
und die Peak-Integration erschwert. Die Sdulenkompensation
korrigiert diesen Anstieg der Basislinie.

Eine Siulenkompensationsanalyse wird ohne injizierte Probe
durchgefiihrt. Der GC erfasst eine Matrix an Datenpunkten aus
den installierten Detektoren. Wenn ein Detektor nicht
installiert oder ausgeschaltet ist, ist dieser Teil der Matrix mit
Nullen ausgefiillt.

Jede Matrix definiert jeweils einen Kurvensatz fiir jeden
Detektor, der von der echten Analyse subtrahiert werden kann,
um eine flache Basislinie zu erreichen.

Wenn ein angeschlossenes Datensystem verwendet wird,
werden das unverarbeitete Signal und die
Saulenkompensationsdaten an das Datensystem ausgegeben,
sodass ein kompensiertes und ein unkompensiertes Signal zur
Analyse zur Verfiigung stehen.

Benutzerhandbuch 131



132

Settings

So fiihren Sie eine Saulenkompensationsanalyse durch

Alle Bedingungen der Sdulenkompensationsanalyse und der
echten Analyse miissen identisch sein. Derselbe Detektor und
dieselbe Saule, dieselbe Betriebstemperatur und dieselben
Gasflussbedingungen miissen angewendet werden.

Es konnen bis zu vier Saulenkompensationsanalysen
durchgefiihrt werden. Der GC bewahrt die Ergebnisse dieser
Analysen zur spiateren Verwendung auf.

Danach kann jede Sdulenkompensationsanalyse verwendet
werden, um eine ansteigende Basislinie wihrend einer Analyse
zu kompensieren

1

Tippen Sie bei eingeblendeter Seite , Tools*

(siehe Abbildung 50 auf Seite 131) auf die gewiinschte
Saulenkompensation (Column Compensation) unter

Start Specified Run. Der GC fiihrt die
Saulenkompensationsanalyse durch. Im Rahmen dieser
Analyse wird keine Injektion durchgefiihrt.

Stellen Sie den Detektor auf Subtract from Signal: Column
compensation Curve #x (wobei x fiir die Anzahl der
Saulenkompensationsanalysen steht).

Fiithren Sie die Methode aus. Die Ergebnisse verwenden die
Daten aus der Sdulenkompensationsanalyse, um
Basislinieninderungen in der Sdule zu kompensieren.
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Energieoptionen

Uber das Dialogfeld ,Power Options“ konnen Sie den GC liber
den Touchscreen ausschalten oder neu starten.

So schalten Sie den GC aus oder starten ihn neu:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
»Settings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 34 auf
Seite 108.

2 Driicken Sie Power. Das Dialogfeld ,Power Options“ wird
eingeblendet.

Power Options x

Restart Shut Down

Abbildung 51 Das Dialogfeld ,,Power Options”

3 Zum Neustarten des GC driicken Sie Restart. Der GC wird neu
gestartet.

4 Zum Ausschalten des GC drucken Sie Shut Down. Der GC wird
ausgeschaltet.
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Informationen zur Konfiguration

Im Gegensatz zu Methodeneinstellungen, die sich von
Probenanalyse zu Probenanalyse andern konnen, sind die fiir
ein Hardware-Setup eines Gerats verfiigbaren
Konfigurationseigenschaften konstant. Zwei Beispiele fiir
Konfigurationseinstellungen sind der ein pneumatisches Gerit
durchflieRende Gastyp und die Betriebstemperaturgrenze eines
Gerats.
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Durchfiihren von Konfigurationsanderungen

So dndern Sie die Einstellung der Konfigurationseigenschaften
fiir ein Gerat:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
~Settings wird eingeblendet. Siehe Abb. 52.

{Ilj\ Methods Diagnostics Maintenance. Logs Settings ?
Configuration Calibration
Scheduler System Settings
Service Mode Tools
About Power
Sequence Method Est. Remaining F ‘ ? ( .

Abb.52  Ansicht, Settings”

2 Dricken Sie Configuration. Die Seite ,Configuration“ wird
eingeblendet. Siehe Abb. 52.
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< Settings Configuration ?  Close Apply
ALS/Tray Front Injector Tray
Valves Settings
Inlets Model: G4513A Firmware Revision: A.10.09
Columns Syringe Size (uL) Solvent Wash Mode
Oven 10.0 v @ 7B
Detectors Max Samples A-A2,B-B2
Headspace
P g A-A6, B-B4
Misc

& | Injector Light On

Abb.53  Seite ,Configuration”

3 Wihlen Sie den gewliinschten Geritetyp aus der Liste auf der
linken Seite des Bildschirms. Die Eigenschaften fiir den
ausgewahlten Geritetyp werden auf der rechten Seite des
Bildschirms angezeigt.

4 Scrollen Sie zu der Gerateeinstellung und dndern Sie die
Eigenschaft. Dies kann die Auswahl aus einer Liste oder die
Eingabe eines numerischen Werts umfassen.

5 Wenn alle gewlinschten Anderungen__vorgenommen wurden,
driicken Sie Save. Die eingegebenen Anderungen werden im
GC gespeichert.
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In der Ventil-Konfiguration haben Sie die Moglichkeit,
Ventiltypen, Schleifenvolumen, Schrittzeiten und
BCD-Inversionseinstellungen festzulegen. Die BCD-Inversion
ermoglicht die Anderung des BCD-Eingangs (1 wird zu O und 0
wird zu 1). Dadurch wird den Unterschieden zwischen den
Kodierungskonventionen der verschiedenen Hersteller
Rechnung getragen.

Die Ventile sind wie folgt nummeriert: 1, 5, 6, 7 und 8. Im GC
gibt es keine weiteren nummerierten Ventilpositionen.

Bitte beachten Sie, dass die Seite ,Valves“ unabhingig davon
eingeblendet wird, ob derzeit Ventile in den GC installiert sind.

So konfigurieren Sie Ventile

Benutzerhandbuch

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
»Settings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 52 auf
Seite 137.

2 Driicken Sie Configuration. Die Seite ,Configuration“ wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 53 auf Seite 138.

3 Wahlen Sie den Geratetyp Valves aus der Liste auf der linken
Seite des Bildschirms. Die Eigenschaften fiir den
ausgewahlten Geratetyp werden auf der rechten Seite des
Bildschirms angezeigt. Siehe Abb. 52.
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ALS/Tray

Valves

Valve Type Parameters
Inlets

Columns 1 | Not Installed

Oven

2 | Not Installed

Detectors

Headspace 3 | Not Installed
Misc

4 | NotInstalled

5 | Not Installed

Abb.b4  Seite ,Valves”

4 Wahlen Sie fiir jedes installierte Ventil den Ventiltyp aus der
Dropdown-Liste aus.

b Tippen Sie auf den Parameter, den Sie bearbeiten méchten.
Ein Dialogfenster wird geoffnet.

ALS/Tray
VEWVES

Valve Type
Inlets

Columns 1 | Gas Sampling Loop Volume: 1.000 mL

Oven

T Step Time: 1.0s
Multi-Position

2 BaDiiwerad

Headspace 3 | Not Installed v

Detectors

Misc

4 | Not Installed v
5 | Not Installed v

Abb. 55  Dialogfenster Einstellungskonfiguration

Geben Sie Ihren Wert fiir den Parameter ein.

Schlief3en Sie das Dialogfenster, um die Einstellung zu
ubernehmen.

8 Tippen Sie auf Ubernehmen.
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Konfiguration des Einlasses

So konfigurieren Sie den Inlet-Gastyp

Konfiguration

9

Benutzerhandbuch

Der GC muss wissen, welches Triagergas verwendet wird. So
andern Sie den Typ des Tragergases:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
»Settings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 52 auf
Seite 137.

2 Driicken Sie Configuration. Die Seite ,Configuration“ wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 53 auf Seite 138.

3 Wahlen Sie den Gerétetyp Inlets aus der Liste auf der linken
Seite des Bildschirms. Die Eigenschaften fiir den
ausgewahlten Geritetyp werden auf der rechten Seite des
Bildschirms angezeigt. Siehe Abb. 56.

< Settings Configuration ?  Close Save
Valves Inlet 1 - MMI Intuvo Flow Path
|
Inlet Settings - MMI
Detectors
Analog Out Carrier Gas Type Cryo Gas Type
Misc He v \/

Abb. 56 Seite ,,Inlets”

4 Wahlen Sie den gewlinschten Gastyp aus dem
Dropdown-Listenfeld Carrier Gas Type aus.

5 Beim Konfigurieren eines MMI-Einlasses kann einer von
mehreren Kiithlmitteltypen ausgewihlt werden. Verwenden
Sie die Dropdown-Liste Cryo Gas Type zur Auswahl des
gewiinschten Kiihlmittels. Normalerweise wahlen Sie den
Kiithlmitteltyp aus, der der installierten Hardware entspricht.
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N2 cryo Waihlen Sie diesen Kithlungstyp, wenn die
LNy/Luft-Option installiert ist und Sie LNy verwenden.

C02 cryo Waihlen Sie diesen Kiithlungstyp, wenn die
CO,-Option installiert ist und Sie LCO, verwenden.

Compressed air Wiahlen Sie diesen Kiithlungstyp, wenn die
LNy/Luft-Option installiert ist und Sie nur Druckluft
verwenden. Wenn Compressed air als Kiithlungstyp
ausgewihlt wird, wird die Luftkithlung unabhéngig vom
Sollwert Use cryo temperature wihrend des Kiithlungszyklus
zum Kiihlen des Einlasses verwendet. Wenn der Einlass
den Sollwert erreicht, wird die Luftkiihlung fiir die Dauer
des Kiihlungszyklus ausgeschaltet.

6 Wenn ein Cryo Gas Type ausgewéahlt wird, erscheinen noch
einige andere Parameter. Stellen Sie sie wie nachstehend
beschrieben ein.

Cryo aktiviert die Kryogenkiihlung des Einlasses mit dem
angegebenen Sollwert Use cryo temperature. Durch Loschen
der Auswahl dieser Option wird die Kiihlung deaktiviert.
Wenn N2 cryo oder €02 cryo als ,Cryo type“ ausgewéhlt ist,
bestimmt dieser Sollwert die Temperatur, unterhalb der
die Kryogenkiithlung kontinuierlich angewandt wird, um
den Einlass am Sollwert zu halten. Stellen Sie Use cryo
temperature gleich dem oder hoher als den Einlasssollwert
ein, um den Einlass zu kiithlen und den Sollwert zu halten,
bis das Einlasstemperaturprogramm Use cryo temperature
uberschreitet. Wenn Use cryo temperature unter dem
Einlasssollwert liegt, wird der Einlass mittels
Kryogenkiihlung auf den Anfangssollwert gekiihlt und die
Kihlung dann ausgeschaltet.

Der Parameter Cryo timeout ist bei den Kryotypen N2 cryo
und €02 cryo verfiigbar. Nutzen Sie diese Einstellung, um
Kryogenfliissigkeit zu sparen. Bei Auswahl schaltet das
Gerat den Einlass und die Kryogenkiihlung ab, wenn
innerhalb der angegebenen Minuten keine Analyse startet.
Der Sollwertbereich reicht von 2 bis 120 Minuten
(Standard 30 Minuten). Bei Deaktivieren der
Kryozeitiiberschreitung wird diese Funktion deaktiviert.
Wir empfehlen, die Kryozeitiiberschreitung zu aktivieren,
um am Ende einer Sequenz oder bei Ausfall der
Automatisierung Kiihlmittel zu sparen. Eine
Nachsequenzmethode konnte auch verwendet werden.
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Der Parameter Cryo fault ist bei den Kryotypen N2 cryo und
€02 cryo verfiigbar. Schaltet die Einlasstemperatur ab, wenn
nach 16 Minuten kontinuierlichen Kryobetriebs nicht der
Sollwert erreicht wird. Beachten Sie, dass hier die Zeit bis
zum Erreichen des Sollwerts, nicht die Zeit zum

Stabilisieren und Bereitwerden beim Sollwert gemeint ist.

7 Driicken Sie die Registerkarte Intuvo Flow Path. Die Seite
LIntuvo Flow Path“ wird eingeblendet. Siehe Abb. 57.

< Settings Configuration ?  Close Save
Valves A Smart Key is present. Some fields may be locked.
Columns Manufacturer Date Manufactured
Detectors AGILENT 2016-02-25
Analog Out Batch Number Part Number
Headspace DB123456 G4581-60033
Misc Max Temperature Min Temperature
450 °C (1) e

Abb. 57 Seite ,,Intuvo Flow Path”

8 Uber die Felder auf dieser Seite konnen Sie die Einstellungen
fiir den Flusspfad nach Bedarf andern.

9 Driicken Sie Save. Die eingegebenen Anderungen werden im
GC gespeichert.

Abschaltverhalten

Sowohl ,Cryo timeout“ als auch ,Cryo fault* kann zum
Abschalten der Kryogenkiihlung fiihren. In diesem Fall wird die
Einlassheizung ausgeschaltet und das Kryoventil geschlossen.
Der GC erzeugt einen Signalton und zeigt eine Meldung an.

Die Einlassheizung wird tiberwacht, um Uberhitzung zu
vermeiden. Wenn die Heizung lianger als 2 Minuten mit voller
Leistung betrieben wird, wird sie abgeschaltet. Der GC erzeugt
einen Signalton und zeigt eine Meldung an.

Um diese Zustinde zu beheben, schalten Sie den GC aus und
wieder ein oder geben einen neuen Sollwert ein.
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KonfigurationDetektor 1/Detektor 2

So konfigurieren Sie das Zusatz-/Referenzgas

Die Zusatzgaszeile Ihrer Detektorparameterliste dndert sich
gemafd Threr Geriatekonfiguration.

Wenn an einem Einlass die Sdule nicht definiert ist, ist der
Zusatzgasfluss konstant. Wenn Sie mit einer definierten Saule
arbeiten, konnen Sie zwischen zwei Zusatzgasmodi wahlen. So
legen Sie das Zusatzgas fiir einen Detektor fest:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
»Settings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 52 auf
Seite 137.

2 Driicken Sie Configuration. Die Seite ,Configuration“ wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 53 auf Seite 138.

3 Wahlen Sie den Geritetyp Detectors aus der Liste auf der
linken Seite des Bildschirms. Die Eigenschaften fiir den
ausgewahlten Geritetyp werden auf der rechten Seite des
Bildschirms angezeigt. Siehe Abb. 58.

< Settings Configuration ?  Close Save
Valves Detector 1 - FID
Inlets . :

Detector 1 Settings - FID Detector 1 Settings - FID
Analog Out Makeup Lit Offset
Misc N2 v 2 pA

Abb. 58 Seite ,,Detectors”

4 Verwenden Sie das Drop-down-Listenfeld Makeup, um den
gewiinschten Gastyp fiir den Detektor auszuwahlen.

b Der GC iiberwacht den Unterschied zwischen der
Detektorausgabe bei brennender Flamme und der Ausgabe
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ohne Flamme. Wenn dieser Unterschied den Sollwert
unterschreitet, geht der GC davon aus, dass die Flamme
erloschen ist, und versucht, sie erneut zu entziinden.

Bei zu hoher Einstellung kann die Basislinienausgabe des
Detektors bei brennender Flamme den Sollwert Lit Offset
unterschreiten, sodass der GC fialschlicherweise versucht,
die Flamme erneut zu entziinden.

Legen Sie den Versatz im Textfeld Lit Offset fest.

6 Driicken Sie Save. Die eingegebenen Anderungen werden im
GC gespeichert.
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MSD- und Headspace- Konfiguration

146

MSD-Konfiguration

Die Methode zur Konfiguration eines angeschlossenen MSD
variiert basierend auf dem verwendeten MSD-Modell.

5977B HES GC/MSD

Der 5977B wird tiber ein LVDS-Kabel an einen der
ELVDS-Kommunikationsanschliisse auf der Riickseite des GC
an den GC angeschlossen. Aus diesem Grund behandelt der GC

den MSD als einen Detektor. Es ist keine
Kommunikationskonfiguration notwendig.

So dndern Sie die 5977B-Einstellungen:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
~Settings® wird eingeblendet. Siehe Abbildung 52 auf

Seite 137.

2 Driicken Sie Configuration. Die Seite ,Configuration“ wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 53 auf Seite 138.

3 Wihlen Sie den Geratetyp Detectors aus der Liste links auf
der Seite. Die Eigenschaften fiir den ausgewahlten Geratetyp
werden rechts auf der Seite angezeigt. Siehe Abb. 59.

< Settings Configuration Close Save
ALS Detector 2 - MSD
Valves
READY
Inlets
Columns HiVac Gauge is not connected N\
Turbo Speed % of full 100.

Analog Out Connected for 0 days and 0 hours
Headspace
Misc Setpoint Actual

Quad Temperature 150 °C N/A h 4

Source Temperature 230 °C N/A

Abb.59  Seite ,Detector MSD settings”
Benutzerhandbuch
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4 Auf dieser Seite konnen Sie Angaben zum MSD eingeben und

diesen steuern. Diese umfassen Temperatursollwerte,
Kommunikationseinstellungen, MSD-Informationen sowie
die Initiierung von Entliiftung, Pumpenabschaltungen und
Neustarts.

Driicken Sie Save. Die eingegebenen Anderungen werden im
GC gespeichert.

5977A, 7000C, 7000D, 7010A, 7010B GC/MS

Diese Gerite werden tliber ein LAN-Kabel entweder an das
LAN-Kabel auf der Riickseite des GC oder tiber das
Labornetzwerk an den GC angeschlossen. So dndern Sie die
Einstellungen:

1

Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
~»Settings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 52 auf
Seite 137.

Driicken Sie Configuration. Die Seite ,Configuration“ wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 53 auf Seite 138.

Wihlen Sie den Geratetyp Detectors aus der Liste links auf
der Seite. Die Eigenschaften fiir den ausgewiahlten Geratetyp
werden rechts auf der Seite angezeigt. Siehe Abbildung 59
auf Seite 146.

Auf dieser Seite konnen Sie Angaben zum MSD eingeben und
diesen steuern. Diese umfassen Temperatursollwerte,
Kommunikationseinstellungen, MSD-Informationen sowie
die Initiierung von Entliiftung, Pumpenabschaltungen und
Neustarts.

Driicken Sie Save. Die eingegebenen Anderungen werden im
GC gespeichert.

Konfiguration des Headspace-Probengebers

Benutzerhandbuch

Der Headspace-Probengeber 7697A wird vom GC unterstitzt.
Der Headspace-Probengeber wird tiber ein LAN-Kabel entweder
an das LAN-Kabel auf der Riickseite des GC oder tiber das
Labornetzwerk an den GC angeschlossen. So dndern Sie die
Einstellungen:

1

2

Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
»Settings“ wird eingeblendet. Siehe Abbildung 52 auf
Seite 137.

Driicken Sie Configuration. Die Seite ,Configuration“ wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 53 auf Seite 138.
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3 Wahlen Sie den Geriatetyp Headspace aus der Liste links auf
der Seite. Die Eigenschaften fiir den ausgewahlten Geratetyp
werden rechts auf der Seite angezeigt. Siehe Abb. 60.

ALS Headspace Settings

Valves

Inlets

D Enable Communication
IP Address Headspace Type
(7697A111Vial |

Columns

Detectors

Analog Out ]

Headspace

Misc

Abb. 60  Seite ,Headspace settings”

4 Auf dieser Seite konnen Sie Angaben zum
Headspace-Probengeber eingeben und diesen steuern.

5 Driicken Sie Save. Die eingegebenen Anderungen werden im
GC gespeichert.
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Allgemeine Einstellungen

Benutzerhandbuch

Auf dem GC konnen Sie zwei allgemeine Einstellungen
vornehmen.

¢ ob Siulen ohne SmartID Keys verwendet werden diirfen

e die vom GC angezeigten Druckeinheiten

So dndern Sie die allgemeinen Einstellungen:

1 Driicken Sie Settings auf dem Touchscreen. Die Ansicht
SSettings wird eingeblendet. Siehe Abbildung 52 auf
Seite 137.

2 Driicken Sie Configuration. Die Seite ,Configuration“ wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 53 auf Seite 138.

3 Wihlen Sie den Geratetyp Misc aus der Liste links auf der
Seite. Die Eigenschaften fiir den ausgewahlten Geratetyp
werden rechts auf der Seite angezeigt. Siehe Abb. 61.

< Settings Configuration ?  Close Save
Valves General Settings

Inlets

Detectors

Analog Out Go NOT READY if missing Column Smart Keys

Pressure Units

psi v

Abb. 61  Seite ,,Miscellaneous settings”

4 Wahlen Sie den gewilinschten Einheitentyp aus der Liste
Pressure Units.

psi: Pfund pro Square Inch, 1b/in2
bar: absolute CGS-Druckeinheiten, dyne/cm2
kPa: mks Druckeinheit, 103 N/m2

b Driicken Sie Save. Die eingegebenen Anderungen werden im
GC gespeichert.
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Ressourcenschutz

Ressourcenschutz 152
Sleep-Methoden 153
Wake- und Condition-Methoden 155
So stellen Sie den GC fiir den Ressourcenschutz ein 157

In diesem Abschnitt werden die Ressourcenschutzfunktionen
des GC beschrieben. Bei Verwendung mit anderen fiir die
verbesserte Kommunikation konfigurierten Geriten werden
zusitzliche Funktionen fiir das GC-MS-, GC-HS- oder
HS-GC-MS-System verfiigbar. Siehe , Intelligente Geratefunktionen”
auf Seite 201.

Agilent Technologies 151



10 Ressourcenschutz

Ressourcenschutz

152

Der Agilent Intuvo 9000 GC bietet einen Geriteplan, um
Ressourcen wie Strom und Gase zu schonen. Mit dem
Gerateplan konnen Sie Methoden fiir den Ruhe- und
Wachmodus (,,Sleep” und ,Wake“) sowie Bedingungsmethoden
(,Condition“) festlegen, die IThnen die Programmierung der
Ressourcennutzung ermoglichen. Eine SLEEP-Methode legt
niedrige Fliisse und Temperaturen fest. Eine WAKE-Methode
legt neue Fliisse und Temperaturen fest, in der Regel um
Betriebsbedingungen wiederherzustellen. Eine
CONDITION-Methode legt Fliisse und Temperaturen fiir eine
bestimmte Laufzeit fest, in der Regel hoch genug, um
vorhandene Verunreinigungen zu beseitigen.

Laden Sie die Sleep-Methode zu einer bestimmten Tageszeit, um
Flisse und Temperaturen zu reduzieren. Laden Sie die Wake-
oder Condition-Methode, um Analyseeinstellungen
wiederherzustellen, bevor Sie den GC wieder verwenden. Laden
Sie z. B. die Sleep-Methode zum Ende jedes Arbeitstages oder
der Arbeitswoche und dann die Wake- oder Condition-Methode
ca. eine Stunde, bevor Sie am nichsten Tag zur Arbeit
erscheinen.

Eine Methode ist eine Gruppe von Einstellungen, die fiir die
Analyse einer bestimmten Probe notwendig sind.

Da jeder Probentyp im GC unterschiedlich reagiert — einige
Proben erfordern eine héhere Sdulentemperatur, andere einen
niedrigeren Gasdruck oder einen anderen Detektor — muss fiir
jede Analyse-Art eine besondere Methode erstellt werden.

Der Agilent Intuvo 9000 GC bietet Zugriff auf eine einzelne
Methode, die als aktive Methode bezeichnet wird.

Diese Methode kann mithilfe des Touchscreens auf dem GC
bearbeitet werden.

Zusatzliche Methoden konnen uiber ein verbundenes
Datensystem erstellt, bearbeitet und gespeichert werden. Das
verbundene Datensystem kann verwendet werden, um die
aktive Methode auf dem GC zu dndern.

Obwohl diese Methoden nicht optisch auf dem GC dargestellt
werden, konnen sie nach dem Herunterladen aus dem
Datensystem tiber die Gerateplanfunktionalitit des GC
verwendet werden.
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Ressourcenschutz 10

Verwenden Sie ein verbundenes Datensystem, um eine
Sleep-Methode zu erstellen, die dazu dient, den Gas- und
Stromverbrauch in Zeiten mit geringer Aktivitit zu reduzieren.

Beachten Sie bei Erstellung einer Sleep-Methode Folgendes:

¢ Detektor. Sie konnen Temperaturen und Gasverbrauch
reduzieren, doch beachten Sie die erforderliche
Stabilisierungszeit zur Vorbereitung des Detektors fiir den
Betrieb. Siehe Tabelle 1 auf Seite 32. Die Stromeinsparungen
sind minimal.

* Angeschlossene Geriate. Wenn ein externes Gerat wie ein
Massenspektrometer angeschlossen ist, legen Sie kompatible
Fliisse und Temperaturen fest.

e Einldsse. Erhalten Sie einen ausreichenden Fluss aufrecht,
um Verunreinigungen zu vermeiden.

¢ Kryogen-Kithlung. Gerate, die die Kryogen-Kiihlung
verwenden, konnen sofort damit beginnen, wenn die
Wake-Methode dies erfordert.

Allgemeine Empfehlungen siehe Tabelle 7 unten.

Tabelle 7 Empfehlungen zur Sleep-Methode

GC-Komponente

Kommentar

Séulen

Einlasse

Split/Splitless

Reduzieren Sie die Temperatur, um Strom zu sparen.

Schalten Sie die Saulen und den Ofen, um maximal Strom zu sparen.
Erhalten Sie einen gewissen Tragergasfluss aufrecht, um die Séaulen zu
schiitzen.

Fur alle Einlasse:

Reduzieren Sie die Temperaturen. Reduzieren Sie die Temperaturen auf 40 °C
oder schalten Sie die Heizung ab, um maximal Strom zu sparen.

Verwenden Sie den Split-Modus, um der Diffusion von Verunreinigungen aus
der Entliftungsleitung vorzubeugen. Verwenden Sie das reduzierte
Split-Verhaltnis.

Reduzieren Sie den Druck. Erwégen Sie ggf. die Verwendung einer
Gassparschaltung.

Multimodus * Verwenden Sie den Split-Modus, um der Diffusion von Verunreinigungen aus
der Entliiftungsleitung vorzubeugen. Verwenden Sie das reduzierte
Split-Verhéltnis.
* Reduzieren Sie den Druck. Erwéagen Sie ggf. die Verwendung einer
Gassparschaltung.
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Tabelle 7 Empfehlungen zur Sleep-Methode

GC-Komponente

Kommentar

Detektoren

FID

FPD*

EAD

SPD

WLD

Andere Gerate

Ventilgehduse

Zusatzliche thermische Zonen

Hilfsdriicke oder -flisse

Schalten Sie die Flamme ab. (Dadurch werden der Wasserstoff- und Luftfluss
abgeschaltet.)

Reduzieren Sie die Temperaturen. (Halten Sie die Temperatur auf mindestens
100 °C, um Verunreinigungen und Kondensation zu minimieren.)

Schalten Sie den Zusatzgasfluss aus.

Schalten Sie die Flamme ab. (Dadurch werden der Wasserstoff- und Luftfluss
abgeschaltet.)

Reduzieren Sie die Temperaturen. (Halten Sie die Temperatur auf mindestens
100 °C, um Verunreinigungen und Kondensation zu minimieren.)

Schalten Sie den Zusatzgasfluss aus.

Reduzieren Sie den Zusatzgasfluss. Versuchen Sie es mit 15 bis 20 ml/min und
priifen Sie die Ergebnisse.

Erhalten Sie die Temperatur aufrecht, um lange
Wiederherstellungs-/Stabilisierungszeiten zu vermeiden.

Erhalten Sie die Fliisse und Temperaturen aufrecht. Von der Sleep-Methode
wird abgeraten, da die Wiederherstellungszeiten und thermischen Zyklen die
Lebensdauer der Perlen herabsetzen kénnen.

Lassen Sie den Glithdraht eingeschaltet.
Lassen Sie Blocktemperaturregelung eingeschaltet.
Reduzieren Sie den Referenz- und Zusatzgasfluss.

Reduzieren Sie die Temperatur. (Erhalten Sie eine ausreichend hohe
Ventilgehdusetemperatur aufrecht, um ggf. der Kondensation von Proben
vorzubeugen.)

Reduzieren oder abschalten. Lesen Sie auch in den Anleitungen zu den
angeschlossenen Geraten nach (z. B. einen angeschlossenen MSD).

Reduzieren Sie Hilfsdriicke oder Fliisse nach Méglichkeit fiir die
angeschlossenen Saulen, Ubertragungsleitungen usw. Beachten Sie stets die
Anleitungen zu den angeschlossenen Geraten oder Instrumenten (z. B. fiir
einen angeschlossenen MSD), um zumindest die Minimalwerte fiir die
empfohlenen Fliisse oder Driicke aufrecht zu erhalten.
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Wake- und Condition-Methoden

Benutzerhandbuch

Der GC kann fiir den Wach-Modus mit einem der folgenden
Verfahren programmiert werden:

¢ Durch Laden der letzten aktiven Methode vor dem Wechsel in
den Ruhe-Modus

¢ Durch Laden der WAKE-Methode

* Durch Ausfiithrung der so genannten CONDITION-Methode
und anschliefSendes Laden der letzten aktiven Methode

* Durch Ausfiihrung einer CONDITION-Methode und
anschliefendes Laden der WAKE-Methode

Dariiber hinaus kann der GC Methoden fiir den Ruhe- und Wachmodus
(.Sleep” und ,Wake”) sowie Bedingungsmethoden (,,Condition®)
speichern, die iiber die Benutzeroberflache eines Browsers oder ein
verbundenes Datensystem erstellt wurden. Obwohl diese Methoden nicht
optisch auf dem GC dargestellt werden, kénnen sie nach dem
Herunterladen aus dem Datensystem (ber die Gerateplanfunktionalitat
des GC verwendet werden.

Diese Optionen bieten IThnen Flexibilitat fiir die Vorbereitung
des GC nach einem Ruhe-Zyklus.

Eine WAKE-Methode legt Temperaturen und Fliisse fest. Das
Ofen-Temperaturprogramm ist isotherm, da der GC keinen Lauf
startet. Wenn der GC eine WAKE-Methode 1adt, bleibt diese
Einstellung erhalten, bis Sie eine andere Methode iiber den
Touchscreen, das Datensystem oder durch Starten einer
Sequenz laden.

Eine WAKE-Methode kann beliebige Einstellungen enthalten,
bewirkt jedoch in der Regel Folgendes:

J Wiederherstellung der Einlass-, Detektor-, Sdulen- und
Ubertragungsfliisse.

¢ Wiederherstellung der Temperaturen.

« Ziindung der FID- oder FPD*-Flamme.

¢ Wiederherstellung der Einlassmodi.

Eine CONDITION-Methode legt Fliisse und Temperaturen fiir die
Dauer des Ofenprogramms der Methode fest. Wenn das
Programm endet, ladt der GC entweder die WAKE-Methode oder
die vor dem Wechsel in den Ruhe-Modus zuletzt aktive Methode,

wie im Geriteplan festgelegt (oder wenn der Ruhe-Status
manuell beendet wird).
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Eine mogliche Anwendung einer Condition-Methode ist, h6here
als normale Temperaturen und Fliisse festzulegen, um jegliche
moglichen Verunreinigungen zu entfernen, die sich wihrend des
Ruhe-Modus im GC angesammelt haben.

156 Benutzerhandbuch



Ressourcenschutz 10

So stellen Sie den GC fiir den Ressourcenschutz ein

Stellen Sie den GC durch Erstellung und Verwendung eines
Instrument Schedule (Gerateplans) fiir den Ressourcenschutz ein.

1 Driicken Sie ,Settings“ auf dem Touchscreen. Die Ansicht
~Settings wird eingeblendet. Siehe Abb. 62.

{Ilj\ Methods Diagnostics Maintenance. Logs Settings ?
Configuration Calibration
Scheduler System Settings
Service Mode Tools
About Power
Sequence Method Est. Remaining F ‘ ? ( .

Abb. 62  Ansicht ,Settings”

2 Driicken Sie Scheduler. Die Seite ,Instrument Schedule“ wird
eingeblendet. Siehe Abb. 63.
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< Settings

Day
Sunday

Monday
Tuesday
Wednesday
Thursday
Friday

Saturday

Sequence

Instrument Schedule ?  Cancel Save

Set Wake Method Wake Time Set Sleep Method Sleep Time

AM : AM
AM : AM
AM : AM
AM - AM
AM : AM
AM : AM N
AM - AM
Method Egs;gR:eéngalmng P > ( - ‘

Abb. 63 Seite ,, Instrument Schedule”

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

a Geben Sie eine Wake Time fiir jeden gewiinschten Tag ein.
Verwenden Sie das entsprechende Dropdown-Listenfeld
zur Angabe von AM oder PM.

b Geben Sie eine SleepTime fiir jeden gewilinschten Tag ein.
Verwenden Sie das entsprechende Dropdown-Listenfeld
zur Angabe von AM oder PM.

¢ Wahlen Sie eine Set Wake Method fiir jeden gewiinschten
Tag, nach Bedarf. Dadurch wird die Wake-Methode
automatische ausgefiithrt, wenn der GC an den
ausgewahlten Tagen aktiviert wird. (Siehe ,Wake- und
Condition-Methoden“ auf Seite 155.)

d Waibhlen Sie eine Set Sleep Method fiir jeden gewiinschten
Tag, nach Bedarf. Dadurch wird die Sleep-Methode
automatisch ausgefiihrt, wenn der GC an den
ausgewahlten Tagen deaktiviert wird. (Siehe
~Sleep-Methoden“ auf Seite 153.)

4 Scrollen Sie zum Bereich ,Scheduler Options“. Siehe Abb. 64.
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D Wake to last active method before sleep

D Perform a conditioning run before waking

Ressourcenschutz 10

STATUS: IDLE

Sequence Method

Abb. 64  Bereich ,Scheduler Options”

2 WIN7ENAcquisitionServe4236

TRlCIOI0

b Legen Sie fest, wie Fliisse wiederhergestellt werden sollen.
Wahlen Sie die gewiinschten Optionen aus:

* Wake to last active method before sleep: Zum angegebenen
Zeitpunkt stellt der GC die letzte aktive Methode vor dem
Wechsel in den Ruhe-Modus wieder her.

* Perform a conditioning run before waking: Zum
angegebenen Zeitpunkt 1adt der GC die
Condition-Methode. Diese Methode wird einmal
ausgefiihrt. Siehe ,Wake- und Condition-Methoden® auf

Seite 155.)

6 Driicken Sie Save. Die Einstellungen werden im GC

gespeichert.

Benutzerhandbuch
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11 Programmierung

Zeitprogrammierung

Mit der Zeitprogrammierung konnen bestimmte Sollwerte zu
festgelegten Zeiten innerhalb eines 24-Stunden-Tages
automatisch geindert werden. Beispielsweise findet ein
Ereignis, das darauf programmiert ist, um 14:35 Uhr
stattzufinden, um 14:35 Uhr statt. Laufende Analysen oder
Sequenzen haben wahrend dieser Zeit Prioritat vor jeglichen
Zeittabellenereignissen. In diesem Fall werden solche
Ereignisse nicht ausgefiihrt.

Mogliche Zeittabellenereignisse:

¢ Ventilsteuerung

* Laden von Methoden und Sequenzen
* Starten von Sequenzen

¢ Initiieren von leeren Laufen und Vorbereitungslaufen (Prep
Runs)

» Anderungen im Rahmen der Siulenkompensation
¢ Anpassungen des Detektor-Offsets

e Initiieren von leeren Laufen und Vorbereitungslaufen (Prep
Runs)

Verwendung von zeithasierten Ereignissen

Mit der Zeittabellenfunktion kénnen Sie Ereignisse so
programmieren, dass sie im Laufe eines Tages auf Basis einer
24-Stunden-Uhr stattfinden. Zeittabellenereignisse, die
wihrend einer Analyse oder Sequenz stattfinden sollten,
werden ignoriert.

Beispielsweise kann die Zeittabelle genutzt werden, um einen
leeren Lauf durchzufiihren, bevor Sie morgens an Ihren
Arbeitsplatz kommen.

Hinzufiigen von Ereignissen zur Zeittabelle

162

1 Driicken Sie auf dem Touchscreen Settings (Einstellungen).

2 Driicken Sie Scheduler (Gerdteplan) in der linken
Optionenspalte.

3 Dricken Sie auf den Pfeil nach unten auf der rechten Seite,
um die Zeittabelle anzuzeigen.

4 Dricken Sie +Add (+Hinzufiigen).
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Wahlen Sie Uhrtyp (Clock Type) und Haufigkeit (Frequency)
aus den jeweiligen Dropdown-Meniis.

Legen Sie die Zeit (Time) fest, zu der das Ereignis stattfinden
soll.

Driicken Sie Add (Hinzufiigen), um diesen Eintrag zur
Zeittabelle hinzuzufligen.

Wiederholen Sie dieses Verfahren, bis alle Eintriage
hinzugefiigt wurden.

Loschen von zeithasierten Ereignissen

Benutzerhandbuch

Driicken Sie auf dem Touchscreen Settings (Einstellungen).

Driicken Sie Scheduler (Gerateplan) in der linken
Optionenspalte.

Driicken Sie auf den Pfeil nach unten auf der rechten Seite,
um die Zeittabelle anzuzeigen.

Driicken Sie das X rechts vom gewiinschten Ereignis. Sie
werden aufgefordert, die Loschung zu bestitigen.

Driicken Sie Yes (Ja), um das Ereignis zu 16schen.
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Phosphorleistung 195
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In diesem Abschnitt wird das allgemeine Verfahren zur
Leistungstiiberpriifung anhand originaler werkseitiger
Standards beschrieben. Die hier beschriebenen

ﬁberprﬁfungsverfahren setzen voraus, dass ein GC bereits

einige Zeit benutzt wurde. Darum verlangen die Verfahren, dass

Sie Ausheizungen durchfiihren, Verbrauchsteile ersetzen, die

I"Jberpriifungsséiule installieren usw. Entnehmen Sie bei einer

neuen GC-Installation dem Installationshandbuch des Intuvo
9000 GC, welche Schritte Sie in diesem Fall tiberspringen

koénnen.

~#7%- Agilent Technologies
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Informationen zur chromatografischen Uberpriifung

166

Die in diesem Abschnitt beschriebenen Tests liefern die
grundsatzliche Bestitigung, dass GC und Detektor eine
werkseitigen Bedingungen geméifde Leistung bringen. Da jedoch
die Detektoren und sonstigen Teile des GC altern, kann sich die
Detektorleistung andern. Die hier vorgelegten Ergebnisse
reprasentieren typische Ausgaben unter typischen
Betriebsbedingungen und sind keine Spezifikationen.

Die Tests setzen Folgendes voraus:

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

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

¢ Verwenden Sie Septen und sonstige Teile (Liner, Filter usw.)
wie beschrieben. Wenn Sie andere Teile ersetzen, kann die
Leistung abweichen.

Benutzerhandbuch
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So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung vor

Benutzerhandbuch

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

Bei Lieferung des GC ab Werk sind diese Verbrauchsmaterialien
neu und missen nicht ersetzt werden..

Uberpriifen Sie bei einem neuen GC den installierten Einlass-Liner. Der mit
dem Einlass gelieferte Liner entspricht maglicherweise nicht dem fir die
Uberpriifung empfohlenen Liner.

1 Uberpriifen Sie die Anzeigen/Datumsangaben auf allen
Gasventilen. Tauschen Sie abgenutzte Filter aus bzw.
arbeiten Sie sie auf.

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

Tabelle 8 Empfohlene Teile fiir die Uberpriifung nach Einlasstyp

Empfohlenes Teil fiir die Uberpriifung Teilenummer

Split/Splitless-Einlass

Spritze, 10 pL 5181-1267
0-Ring 5188-5365
Septum 5183-4757
Einsatz 5062-3587 oder
5181-3316

Multimodus-Einlass

Spritze, 10 pL 5181-1267
0-Ring 5188-6405
Septum 5183-4757
Einsatz 5190-3163
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So iiberpriifen Sie die FID-Leistung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:

Bewertungssaule, HP-5 30 m x 0,32 mm % 0,25 um
(19091S-413UI-INT)

Probe zur FID-Leistungsbewertung (Uberpriifung)
(5188-5372)

Isooktan in Chromatografiequalitiat

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

2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe

Einlass- und Injektqyteile (Siehe ,,,So bereiten Sie die
chromatografische Uberpriifung vor“ auf Seite 167“.)

2 ﬁberprﬁfen Sie Folgendes:

Angeschlossene und konfigurierte Gase in
Chromatografiequalitat: Helium als Tragergas, Stickstoff,
Wasserstoff und Luft.

Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

4-ml-Losungsmittelflaschchen mit Diffusionskappe ist mit
Isooktan gefiillt und in Lésungsmittel-A-Injektorposition
eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter,
Spritze usw.) nach Bedarf fiir die ﬁberprﬁfung aus. Siehe ,,So
bereiten Sie die chromatografische I"Jberprflfung vor“ auf
Seite 167.

4 Installieren Sie die Bewertungssaule. (Beachten Sie die
Verfahren fiir den SS- oder MMI-Einlass in der Anleitung zum
Agtlent Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCS.)

Heizen Sie die Bewertungssaule mindestens 30 Min. bei
180 °C aus. (Beachten Sie die Verfahren fiir den SS- oder
MMI-Einlass in der Anleitung zum Agztlent Intuvo 9000
Gaschromatograph - Wartung des GCs.)

5 Prifen Sie die FID-Basislinienausgabe. (Beachten Sie die
Verfahren fiir den FID-Detektor in der Anleitung zum Agilent
Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCs.) Die
Ausgabe sollte zwischen 5 pA und 20 pA betragen und relativ
stabil sein. (Bei Verwendung eines Gasgenerators oder
extrem reinen Gases kann sich das Signal unter 5 pA
stabilisieren.) Wenn die Ausgabe aufRerhalb dieses Bereichs
liegt oder instabil ist, 16sen Sie dieses Problem, bevor Sie
fortfahren.
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6 Wenn die Ausgabe zu niedrig ist:

Priifen Sie, ob das Elektrometer eingeschaltet ist.

Stellen Sie sicher, dass die Flamme brennt.

Uberpriifen Sie, ob das Signal des richtigen Detektors

eingestellt ist.

7 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 9
aufgelisteten Parameterwerten.

Tabelle 9 FID-Uberpriifungsbedingungen

12

Séule und Probe

Typ

Probe

Séulenfluss
Séulenmodus
Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Spilfluss

Spiilzeit
Septumspiilung
Gassparschaltung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Multimodus-Einlass
Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur 1
Endzeit 1

Splzeit

Spiilfluss

HP-5,30 m x 0,32 mm x 0,25 pm
(19091S-413UI-INT)

FID-Uberpriifung 5188-5372
6,5 ml/min

Konstanter Fluss

250 °C

Splitless

40 ml/min

0.5 min

3 ml/min

Aus
Beschleunigte Zeit
300 °C

Standardwerte verwenden

Splitless
75°C

0.1 min
720 °C/min
250 °C

5.0 min

1,0 min

40 ml/min
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Tabelle 9

FID-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Detektor

Temperatur

H2-Fluss

Luftfluss

Zusatzfluss (N2)

Lit-Offset

Ofen

Anfangstemperatur

Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur

Endzeit

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspiilungen

Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen

SpritzengrélRe

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

Viskositatsverzogerung

3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300 °C

Standardwerte verwenden

300°C

30 ml/min
400 ml/min
25 ml/min

Normalerweise 2 pA

75°C

0.5 min

20 °C/min
190 °C

0 min

2

6

8 (maximal)
1pl

10pl

o O o oo N

Normal
0,20
0
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Tabelle 9 FID-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe 6.000

(7693A)
Vorinjektions-Verweildauer 0
Nachinjektions-Verweildauer 0

Manuelle Injektion

Injektionsvolumen 1ul
Datensystem
Datenrate 5Hz

8 Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
Uberprﬁfungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.

Wenn Sie kein Datensystem verwenden, erstellen Sie eine
Probensequenz mithilfe des GC-Touchscreens.

9 Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen
Probengebers durchfiihren, starten Sie die Analyse mithilfe
des Datensystems, oder navigieren Sie zum Fenster Status am
GC-Touchscreen und driicken Sie [Start] (» ).

Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne

Datensystem):

a Driicken Sie [Prep Run] (7 ), um den Einlass auf die
Splitless-Injektion vorzubereiten.

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 ul der
Uberpriifungsprobe und driicken Sie [Start] ( » .

Das folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse fur
einen neuen Detektor mit neu installierten
Verbrauchsmaterialien und Stickstoff als Zusatzgas.
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So iiberpriifen Sie die WLD-Leistung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:

Bewertungssaule, HP-5 30 m x 0,32 mm % 0,25 um
(19091S-413UI-INT)

Probe zur FID/WLD-Leistungsbewertung (Uberpriifung)
(18710-60170)

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

Hexan in Chromatografiequalitat
2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe

Helium in Chromatografiequalitat als Trager-, Zusatz- und
Referenzgas

Einlass- und Injekt()"rteile (Siehe ,,,So bereiten Sie die
chromatografische Uberpriifung vor“ auf Seite 167“.)

2 Uberpriifen Sie Folgendes:

Angeschlossene und konfigurierte Gase in
Chromatografiequalitat: Helium als Tragergas und
Referenzgas.

Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

4-ml-Losungsmittelflaschchen mit Diffusionskappe ist mit
Hexan gefiillt und in Losungsmittel-A-Injektorposition
eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter,
Spritze usw.) nach Bedarf fiir die ﬁberprﬁfung aus. Siehe ,,So
bereiten Sie die chromatografische Uberprﬁfung vor“ auf
Seite 167.

4 Installieren Sie die Bewertungssaule. (Beachten Sie die
Verfahren fiir den SS- oder MMI-Einlass in der Anleitung zum
Agilent Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCS.)

Heizen Sie die Bewertungssaule mindestens 30 Min. bei
180 °C aus. (Beachten Sie die Verfahren fiir den SS- oder
MMI-Einlass in der Anleitung zum Agzilent Intuvo 9000
Gaschromatograph - Wartung des GCs.)

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

WLD-Uberpriifungsbedingungen

Séule und Probe

Typ

Probe

Séulenfluss
Séulenmodus
Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Spilfluss

Spilzeit

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Multimodus-Einlass
Mode

Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur 1

Endzeit 1

Spiilzeit

Spiilfluss

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Detektor

Temperatur

Referenzfluss (He)

Zusatzfluss (He)

HP-5,30 m x 0,32 mm x 0,25 pm
(19091S-413UI-INT)

FID/WLD-Uberpriifung 18710-60170
6,5 ml/min

Konstanter Fluss

250 °C

Splitless

60 ml/min

0,75 min

3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300 °C

Standardwerte verwenden

Splitless
40 °C

0.1 min
720 °C/min
350 °C

2 min

1,0 min

40 ml/min
3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300°C

Standardwerte verwenden

300°C
40 ml/min

2 ml/min
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Tabelle 10

Chromatografische Uberpriifung

WLD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

12

Basislinienausgabe

Ofen

Anfangstemperatur

Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur

Endzeit

Rate 2

Endtemperatur

Endzeit

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspiilungen

Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen

Spritzengrélle

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

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe
(7693A)

Vorinjektions-Verweildauer
Nachinjektions-Verweildauer
Manuelle Injektion

Injektionsvolumen

< 30 Anzeigezahler in Agilent
OpenLAB CDS ChemStation Edition
(<750 pv)

40°C
0 min
20 °C/min
90 °C
0 min
15°C/min
170 °C

0 min

2

6

8 (maximal)
1l

10pl

o o o oo N

Normal
0,20

0

6.000

1l
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Tabelle 10 WLD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Datensystem

Datenrate 5Hz

6 Zeigen Sie die Signalausgabe an. Eine stabile Ausgabe bei
jedem beliebigen Wert zwischen 12,5 und 750 uV (inklusive)
ist akzeptabel.

Wenn die Basislinienausgabe < 0,5 Anzeigeeinheiten (<
12,5 uV) betragt, tiiberpriifen Sie, ob der Gliihdraht des
Detektors eingeschaltet ist. Wenn der Versatz immer noch
< 0,5 Anzeigeeinheiten (< 12,5 uV) betriagt, miissen am
Detektor Servicemanahmen durchgefithrt werden.

Wenn die Basislinienausgabe > 30 Anzeigeeinheiten (> 750
uV) betragt, konnte eine chemische Verunreinigung zum
Signal beitragen. Heizen Sie den TCD aus. (Beachten Sie
das Ausheizverfahren fiir den WLD in der Anleitung zum
Agtlent Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des
GCs.) Wenn wiederholte Reinigung nicht zu einem
akzeptablen Signal fiihrt, priifen Sie die Reinheit des
Gases. Verwenden Sie reinere Gase und/oder installieren
Sie Filter.

7 Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
ﬁberprﬁfungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.

8 Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen
Probengebers durchfiihren, starten Sie die Analyse mithilfe
des Datensystems, oder navigieren Sie zum Fenster Status am
GC-Touchscreen und driicken Sie [Start] (> .

Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne

Datensystem):

a Driicken Sie [Prep Run] (¥ ), um den Einlass auf die
Splitless-Injektion vorzubereiten.

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 ul der
Uberprifungsprobe und driicken Sie [Start] (> .

Das folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse fiir
einen neuen Detektor mit neu installierten
Verbrauchsmaterialien.
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So iiberpriifen Sie die SPD-Leistung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:

Bewertungssaule, HP-5 30 m x 0,32 mm % 0,25 um
(19091S-413UI-INT)

Probe zur SPD-Leistungsbewertung (Uberpriifung)
(18789-60060)

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

Isooktan in Chromatografiequalitiat
2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe.

Einlass- und Injektqyteile (Siehe ,,,So bereiten Sie die
chromatografische Uberpriifung vor“ auf Seite 167“.)

2 ﬁberprﬁfen Sie Folgendes:

Angeschlossene und konfigurierte Gase in
Chromatografiequalitat: Helium als Tragergas, Stickstoff,
Wasserstoff und Luft.

Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

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

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter,
Spritze usw.) nach Bedarf fir die Uberpriifung aus. Siehe ,So
bereiten Sie die chromatografische I"Jberprflfung vor“ auf
Seite 167.

4 Entfernen Sie ggf. vorhandene Schutzabdeckungen von den
Saugrohroffnungen.

b Installieren Sie die Bewertungssaule. (Beachten Sie die
Verfahren fiir den SS- oder MMI-Einlass in der Anleitung zum
Agtlent Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCS.)

Heizen Sie die Bewertungssaule mindestens 30 Min. bei
180 °C aus. (Beachten Sie die Verfahren fiir den SS- oder
MMI-Einlass in der Anleitung zum Agztlent Intuvo 9000
Gaschromatograph - Wartung des GCs.)

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

Tabelle 11 SPD-Uberpriifungshedingungen

Séule und Probe

Typ HP-5,30 m x 0,32 mm x 0,25 pm
(19091S-413UI-INT)
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Tabelle 11 SPD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Probe

Séulenmodus

Séulenfluss
Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Spiilfluss

Spiilzeit

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Multimodus-Einlass
Mode

Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur 1

Endzeit 1

Spiilzeit

Spiilfluss

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Detektor

Temperatur

H2-Fluss

Luftfluss

Zusatzfluss (N2)

Ausgabe

Ofen

SPD-Uberpriifung 18789-60060
Konstanter Fluss

6.5 ml/min (Helium)

200 °C

Splitless

60 ml/min

0,75 min

3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300°C

Standardwerte verwenden

Splitless
60 °C

0.1 min
720 °C/min
350 °C

2 min

1,0 min

60 ml/min
3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300°C

Standardwerte verwenden

300°C

3 ml/min

60 ml/min

Zusatz + Saule =10 ml/min

30 Anzeigeeinheiten (30 pA)
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Tabelle 11 SPD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)
Anfangstemperatur 60 °C
Anfangszeit 0 min
Rate 1 20 °C/min
Endtemperatur 200°C
Endzeit 3 min
ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspiilungen 2
Probenpumpen 6
Probenspiilungsvolumen 8 (maximal)
Injektionsvolumen 1l
Spritzengréle 10 pl
Losungsmittel A Vorspilungen

Losungsmittel A Nachspiilungen 2
Losungsmittel A Spiilungsvolumen 8
Losungsmittel B Vorspiilungen 0
Losungsmittel B Nachspilungen 0
Losungsmittel B Spilungsvolumen 0
Injektionsmodus (7693A) Normal
Luftspaltvolumen (7693A) 0.20
Viskositatsverzogerung 0
Geschwindigkeit der Injektionsabgabe 6.000
(7693A)

Vorinjektions-Verweildauer 0
Nachinjektions-Verweildauer 0
Manuelle Injektion

Injektionsvolumen 1ul
Datensystem

Datenrate 5 Hz

7 Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
ﬁberprﬁfungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.
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8 Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen
Probengebers durchfiihren, starten Sie die Analyse mithilfe
des Datensystems, oder navigieren Sie zum Fenster Status am
GC-Touchscreen und driicken Sie Start(» ).

Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne
Datensystem):

a Dricken Sie [Prep Run] [ﬁ:}, um den Einlass auf die

Splitless-Injektion vorzubereiten.

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

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

Malathion

Azobenzene

Octadecane
f\——*lb
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So iiberpriifen Sie die ECD-Leistung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:

Bewertungssaule, HP-5 30 m x 0,32 mm % 0,25 um
(19091S-413UI-INT)

Probe zur ECD-Leistungsbewertung (Uberpriifung)
(18713-60040, Japan: 5183-0379)

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

Isooktan in Chromatografiequalitiat
2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe.

Einlass- und Injektqyteile (Siehe ,,,So bereiten Sie die
chromatografische Uberpriifung vor“ auf Seite 167“.)

2 ﬁberprﬁfen Sie Folgendes:

Angeschlossene und konfigurierte Gase in
Chromatografiequalitat: Helium als Tragergas, Stickstoff
als Zusatz.

Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

4-ml-Flischchen mit Diffusionskappe ist mit Hexan gefiillt
und in Losungsmittel-A-Injektorposition eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter,
Spritze usw.) nach Bedarf fir die Uberpriifung aus. Siehe ,So
bereiten Sie die chromatografische I"Jberprflfung vor“ auf
Seite 167.

4 Installieren Sie die Bewertungssiule. (Beachten Sie die
Verfahren fiir den SS- oder MMI-Einlass in der Anleitung zum
Agtlent Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCS.)

Heizen Sie die Bewertungssaule mindestens 30 Min. bei
180 °C aus. (Beachten Sie die Verfahren fiir den SS- oder
MMI-Einlass in der Anleitung zum Agilent Intuvo 9000
Gaschromatograph - Wartung des GCs.)

b Zeigen Sie die Signalausgabe an, um die Basislinienausgabe
zu bestimmen. Eine stabile Basislinienausgabe bei jedem
beliebigen Wert zwischen 0,5 und 1.000 Hz (Anzeigeeinheiten
der OpenLAB CDS ChemStation Edition) (inklusive) ist
akzeptabel.

Wenn die Basislinienausgabe < 0,5 Hz betrigt, stellen Sie

sicher, dass das Elektrometer eingeschaltet ist. Wenn der
Versatz immer noch < 0,5 Hz betrigt, miissen am Detektor
Servicemafinahmen durchgefiihrt werden.
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Wenn die Basislinienausgabe > 1.000 Hz betragt, konnte
eine chemische Verunreinigung zum Signal beitragen.
Heizen Sie den ECD aus. (Beachten Sie das
Ausheizverfahren fiir den ECD in der Anleitung zum
Agtlent Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des
GCs.) Wenn wiederholte Reinigung nicht zu einem
akzeptablen Signal fiihrt, priifen Sie die Reinheit des
Gases. Verwenden Sie reinere Gase und/oder installieren

Sie Filter.

6 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 12
aufgelisteten Parameterwerten.

Tabelle 12 ECD-Uberpriifungsbedingungen

Séule und Probe

Typ

Probe

Séulenmodus

Séulenfluss
Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Spiilfluss

Spilzeit

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Multimodus-Einlass
Mode

Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur 1

Endzeit 1

Splzeit

HP-5,30 m x 0,32 mm x 0,25 pm
(19091S-413UI-INT)

ECD-Uberpriifung (18713-60040 oder
Japan: 5183-0379)

Konstanter Fluss

6,5 ml/min (Helium)

200 °C

Splitless

60 ml/min

0,75 min

3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300 °C

Standardwerte verwenden

Splitless
80 °C

0.1 min
720 °C/min
250 °C

5 min

1,0 min
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Tabelle 12 ECD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)
Spiilfluss 60 ml/min
Septumspiilung 3 ml/min

Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Detektor

Temperatur

Zusatzfluss (N2)

Basislinienausgabe

Ofen

Anfangstemperatur

Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur

Endzeit

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspiilungen

Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen

Spritzengrélle

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

Viskositatsverzogerung

Beschleunigte Zeit
300 °C

Standardwerte verwenden

300°C
30 ml/min (konstant + Zusatz)

Sollte < 1.000 Anzeigezahler betragen.
In Agilent OpenLAB CDS ChemStation
Edition (< 1.000 Hz)

80°C

0 min

15 °C/min
180 °C

10 Min.

2

6

8 (maximal)
1l

10 pl

o o o o N

Normal
0,20
0
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Tabelle 12 ECD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe 6.000

(7693A)
Vorinjektions-Verweildauer 0
Nachinjektions-Verweildauer 0

Manuelle Injektion

Injektionsvolumen 1ul
Datensystem
Datenrate 5Hz

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

8 Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen
Probengebers durchfiihren, starten Sie die Analyse mithilfe
des Datensystems, oder navigieren Sie zum Fenster Status am
GC-Touchscreen und driicken Sie [Start] (> ).

Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne
Datensystem):

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

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 ul der
Uberpriifungsprobe und driicken Sie [Start] (> .

Das folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse fiir
einen neuen Detektor mit neu installierten
Verbrauchsmaterialien. Die Aldrin-Spitze fehlt bei
Verwendung der japanischen Probe 51830379.
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So iiberpriifen Sie FFD*-Leistung (Probe 5188-5953)

Um die FFD*-Leistung zu iiberpriifen, {iberpriifen Sie zuerst die
Phosphor- und dann die Schwefelleistung.

Vorbereitung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:

Bewertungssaule, HP-5 30 m % 0,32 mm x 0,25 um
(19091S-413UI-INT)

Probe zur FFD-Leistungsbewertung (ﬁberprﬁfung)
(5188-5953), 2,56 mg/1 (+ 0,5 %) Methylparathion in
Isooktan

Phosphorfilter
Schwefelfilter und Filterdistanzstiick

4-ml-Losungsmittel- und Abfallflaschen oder
Gleichwertiges fiir Autoinjektor.

2-ml-Probenfldschchen oder Gleichwertiges fiir Probe.

Isooktan in Chromatografiequalitit fir

Spritzenspiillosung.

Einlass- und Injektq.rteile (Siehe ,,,So bereiten Sie die

chromatografische Uberpriifung vor“ auf Seite 167¢.)
2 I"Jberpriifen Sie Folgendes:

Angeschlossene und konfigurierte Gase in
Chromatografiequalitit: Helium als Tragergas, Stickstoff,
Wasserstoff und Luft.

Leere Abfallflischchen befinden sich im Probenkarussell.

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

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter,
Spritze usw.) nach Bedarf fiir die Uberprﬁfung aus. Siehe ,So
bereiten Sie die chromatografische ﬁberprﬁfung vor® auf
Seite 167.

4 Uberpriifen Sie, ob Lit Offset richtig eingestellt ist. In der
Regel sollte die Einstellung fiir die Uberpriifungsmethode 2,0
PA betragen.

5 Installieren Sie die Bewertungssiule. (Beachten Sie die
Verfahren fiir den SS- oder MMI-Einlass in der Anleitung zum
Agtlent Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCS.)
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Stellen Sie Ofen, Einlass und Detektor auf 250 °C ein und
heizen Sie mindestens 15 Minuten lang aus. (Beachten Sie
die Verfahren fiir den SS- oder MMI-Einlass in der

Anleitung zum Agilent Intuvo 9000 Gaschromatograph -

Wartung des GCs.)

Phosphorleistung

188

1 Installieren Sie den Phosphorfilter, sofern nicht bereits
vorhanden. (Beachten Sie die Verfahren fiir den Austausch
des FDP-Wellenlingenfilters in der Anleitung zum Agilent
Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCs.)

2 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 13
aufgelisteten Parameterwerten.

Tabelle 13

FFD*-Uberpriifungsbedingungen (P)

Séule und Probe

Typ

Probe

Séulenmodus
Séulendruck
Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Spiilfluss

Spilzeit

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Multimodus-Einlass
Mode

Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur 1

HP-5,30 m x 0,32 mm x 0,25 pm
(19091S-413UI-INT)

FFD-Uberpriifung (5188-5953)
Konstanter Druck

25 psi

200 °C Split/Splitless
Splitless

60 ml/min

0,75 min

3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300 °C

Standardwerte verwenden

Splitless
75°C

0.1 min
720 °C/min
250 °C
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Tabelle 13 FFD*-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)(P)
Endzeit 1 5,0 min

Spilzeit 1,0 min

Spilfluss 60 ml/min

Septumspiilung 3 ml/min

Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Detektor

Temperatur
Wasserstofffluss

Luft- (Oxidationsmittel-) fluss
Mode

Zusatzfluss

Zusatzgastyp

Flamme

Lit-Offset

PMT-Spannung
Emissionshblock

Ofen

Anfangstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur

Endzeit

Rate 2

Endtemperatur

Endzeit

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspiilungen
Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen

Injektionsvolumen

Beschleunigte Zeit
300 °C

Standardwerte verwenden

200 °C (Ein)

60 ml/Min. (Ein)

60 ml/Min. (Ein)
Konstanter Zusatzfluss AUS
60 ml/Min. (Ein)

Stickstoff

Ein

Normalerweise 2 pA

Ein

125°C

70°C

0 min

25 °C/min
150 °C

0 min
5°C/min
190 °C

4 min

2
6
8 (maximal)

1l
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Tabelle 13 FFD*-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)(P)
Spritzengréle 10 pl
Losungsmittel A Vorspilungen

Losungsmittel A Nachspiilungen 2
Losungsmittel A Spilungsvolumen 8
Losungsmittel B Vorspilungen 0
Losungsmittel B Nachspilungen 0
Losungsmittel B Spilungsvolumen 0
Injektionsmodus (7693A) Normal
Luftspaltvolumen (7693A) 0,20
Viskositatsverzogerung 0
Geschwindigkeit der Injektionsabgabe 6.000
(7693A)

Vorinjektions-Verweildauer 0
Nachinjektions-Verweildauer 0
Manuelle Injektion

Injektionsvolumen 1ul
Datensystem

Datenrate 5 Hz

3 Ziinden Sie die FFD-Flamme, sofern noch nicht vorhanden.

4 Zeigen Sie die Signalausgabe an und iiberwachen Sie sie.
Diese Ausgabe betriagt in der Regel zwischen 40 und 55, kann
aber auch bis zu 70 betragen. Warten Sie, bis die Ausgabe
sich stabilisiert. Dies dauert etwa 1 Stunde.

Wenn die Basislinienausgabe zu hoch ist:

Achten Sie auf Lecks.

Heizen Sie Detektor und Siule bei 250 °C aus.

Fir die installierten Filter sind die falschen Fliisse

eingestellt.

Wenn die Basislinienausgabe null betrigt, priifen Sie, ob das
Elektrometer eingeschaltet und die Flamme entziindet ist.

5 Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
ﬁberprﬁfungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.
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Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen
Probengebers durchfiihren, starten Sie die Analyse mithilfe
des Datensystems, oder driicken Sie Start am GC.

Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne
Datensystem):

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

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

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

é Methylparathion

d

S

] Isooctane
1000—_
o—: ”_‘T -+ L
! T T T | T T T T — 1 T
2 4 6 8 10 12 14 min
Schwefelleistung

1
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Installieren Sie Schwefelfilter und Filterdistanzstiick.
(Beachten Sie die Verfahren fiir den Austausch des
FDP-Wellenldngenfilters in der Anleitung zum Agilent Intuvo
9000 Gaschromatograph - Wartung des GCs.)

Zinden Sie die FFD-Flamme, sofern noch nicht vorhanden.

Zeigen Sie die Signalausgabe an und iiberwachen Sie sie.
Diese Ausgabe betriagt in der Regel zwischen 50 und 60, kann
aber auch bis zu 70 betragen. Warten Sie, bis die Ausgabe
sich stabilisiert. Dies dauert etwa 1 Stunde.
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Wenn die Basislinienausgabe zu hoch ist:
Achten Sie auf Lecks.
Heizen Sie Detektor und Saule bei 250 °C aus.

Fur die installierten Filter sind die falschen Fliisse
eingestellt.

Wenn die Basislinienausgabe null betrigt, priifen Sie, ob das
Elektrometer eingeschaltet und die Flamme entziindet ist.

Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
I"Jberprﬁfungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.

Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen
Probengebers durchfiihren, starten Sie die Analyse mithilfe
des Datensystems, oder navigieren Sie zum Fenster Status am
GC-Touchscreen und driicken Sie [Start] (> ).

Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne

Datensystem):

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

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

Das folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse fiir
einen neuen Detektor mit neu installierten
Verbrauchsmaterialien.
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So iiberpriifen Sie FFD*-Leistung (Probe 5188-5245, Japan)

Vorbereitung

194

Um die FFD*-Leistung zu iiberpriifen, {iberpriifen Sie zuerst die
Phosphor- und dann die Schwefelleistung.

Stellen Sie folgende Teile zusammen:

Bewertungssaule, DB5 15 m x 0,32 mm x 1,0 um
(19091S-413UI-INT)

Probe zur FFD-Leistungsbewertung (ﬁberprﬁfung)
(5188-5245, Japan), Zusammensetzung: n-Dodekan 7.499
mg/1 (x5 %), Dodecanethiol 2,0 mg/1 (£b %),
Tributylphosphat 2,0 mg/1 (5 %), tert-Butyldisulfid 1,0
mg/1 (£5 %), in Isooktan als Losungsmittel.

Phosphorfilter.
Schwefelfilter und Filterdistanzstiick.

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

2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe.

Isooktan in Chromatografiequalitat fiir
Spritzenspillosung.

Einlass- und Injektq}rteile (Siehe ,,,So bereiten Sie die
chromatografische Uberpriifung vor“ auf Seite 167“.)

ﬁberprﬁfen Sie Folgendes:

Angeschlossene und konfigurierte Gase in
Chromatografiequalitat: Helium als Tragergas, Stickstoff,
Wasserstoff und Luft.

Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

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

Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter,
Spritze usw.) nach Bedarf fir die Uberpriifung aus. Siehe ,So
bereiten Sie die chromatografische I"Jberprflfung vor“ auf
Seite 167.

ﬁberprﬁfen Sie, ob Lit-Offset richtig eingestellt ist. In der
Regel sollte die Einstellung fiir die Uberpriifungsmethode 2,0
PA betragen.

Installieren Sie die Bewertungssaule. (Beachten Sie die
Verfahren fiir den SS- oder MMI-Einlass in der Anleitung zum
Agilent Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCS.)
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Stellen Sie Ofen, Einlass und Detektor auf 250 °C ein und
heizen Sie mindestens 15 Minuten lang aus. (Beachten Sie
die Verfahren fiir den SS- oder MMI-Einlass in der

Anleitung zum Agilent Intuvo 9000 Gaschromatograph -

Wartung des GCs.)

Phosphorleistung

Benutzerhandbuch

1 Installieren Sie den Phosphorfilter, sofern nicht bereits
vorhanden. (Beachten Sie die Verfahren fiir den Austausch
des FDP-Wellenlingenfilters in der Anleitung zum Agilent
Intuvo 9000 Gaschromatograph - Wartung des GCs.)

2 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 14
aufgelisteten Parameterwerten.

Tabelle 14 FPD*-Phosphoriiberpriifungsbedingungen

Séule und Probe

Typ

Probe

Séulenmodus

Séulenfluss
Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Gesamter Spiilfluss
Spiilfluss

Spiilzeit

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Multimodus-Einlass
Mode

Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

DB-5MS, 15 m x 0,32 mm x 1,0 pm
(123-5513)

FFD-Uberpriifung (5188-5245)
Konstanter Fluss

7.5 ml/min

250 °C

Splitless

69,5 ml/min

60 ml/min

0.75 min

3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300°C

Standardwerte verwenden

Splitless
80 °C
0.1 min

720 °C/min
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Tabelle 14

FPD*-Phosphoriiberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Endtemperatur 1

Endzeit 1

Spiilzeit

Spiilfluss

Septumspiilung
Guard-Chip-Heizmodus
Guard-Chip-Heizer-Sollwert
Einstellungen Busheizung
Detektor

Temperatur
Wasserstofffluss

Luft- (Oxidationsmittel-) fluss
Mode

Zusatzfluss

Zusatzgastyp

Flamme

Lit-Offset

PMT-Spannung
Emissionsblock

Ofen

Anfangstemperatur
Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur

Endzeit

Rate 2

Endtemperatur

Endzeit

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspiilungen

Probenpumpen

250 °C

5,0 min

1,0 min

60 ml/min

3 ml/min
Beschleunigte Zeit
300°C

Standardwerte verwenden

200 °C (Ein)

60,0 ml/min (Ein)

60,0 ml/min (Ein)
Konstanter Zusatzfluss Aus
60,0 ml/min (Ein)
Stickstoff

Ein

Normalerweise 2 pA

Ein

125°C

70°C
0 min
10 °C/min
105°C
0 min
20 °C/min
190 °C

7,25 Min. fiir Schwefel
12,25 Min. fiir Phosphor
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Tabelle 14 FPD*-Phosphoriiberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen

SpritzengréRRe

Losungsmittel A Vorspilungen
Losungsmittel A Nachspiilungen
Losungsmittel A Spilungsvolumen
Lésungsmittel B Vorspiilungen
Losungsmittel B Nachspiilungen
Losungsmittel B Spiilungsvolumen
Injektionsmodus (7693A)
Luftspaltvolumen (7693A)
Viskositatsverzogerung

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe
(7693A)

Vorinjektions-Verweildauer
Nachinjektions-Verweildauer
Manuelle Injektion
Injektionsvolumen
Datensystem

Datenrate

8 (maximal)
1l
10 pl

2
2
8
0
0
0

Normal
0,20

0

6.000

1ul

5Hz

3 Ziinden Sie die FFD-Flamme, sofern noch nicht vorhanden.

4 Zeigen Sie die Signalausgabe an und tiberwachen Sie sie.
Diese Ausgabe betriagt in der Regel zwischen 40 und 55, kann
aber auch bis zu 70 betragen. Warten Sie, bis die Ausgabe
sich stabilisiert. Dies dauert etwa 1 Stunde.

Wenn die Basislinienausgabe zu hoch ist:

Achten Sie auf Lecks.

Heizen Sie Detektor und Saule bei 250 °C aus.

Far die installierten Filter sind die falschen Fliisse

eingestellt.

Wenn die Basislinienausgabe null betragt, priifen Sie, ob das
Elektrometer eingeschaltet und die Flamme entziindet ist.
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b Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
I"Jberprﬁfungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.

6 Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen
Probengebers durchfiihren, starten Sie die Analyse mithilfe
des Datensystems, oder navigieren Sie zum Fenster Status am
GC-Touchscreen und driicken Sie [Start] (> ).

Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne

Datensystem):

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

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

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

150 pA
| Tributylphosphate

| Isooctane t-Butyldisulfide L
o] g .

L s L
1 2 3 4 5 6 7 8 min

Tabelle 15 Auswertung von Uberpriifungsanalysen

FFD-P-Filter Typischer Bereich nach 24 Stunden Grenzwerte bei Installation
MDL (pg/sec) 0,06 bis 0,08 <010

Peak-Bereich 19000 bis 32000 > 19000
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Tabelle 15 Auswertung von Uberpriifungsanalysen (Fortsetzung)

FFD-P-Filter Typischer Bereich nach 24 Stunden Grenzwerte bei Installation

Signalhdhe 5000 bis 11000 -

Rauschen 1,6 bis 3,0 <4

Halbe Breite (min) 0,05 bis 0,07 -

Ausgabe 34 bis 80 <80
Schwefelleistung

1

Benutzerhandbuch

Installieren Sie den Schwefelfilter. (Beachten Sie die
Verfahren fiir den Austausch des FDP-Wellenldngenfilters in
der Anleitung zum Agilent Intuvo 9000 Gaschromatograph -
Wartung des GCs.)

Zinden Sie die FFD-Flamme, sofern noch nicht vorhanden.

Zeigen Sie die Signalausgabe an und iiberwachen Sie sie.
Diese Ausgabe betragt in der Regel zwischen 50 und 60, kann
aber auch bis zu 70 betragen. Warten Sie, bis die Ausgabe
sich stabilisiert. Dies dauert etwa 2 Stunden.

Wenn die Basislinienausgabe zu hoch ist:
Achten Sie auf Lecks.
Heizen Sie Detektor und Siule bei 250 °C aus.
Fir die installierten Filter sind die falschen Fliisse
eingestellt.
Wenn die Basislinienausgabe null betrigt, priifen Sie, ob das
Elektrometer eingeschaltet und die Flamme entziindet ist.

Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die
Durchfiihrung einer Analyse mithilfe der geladenen
I"Jberprﬁfungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das
Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.

Starten Sie die Analyse.
Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen
Probengebers durchfiihren, starten Sie die Analyse mithilfe

des Datensystems, oder navigieren Sie zum Fenster Status am
GC-Touchscreen und driicken Sie [Start] (> ).

199



12 Chromatografische Uberpriifung

Bei Durchfithrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne
Datensystem):

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

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 ul der
Uberpriifungsprobe und driicken Sie [Start] (> .

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

150 pA t-Butyldisulfide

14000 —
12000 —
10000 —

8000

6000

4000

2000 —
Isooctane

1-Dodecanethiol
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Intelligente Gerédtefunktionen

Kommunikation auf Systemebene 202
GC/MS-Systeme 203
Entliften des MS 203
MS-Abschaltereignisse 203
GC-Druckabschaltungsereignisse 204

Der Intuvo 9000 GC unterstiitzt die intelligenten
Geratefunktionen von Agilent. Wenn mehrere Gerite, die diese
Technologie unterstiitzen, als System konfiguriert werden,
eroffnen die verbesserte Kommunikation zwischen ihnen und
die gemeinsame Datennutzung Moéglichkeiten, die in fritheren,
nur lber ein Start/Stopp-Fernsignal kommunizierenden
Systemen nicht verfiigbar waren.

In diesem Abschnitt werden die zusatzlichen Funktionen
beschrieben, die ein Intuvo 9000 GC bei richtiger Konfiguration
als Teil eines Systems mit anderen intelligenten Geriten wie
einem MS oder Headspace-Probengeber (HS) bietet.
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Intelligente Geratefunktionen

Kommunikation auf Systemebene

202

Wenn der Intuvo 9000 GC und andere Gerite von Agilent, die
die verbesserte Kommunikation unterstiitzen, z. B. ein MS oder
HS, gemeinsam konfiguriert werden, kommunizieren sie
miteinander und reagieren aufeinander. Diese Gerate teilen
Ereignisse und Daten fiir Interaktion und Effizienz. Wenn sich
der Status eines Gerits andert, reagiert das andere Gerat
entsprechend. Beginnen Sie z. B. mit der Entliiftung eines MS,
andert der GC automatisch Fliisse und Temperaturen. Wechselt
der GC in den ,Sleep“-Zustand, um Ressourcen zu sparen,
erfolgt dies auch bei MS und HS. Bei Programmierung des HS
nimmt der HS automatisch die aktuellen GC-Methodensollwerte
auf, um Timing und Durchsatz zu berechnen.

Einer der priméaren Vorteile der verbesserten Kommunikation
ist, dass Gerdite sich selbst und gegenseitig vor Beschidigung
schiitzen konnen. Zu den Ereignissen, die derartige Interaktion
veranlassen, zihlen:

* GC-Abschaltungen
e MS-Entliftung
e MS-Abschaltungen

Ein weiterer Vorteil der verbesserten Kommunikation ist der
Komfort auf Systemebene:

* Konsolidierte EMF-Uberwachung

* Synchronisierte Gerateuhren (Agilent Datensystem
erforderlich)

* Synchronisierte Gerateplane (Sleep/Wake)

* Durchgeleitete Anzeige der Fehler angeschlossener Gerate
auf dem GC-Touchscreen

Benutzerhandbuch



GC/MS-Systeme

Intelligente Geritefunktionen 13

In diesem Abschnitt werden Verhalten und Funktionen des GC
beschrieben, wozu ein verbesserte GC-MS-Kommunikation
unterstiitzender MS oder MSD erforderlich ist. (Beachten Sie
die MS-Dokumentation.)

Entliiften des MS

Wenn Sie die MS-Tastatur oder das Agilent Datensystem zum
Starten einer Entliiftung verwenden, meldet der MSD das
Ereignis an den GC. Der GC ladt die spezifische
MS-Entliftungsmethode. Der GC speichert die geladene
MS-Entliftungsmethode, bis:

¢ Das MS wieder bereit ist.

¢ Sie den MS-Entliiftungsstatus manuell freigeben.

Wahrend des Entliiftungsprozesses informiert der MS den GC,
dass die Entliiftung abgeschlossen ist. Der GC stellt dann sehr
geringe Fliisse fiir alle Fluss- oder Druck-gesteuerten
Vorrichtungen ein, die liber die Sdulenkonfigurationskette zum
Einlass zurickfithren. Der GC stellt z. B. fiir eine Konfiguration,
die ein gespiltes Anschlussteil an der ﬁbertragungsleitung
verwendet, den Druck am gespiilten Anschlussteil auf 1,0 psi
und den Druck am Einlass auf 1,25 psi ein.

Wenn Sie Wasserstoff als Tragergas verwenden, schaltet der GC
einfach die Gaszufuhr aus, um eine Ansammlung von
Wasserstoff im MS zu verhindern.

Beachten Sie, dass wihrend sich der MS im Entliiftungsstatus
befindet, der GC den MS nicht abschaltet, nachdem die
Kommunikation mit dem MS unterbrochen wurde.

MS-Abschaltereignisse

Benutzerhandbuch

Wenn der GC mit einem die verbesserte GC-MS-Kommunikation
unterstiitzenden MS oder MSD konfiguriert ist, fiihren die
folgenden Ereignisse zu einer MS-Abschaltung am GC:

¢ Verlust der Kommunikation mit dem MS, wenn der MS nicht
entliiftet wird. (Erfordert einen Kommunikationsausfall fiir
eine bestimmte Dauer.)

* Der MS meldet einen Ausfall der Hochvakuumpumpe.

Wenn der GC eine MS-Abschaltung einleitet:
e Der GC bricht jeglichen aktuellen Lauf ab.
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Intelligente Geratefunktionen

Die Temperatursteuerung der MS—ﬁbertragungsleitung wird
abgeschaltet.

Wenn Sie ein entflammbares Tragergas verwenden, wird die
Gaszufuhr ausgeschaltet, nachdem der Ofen abgekiihlt ist
(nur fir den Gasfluss der MS-Saule).

Wenn Sie kein entflammbares Trigergas verwenden, stellt
der GC sehr geringe Fliisse fiir alle Fluss- oder
Druck-gesteuerten Vorrichtungen ein, die iber die
Saulenkonfigurationskette zum Einlass zuriickfiihren. Der
GC stellt z. B. fiir eine Konfiguration, die ein gespiiltes
Anschlussteil an der ﬁbertragungsleitung verwendet, den
Druck am gespiilten Anschlussteil auf 1,0 psi und den Druck
am Einlass auf 1,25 psi ein.

Der GC zeigt den Fehlerstatus an und erfasst die Ereignisse
in den Protokollen.

Der GC kann nicht verwendet werden, bis der Fehlerstatus
geloscht oder die Konfiguration des MS am GC aufgehoben wird.

Wenn das MS repariert ist oder den Fehler 16scht bzw. die
Kommunikation wiederhergestellt wird, 16scht der GC diesen
Fehlerstatus automatisch.

GC-Druckabschaltungsereignisse

Wenn der GC fiir das zur MS-Ubertragungsleitung flieRende
Tragergas eine Druckabschaltung durchfiihrt, protokolliert der
MS dieses Ereignis. Im Rahmen der Abschaltungsschritte
schaltet der GC auch die MS-Ubertragungsleitung ab.

Benutzerhandbuch
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Betrieb von Splitter und
Riickspiilzubehor

G7322A Mittelsaulen-Riickspiilung an D1 mit EPC-Zubehér 206
G7323A Mittelsaulen-Riickspiilung nach D2/MS mit EPC-Zubehér 210
G7324A Nachsaulen-Riickspilung an D1 mit EPC-Zubehér 214
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G7326A Einlass-Splitter an 2-Saulen-Zubehér 222

G7329A 1:1 D1-MS Detektor-Splitter-Zubehor 225

Dieser Abschnitt bietet eine Ubersicht tiber die verfliigbaren
Optionen fiir Riickspiilung und Splitter fiir den Agilent Intuvo
9000 GC. Details und spezifische Vorgehensweisen fiir jedes
Zubehorteil finden Sie in den jeweiligen
Installationsanleitungen.
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14 Betrieb von Splitter und Riickspiilzubehor

G7322A Mittelsaulen-Riickspiilung an D1 mit EPC-Zubehor

Die Agilent G7322A Mittelsdulen-Riickspiilung an D1 mit
EPC-Zubehor erméglicht bei Installation auf einem Intuvo 9000
GC Kapillarsiulen-Riickspiilfahigkeiten zum Detektor in der
D1-Position.

Einfithrung

Die Installation der G7322A Mittelsdulen-Riickspiilung an D1
mit EPC-Zubehor mit einer elektronischen Pneumatiksteuerung
(EPC), die als pneumatisches Schaltgerat (PSD) bezeichnet
wird, stattet das Agilent Intuvo 9000 GC System mit
Riickspiilfunktion aus. Die Riickspiilung verwendet eine
zusatzliche Druckquelle am Ende einer Siule, um Tragergas
riickwarts durch die Sdule und aus der Einlass-Splitentliiftung
stromen zu lassen. Dies entfernt hochsiedende Verbindungen
aus dem Saulenkopf, was Verschleppungen und
Matrix-Verunreinigungseffekte verringert und den
Probendurchsatz erhoht.

Funktionsprinzipien

Eine Mittelsdulen-Riickspiilkonfiguration verwendet zwei
Saulen. Saule 1 ist die Riickspiilsdule und Siule 2 ist die
Analysesaule. Eine zusatzliche Druckquelle, das pneumatische
Schaltgerat (PSD), wird zwischen den beiden Saulen platziert,
um den Tragergasstrom in einem der beiden Modi anzupassen.
Im regularen Durchflussbetrieb fiigt das PSD zuséatzlich zu Saule
1 eine geringe Durchflussmenge hinzu, um den Durchfluss zu
Sdule 2 bereitzustellen. In diesem Modus gehen die Analyten
von Saule 1 zu Spalte 2 liber, als ob es sich um eine
kontinuierliche Siaule handele. Die Analyten werden durch
Saule 2 zum Detektor transportiert. Siehe Abbildung 65 auf
Seite 207.
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Funktionsweise
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Wahrend des Riickspiuilbetriebs wird der Eingangsdruck zu
einem bestimmten Zeitpunkt nach der Probeneinfithrung (d. h.
nach der Riickspiilzeit) verringert. Das PSD kompensiert, um
die gleiche Durchflussrate wie vor dem Riickspiilbetrieb durch
Saule 2 aufrecht zu halten. Da jedoch der Einlassdruck nun
niedriger als der PSD-Druck ist, kehrt der Durchfluss durch
Saule 1 um und stréomt durch die Einlass-Splitentliiftung aus.

Verwenden Sie beim Anbringen der Riickspiilleitung der
Gasquelle an das PSD-EPC-Modul als Riickspiil-Zubeh6r ein
T-Stiick an der Tragergasversorgung und verbinden Sie die neue
Leitung mit dem EPC-Modul fiir das Riickspiilzubehor mit
einem 1/8-Zoll-Swagelok-Anschluss. Moglicherweise miissen Sie
den Tragergasdruck zum GC je nach Riickspiileinstellungen
erhohen. Der PSD-EPC-Drucksollwert variiert je nach
Anwendung. Der PSD-EPC-Spiilfluss sollte zunichst auf 3
ml/min eingestellt werden.

Uberlegungen zur Siule

Das Ziel jeder chromatografischen Trennung ist es, die
notwendige Menge an Auflésung zwischen Analyt(en) von
Interesse innerhalb moglichst kurzer Zeit zu erhalten. Jede
Analyse ist anders und erfordert unterschiedliche Saulen.
Einige allgemeine Richtlinien kénnen jedoch wie folgt festgelegt
werden: Eine iibliche Riickspiilkonfiguration besteht aus einer
5-m-Rickspiilsiaule und einer 15-m-Analysesaule. Die erste
Saule mit Mittelsdulen-Riickspiilung ist meist beschichtet. Die
Verwendung einer stationiren Phase (gegeniiber einer
unbeschichteten Riickspiilsdule) hilft, die Analyten von
Interesse vor unerwiinschten Verbindungen zu schiitzen und
bietet dariiber hinaus eine Phasenverhiltnis-Fokussierung fiir
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schwere Analyten, um sie am Kopf der Riickspiilsidule zu halten
und eine leichtere Riickspiilung zu ermoglichen. Die
Saulenabmessungen sind je nach Probe und Analyse
unterschiedlich. Wahlen Sie ein Siule aus, die zu der
erforderlichen Probe passt. Im Allgemeinen ist die erste Saule
eine kurze Saule, die verwendet wird, um Matrixverbindungen
und schwere Analyten einzufangen, wiahrend die Analysesaule
so lang wie notig ist, um die erforderliche Trennung
durchzufiihren. Allerdings liegt die maximale Sdulenlange, die
der Intuvo 9000 GC verarbeiten kann, bei zwei 30-m-Sidulen mit
einem Innendurchmesser von 320 um.

Uberlegungen zum Einlass

Es kann jeder Einlass verwendet werden, der einen Splitmodus
zusammen mit einem Mittelsdulen-Riickspiilsystem unterstiitzt.

Uberlegungen zum Detektor

Der Mittelsdulen-Riickspiil-Durchfluss-Chip kann mit jedem
Detektor auf der Intuvo 9000 GC Plattform in der D1-Position
verwendet werden. Die einzige Einschrankung ist, dass der
gewihlte Detektor mit den aus Siule 2 austretenden
Durchflussraten kompatibel sein muss.

Uberlegungen zur Saulendurchflussrate

Saule 2, die Analyseséaule, sollte fiir die erforderliche Trennung
bei der optimalen Durchflussrate laufen. Hinsichtlich des
Saulendurchflusses gibt es zwei wesentliche Einschrankungen.
Erstens: Saule 2 sollte einen 10 % hoheren Durchfluss als Saule
1 haben. Beispiel: Wenn der Durchfluss von Siule 1 auf 2,0
ml/min eingestellt ist, sollte der Durchfluss von Siule 2
mindestens 2,2 ml/min betragen. Zweitens: Die Durchflussrate
von Saule 2 sollte so eingestellt sein, dass sie den
Betriebsbereich des Detektors nicht tiberschreitet.

Bestimmen der Riickspiilparameter

Die Riickspiilzeit ist die angegebene Zeit nach der
Probeneinfithrung, nach der die Riickspiilung erfolgt. Dies
geschieht, wenn der letzte Analyt von Interesse aus Saule 1
eluiert wurde. Der Benutzer kann diese Zeit direkt angeben,
indem ein Lauf ohne Riickfluss durchgefithrt und die Zeit fiir
die Durchflussumkehr in Sdule 1 gemessen wird. Agilent bietet
auch einen Riickfluss-Assistenten an, der dem Benutzer dabei
hilft, eine Reihe von Injektionen durchzufiihren, um die
optimale Riickspiilzeit zu bestimmen. Die Dauer der
Riuickspiillung sollte so bemessen sein, dass mindestens zwei
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Saulenvolumen gespiilt werden. (Der Riickspiil-Assistent
verwendet fiinf Spiilvolumen.) Wenn Verschleppungen
beobachtet werden, sollte der Wert erhoht werden.
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G7323A Mittelsaulen-Riickspiilung nach D2/MS mit EPC-Zubehor

Die Agilent G7323A Mittelsdulen-Riickspiilung nach D2/MS mit
EPC-Zubehor erméglicht bei Installation auf einem Intuvo 9000
GC Kapillarsaulen-Riickspiilfahigkeiten zum Detektor in der D2-
oder MS-Position.

Einfithrung

Die Installation der G7322A Mittelsdulen-Riickspiilung an D1
mit EPC-Zubehor mit einer elektronischen Pneumatiksteuerung
(EPC), die als pneumatisches Schaltgerat (PSD) bezeichnet
wird, stattet das Agilent Intuvo 9000 GC System mit
Riickspiilfunktion aus. Die Riickspiilung verwendet eine
zusatzliche Druckquelle am Ende einer Siule, um Tragergas
riickwarts durch die Sdule und aus der Einlass-Splitentliiftung
stromen zu lassen. Dies entfernt hochsiedende Verbindungen
aus dem Saulenkopf, was Verschleppungen und
Matrix-Verunreinigungseffekte verringert, eine Verunreinigung
der Massenspektrometerquelle verhindert und den
Probendurchsatz erhoht.

Funktionsprinzipien

Eine Mittelsdulen-Riickspiilkonfiguration verwendet zwei
Saulen. Saule 1 ist die Riickspiilsdule und Saule 2 ist die
Analyseséaule. Eine zusatzliche Druckquelle, das pneumatische
Schaltgerat (PSD), wird zwischen den beiden Saulen platziert,
um den Tragergasstrom in einem der beiden Modi anzupassen.
Im reguldaren Durchflussbetrieb fiigt das PSD zusatzlich zu Saule
1 eine geringe Durchflussmenge hinzu, um den Durchfluss zu
Siule 2 bereitzustellen. In diesem Modus gehen die Analyten
von Saule 1 zu Spalte 2 tliber, als ob es sich um eine
kontinuierliche Siaule handele. Die Analyten werden durch
Saule 2 zum Detektor transportiert. Siehe Abbildung 66 auf
Seite 211.
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Funktionsweise
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Wahrend des Riickspiilbetriebs wird der Eingangsdruck zu
einem bestimmten Zeitpunkt nach der Probeneinfithrung (d. h.
nach der Riickspiilzeit) verringert. Der PSD behalt dieselbe
Durchflussrate durch Siule 2 bei. Da jedoch der Einlassdruck
nun niedriger als der PSD-Druck ist, kehrt der Durchfluss durch
Saule 1 um und stréomt durch die Einlass-Splitentliiftung aus.

Verwenden Sie beim Anbringen der Riickspiilgasleitung am
EPC-Modul fiir das Riickspiilzubehor dasselbe Gas wie das
Tragergas. Verwenden Sie ein T-Stiick an der
Tragergasversorgung und verbinden Sie die neue Leitung mit
dem EPC-Modul fiir das Riickspiilzubehor mit einem
1/8-Zoll-Swagelok-Anschluss. Moglicherweise miissen Sie den
Tragergasdruck zum GC je nach Riickspiileinstellungen
erhohen. Der EPC-Drucksollwert variiert je nach Anwendung.
Der EPC-Spiilfluss sollte zunichst auf 3 ml/min eingestellt
werden.

Uberlegungen zur Siule

Das Ziel jeder chromatografischen Trennung ist es, die
notwendige Menge an Auflésung zwischen Analyt(en) von
Interesse innerhalb moglichst kurzer Zeit zu erhalten. Jede
Analyse ist anders und erfordert unterschiedliche Siulen.
Einige allgemeine Richtlinien kénnen jedoch wie folgt festgelegt
werden: Eine iibliche Riickspiilkonfiguration besteht aus einer
5-m-Riickspiilsdule und einer 15-m-Analysesaule. Die erste
Saule mit Mittelsdulen-Riickspiilung ist meist beschichtet. Die
Verwendung einer stationiren Phase (gegeniiber einer
unbeschichteten Riickspiilsdule) hilft, die Analyten von
Interesse vor unerwiinschten Verbindungen zu schiitzen und
bietet dariiber hinaus eine Phasenverhéltnis-Fokussierung fiir
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schwere Analyten, um sie am Kopf der Riickspiilsidule zu halten
und eine leichtere Riickspiilung zu ermoglichen. Die
Saulenabmessungen sind je nach Probe und Analyse
unterschiedlich. Wahlen Sie ein Siule aus, die zu der
erforderlichen Probe passt. Im Allgemeinen ist die erste Saule
eine kurze Saule, die verwendet wird, um Matrixverbindungen
und schwere Analyten einzufangen, wiahrend die Analysesaule
so lang wie notig ist, um die erforderliche Trennung
durchzufiihren. Allerdings liegt die maximale Sdulenlange, die
der Intuvo 9000 GC verarbeiten kann, bei zwei 30-m-Sidulen mit
einem Innendurchmesser von 320 um.

Uberlegungen zum Einlass

Es kann jeder Einlass verwendet werden, der einen Splitmodus
zusammen mit einem Mittelsdulen-Riickspiilsystem unterstiitzt.

Uberlegungen zum Detektor

Der Mittelsdulen-Riickspiil-Durchfluss-Chip kann mit jedem
Detektor auf der Intuvo 9000 GC Plattform verwendet werden.
Die einzige Einschrankung ist, dass der gewihlte Detektor mit
den aus Saule 2 austretenden Durchflusssraten kompatibel sein
muss.

Uberlegungen zur Saulendurchflussrate

Saule 2, die Analyseséaule, sollte fiir die erforderliche Trennung
bei der optimalen Durchflussrate laufen. Hinsichtlich des
Saulendurchflusses gibt es zwei wesentliche Einschrankungen.
Erstens: Saule 2 sollte einen 10 % hoheren Durchfluss als Saule
1 haben. Beispiel: Wenn der Durchfluss von Siule 1 auf 2,0
ml/min eingestellt ist, sollte der Durchfluss von Siule 2
mindestens 2,2 ml/min betragen. Zweitens: Die Durchflussrate
von Saule 2 sollte so eingestellt sein, dass sie den
Betriebsbereich des Detektors (bei MS) nicht tiberschreitet.

Bestimmen der Riickspiilparameter

Die Riickspiilzeit ist die angegebene Zeit nach der
Probeneinfithrung, nach der die Riickspiilung erfolgt. Dies
geschieht, wenn der letzte Analyt von Interesse aus Saule 1
eluiert wurde. Der Benutzer kann diese Zeit direkt angeben,
indem ein Lauf ohne Riickfluss durchgefithrt und die Zeit fiir
die Durchflussumkehr in Sdule 1 gemessen wird. Agilent bietet
auch einen Riickfluss-Assistenten an, der dem Benutzer dabei
hilft, eine Reihe von Injektionen durchzufiihren, um die
optimale Riickspiilzeit zu bestimmen. Die Dauer der
Riuickspiillung sollte so bemessen sein, dass mindestens zwei
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Saulenvolumen gespiilt werden. (Der Riickspiil-Assistent
verwendet fiinf Spiilvolumen.) Wenn Verschleppungen
beobachtet werden, sollte der Wert erhoht werden.
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G7324A Nachséaulen-Riickspiilung an D1 mit EPC-Zubehor

214

Einfithrung

Die Agilent G7324A Nachsiulen-Ruckspiilung an D1 mit
EPC-Zubehor erméglicht bei Installation auf einem Intuvo 9000
GC Kapillarsiulen-Riickspiilfahigkeiten zum Detektor in der
D1-Position.

Die Installation der G7322A Mittelsdulen-Riickspiilung an D1
mit EPC-Zubehor mit einer elektronischen Pneumatiksteuerung
(EPC), die als pneumatisches Schaltgerat (PSD) bezeichnet
wird, stattet das Agilent Intuvo 9000 GC System mit
Riickspiilfunktion aus. Die Riickspiilung verwendet eine
zusatzliche Druckquelle am Ende einer Siule, um Tragergas
riickwarts durch die Sdule und aus der Einlass-Splitentliiftung
stromen zu lassen. Dies entfernt hochsiedende Verbindungen
aus dem Saulenkopf, was Verschleppungen und
Matrix-Verunreinigungseffekte verringert, eine Verunreinigung
des Detektors verhindert und den Probendurchsatz erhoht.

Funktionsprinzipien

In einer Nachsiulen-Riickspiilkonfiguration wird eine einzige
Analysesaule zusammen mit einem Riickflussbegrenzer
verwendet, der sich zwischen dem Ende der Analysesidule und
dem Detektor befindet. Der Riickflussbegrenzer ist in den
Agilent G7324A Nachsiulen-Riickspiil-Durchfluss-Chip
integriert, was die Benutzerfreundlichkeit des Intuvo 9000 GC
steigert. Eine zusitzliche Druckquelle, die PSD-EPC, ist tiber
einen Knoten (auch in den
Nachsaulen-Riickspiil-Durchfluss-Chip integriert) zwischen
Saule und Begrenzer eingebunden, um den Tragergasstrom in
einem der beiden Modi anzupassen.

Im reguliren Stromungsbetrieb fiigt die PSD-EPC zusatzlich
zum Saulentrigergas eine geringe Menge an Trigergas hinzu,
um Durchfluss durch den Begrenzer zum Detektor zu
gewihrleisten. In diesem Modus gehen die Analyten von der
Saule durch den Begrenzer zum Detektor tiber, als ob es sich um
eine kontinuierliche Sdule handele. Siehe Abbildung 67 auf
Seite 215.
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Waihrend des Riickspiilbetriebs wird zu einem bestimmten
Zeitpunkt nach der Probeneinfiihrung (d. h. nach der
Riickspiilzeit) der Eingangsdruck verringert (gew6hnlich um
0,07 bis 0,14 bar [1-2 psi]). Der PSD-EPC-Druck wird erhoht, um
den Durchfluss des Tragergases umzukehren und alle
verbleibenden Analyten durch die Einlass-Splitentliftung zu
spiilen.

Zum Aktivieren des Riickspiilbetriebs muss der Benutzer eine
Zeit festlegen, in der das System die Riickspiilung durchfiihrt.
Die Riicklaufzeit ist in der Regel das Ende des Laufes, wenn der
letzte Spitzenwert von der Saule eluiert und erkannt wurde.
Wahrend der Riickspiilzeit wird der Eingangsdruck verringert,
wahrend gleichzeitig der PSD-Druck erhéht wird. Je hoher der
PSD-Druck wahrend der Riickspiilung angehoben wird, desto
schneller wird die Riickspiilung durchgefiihrt. Wenn jedoch der
PSD-Druck wahrend der Riickspiilung erhéht wird, wird auch
ein Teil des Durchflusses durch den Begrenzer an den Detektor
geleitet. Der Durchfluss kann wihrend der Riickspiilung nicht
hoher als die Betriebsgrenzwerte des Detektors sein.

Verwenden Sie beim Anbringen der Riickspiilgasleitung am
EPC-Modul fiir das Riickspiilzubeho6r dasselbe Gas wie das
Tragergas. Verwenden Sie ein T-Stiick an der
Tragergasversorgung und verbinden Sie die neue Leitung mit
dem EPC-Modul fiir das Riickspiilzubehor mit einem
1/8-Zoll-Swagelok-Anschluss.

Moglicherweise miissen Sie den Tragergasdruck zum GC je nach
Riickspiileinstellungen erh6hen. Der PSD-EPC-Drucksollwert
variiert je nach Anwendung. Der PSD-EPC-Spiilfluss sollte
zunachst auf 3 ml/min eingestellt werden.
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Funktionsweise

Allgemeine Uberlegungen

Das Ziel jeder chromatografischen Trennung ist es, die
notwendige Menge an Auflésung zwischen Analyt(en) von
Interesse innerhalb moglichst kurzer Zeit zu erhalten. Die
Gesamtanalysezeit ist eine Summe der chromatografischen
Laufzeit, wobei Nachlaufstrecken erforderlich sind, um
hochsiedende (sehr zuriickbehaltene) Analyten zu eluieren, und
der Abklingzeit, bevor das System fiir den nichsten Lauf
thermisch bereit ist. Bei einer Nachsiulen-Riickspiilung kann es
hilfreich sein, den Durchfluss nach dem letzten Analyt von
Interesse umzukehren, um die erforderliche Dauer zu
reduzieren, die bei hoheren Temperaturen aufgewendet wird,
um signifikant zuriickbehaltene Analyten zu eluieren. Das
Spiilen der Saule kann auferdem beim Beseitigen von
Verunreinigungen und Verschleppungen helfen.

Uberlegungen zum Einlass

Es kann jeder Einlass verwendet werden, der einen Splitmodus
zusammen mit dem Nachsiulen-Riickspiilsystem unterstiitzt.

Uberlegungen zum Detektor

Der Nachsiulen-Riickspiil-Durchfluss-Chip kann mit jedem
Detektor auf der Intuvo 9000 GC Plattform verwendet werden.
Die einzige Einschrankung ist, dass der gewahlte Detektor mit
der Durchflussrate der Siule und dieser wihrend der
Riickspiilung kompatibel sein muss.

Uberlegungen zur Saulendurchflussrate

Die Analysesaule sollte fiir die erforderliche Trennung bei der
optimalen Durchflussrate laufen. Hinsichtlich des
Siulendurchflusses gibt es zwei wesentliche Einschrankungen.
Erstens: Der Durchfluss vom PSD zum Riickspiilbegrenzer sollte
mindestens 10 % hoher sein als der in der Analysesiule.
Beispiel: Wenn der Durchfluss von Siule 1 auf 1,0 ml/min
eingestellt ist, sollte der Durchfluss im Riickspiilbegrenzer
mindestens 1,1 ml/min betragen. Zweitens: Die Durchflussrate
des Ruckspiilbegrenzers sollte so eingestellt sein, dass sie den
Betriebsbereich des Detektors nicht tiberschreitet.

Benutzerhandbuch



Benutzerhandbuch

Betrieb von Splitter und Riickspiilzubehor 14

Bestimmen der Riickspiilparameter

Die Riickspiilzeit ist die angegebene Zeit nach der
Probeneinfithrung, nach der die Riickspiilung erfolgt. Dies
geschieht, wenn der letzte Analyt von Interesse aus dem System
eluiert wurde. Der Benutzer kann diese Zeit direkt angeben,
indem ein Lauf ohne Riickfluss durchgefithrt und dann die
Retentionszeit des letzten Spitzenwerts von Interesse bestimmt
wird. Die Riickspiilung ist ein Nachlaufbetrieb. Die Dauer der
Riuckspiilung sollte so bemessen sein, dass mindestens zwei
Saulenvolumen gespiilt werden. (Der Riickspiil-Assistent
verwendet finf Spiilvolumen.) Wenn Verschleppungen
beobachtet werden, sollte der Wert erhoht werden.
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Einfithrung

Die Agilent G7325A Nachsiulen-Riickspiilung nach D2/MS mit
EPC-Zubehor erméglicht bei Installation auf einem Intuvo 9000
GC Kapillarsaulen-Riickspiilfahigkeiten zum Detektor in der D2-
oder MS-Position.

Die Installation der G7322A Mittelsdulen-Riickspiilung an D1
mit EPC-Zubehor mit einer elektronischen Pneumatiksteuerung
(EPC), die als pneumatisches Schaltgerat (PSD) bezeichnet
wird, stattet das Agilent Intuvo 9000 GC System mit
Riickspiilfunktion aus. Die Riickspiilung verwendet eine
zusatzliche Druckquelle am Ende einer Siule, um Tragergas
riickwarts durch die Sdule und aus der Einlass-Splitentliiftung
stromen zu lassen. Dies entfernt hochsiedende Verbindungen
aus dem Saulenkopf, was Verschleppungen und
Matrix-Verunreinigungseffekte verringert, eine Verunreinigung
von Detektor oder MS verhindert und den Probendurchsatz
erhoht.

Funktionsprinzipien

In einer Nachsiulen-Riickspiilkonfiguration wird eine einzige
Analysesidule zusammen mit einem Riickflussbegrenzer
verwendet, der sich zwischen dem Ende der Analysesiule und
Detektor oder MS befindet. Der Riickflussbegrenzer ist in den
Agilent G7325A Nachsaulen-Riickspiil-Durchfluss-Chip
integriert, was die Benutzerfreundlichkeit des Intuvo 9000 GC
steigert. Eine zusitzliche Druckquelle, die PSD-EPC, ist tiber
einen Knoten (auch in den
Nachséaulen-Riickspiil-Durchfluss-Chip integriert) zwischen
Saule und Begrenzer eingebunden, um den Tragergasstrom in
einem der beiden Modi anzupassen.

Im reguliren Stromungsbetrieb fiigt die PSD-EPC zusatzlich
zum Siulentriagergas eine geringe Menge an Triagergas hinzu,
um Durchfluss durch den Begrenzer zu Detektor oder MS zu
gewihrleisten. In diesem Modus gehen die Analyten von der
Siule durch den Begrenzer zum Detektor oder MS iiber, als ob
es sich um eine kontinuierliche Siaule handele.

Siehe Abbildung 68 auf Seite 219.
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Waihrend des Riickspiilbetriebs wird zu einem bestimmten
Zeitpunkt nach der Probeneinfiihrung (d. h. nach der
Riickspiilzeit) der Eingangsdruck verringert (gew6hnlich um
0,07 bis 0,14 bar [1-2 psi]). Der PSD-EPC-Druck wird erhoht, um
den Durchfluss des Tragergases umzukehren und alle
verbleibenden Analyten durch die Einlass-Splitentliftung zu
spiilen.

Zum Aktivieren des Riickspiilbetriebs muss der Benutzer eine
Zeit festlegen, in der das System die Riickspiilung durchfiihrt.
Die Riicklaufzeit ist in der Regel das Ende des Laufes, wenn der
letzte Spitzenwert von der Saule eluiert und erkannt wurde.
Wahrend der Riickspiilzeit wird der Eingangsdruck verringert,
wahrend gleichzeitig der PSD-Druck erhéht wird. Je hoher der
PSD-Druck wahrend der Riickspiilung angehoben wird, desto
schneller wird die Riickspiilung durchgefiihrt. Wenn jedoch der
PSD-Druck wahrend der Riickspiilung erhéht wird, wird auch
ein Teil der Durchflusses durch den Begrenzer an den Detektor
oder den MS geleitet. Der Durchfluss wahrend der Riickspiilung
kann nicht hoher als die Betriebsgrenzwerte des Detektors oder
des MS sein.

Verwenden Sie beim Anbringen der Riickspiilgasleitung am
EPC-Modul fiir das Riickspiilzubeho6r dasselbe Gas wie das
Tragergas. Verwenden Sie ein T-Stiick an der
Tragergasversorgung und verbinden Sie die neue Leitung mit
dem EPC-Modul fiir das Riickspiilzubehor mit einem
1/8-Zoll-Swagelok-Anschluss.

Moglicherweise miissen Sie den Tragergasdruck zum GC je nach
Riickspiileinstellungen erhéhen. Der PSD-EPC-Drucksollwert
variiert je nach Anwendung. Der PSD-EPC-Spiilfluss sollte
zunichst auf 3 ml/min eingestellt werden.
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Funktionsweise

Allgemeine Uberlegungen

Das Ziel jeder chromatografischen Trennung ist es, die
notwendige Menge an Auflésung zwischen Analyt(en) von
Interesse innerhalb moglichst kurzer Zeit zu erhalten. Die
Gesamtanalysezeit ist eine Summe der chromatografischen
Laufzeit, wobei Nachlaufstrecken erforderlich sind, um
hochsiedende (sehr zuriickbehaltene) Analyten zu eluieren, und
der Abklingzeit, bevor das System fiir den nichsten Lauf
thermisch bereit ist. Bei einer Nachsiulen-Riickspiilung kann es
hilfreich sein, den Durchfluss nach dem letzten Analyt von
Interesse umzukehren, um die erforderliche Dauer zu
reduzieren, die bei hoheren Temperaturen aufgewendet wird,
um signifikant zuriickbehaltene Analyten zu eluieren. Das
Spiilen der Saule kann auferdem beim Beseitigen von
Verunreinigungen und Verschleppungen helfen.

Uberlegungen zum Einlass

Es kann jeder Einlass verwendet werden, der einen Splitmodus
zusammen mit dem Nachsiulen-Riickspiilsystem unterstiitzt.

Uberlegungen zum Detektor

Der Nachsiulen-Riickspiil-Durchfluss-Chip kann mit jedem
Detektor auf der Intuvo 9000 GC Plattform verwendet werden.
Die einzige Einschrankung ist, dass der gewahlte Detektor mit
der Durchflussrate der Siule und dieser wihrend der
Riickspiilung kompatibel sein muss.

Uberlegungen zur Saulendurchflussrate

Die Analysesaule sollte fiir die erforderliche Trennung bei der
optimalen Durchflussrate laufen. Hinsichtlich des
Siulendurchflusses gibt es zwei wesentliche Einschrankungen.
Erstens: Der Durchfluss vom PSD zum Riickspiilbegrenzer sollte
mindestens 10 % hoher sein als der in der Analysesiule.
Beispiel: Wenn der Durchfluss von Siule 1 auf 1,0 ml/min
eingestellt ist, sollte der Durchfluss im Riickspiilbegrenzer
mindestens 1,1 ml/min betragen. Zweitens: Die Durchflussrate
des Ruckspiilbegrenzers sollte so eingestellt sein, dass sie den
Betriebsbereich des Detektors nicht tiberschreitet.
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Bestimmen der Riickspiilparameter

Die Riickspiilzeit ist die angegebene Zeit nach der
Probeneinfithrung, nach der die Riickspiilung erfolgt. Dies
geschieht, wenn der letzte Analyt von Interesse aus dem System
eluiert wurde. Der Benutzer kann diese Zeit direkt angeben,
indem ein Lauf ohne Riickfluss durchgefithrt und dann die
Retentionszeit des letzten Spitzenwerts von Interesse bestimmt
wird. Die Riickspiilung ist ein Nachlaufbetrieb. Die Dauer der
Riuckspiilung sollte so bemessen sein, dass mindestens zwei
Saulenvolumen gespiilt werden. (Der Riickspiil-Assistent
verwendet finf Spiilvolumen.) Wenn Verschleppungen
beobachtet werden, sollte der Wert erhoht werden.
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Einfithrung

Das Agilent G7326A Einlass-Splitter an 2-Sdulen-Zubehor
ermoglicht es bei der Installation auf einem Intuvo 9000 GC,
zwei Saulen und zwei Detektoren zu unterstiitzen, die von
einem einzigen Einlass gespeist werden.

Die Installation des G7322A Mittelsdulen-Riickspiilung an D1
mit EPC-Zubeh6r ermoglicht es einem Intuvo 9000 GC, zwei
Sdulen und zwei Detektoren zu unterstiitzen, die von einem
einzigen Einlass gespeist werden.

Die Verwendung des Einlass-Splitters erfordert einen
atmosphérischen Detektor in der D1-Position und entweder
einen atmosphérischen Detektor oder einen
Unterumgebungsdruckdetektor in der D2-Position (installiertes
D2-Zubehor oder MSD).

Funktionsprinzipien

Der Einlass-Splitter wird verwendet, um den Abfluss vom
GC-Einlass zu zwei getrennten Sdulen und ihren
entsprechenden Detektoren fiir die Analyt-Detektion
aufzuteilen.

Der Einlass-Splitter unterstiitzt die Verwendung zwei beliebiger
Intuvo Analysesiulen und jede Kombination von Detektoren:

Atmosphérische Druckdetektoren:

e FID (Flammenionisationsdetektor)

e TCD (Warmeleitfihigkeitsdetektor)

e NPD (Stickstoff-Phosphor-Detektor)

e uECD (Mikroelektroneneinfangdetektor)

¢ FPD+ (Flammenphotometrischer Detektor); Hinweis: Der
FPD+ wird in der Intuvo D2-Position nicht unterstiitzt.

Unterumgebungsdruckdetektoren

* MS (Massenspektrometer)

* SCD (Schwefel-Chemilumineszenz-Detektor)
* NCD (Stickstoff-Chemilumineszenz-Detektor)

Der Einlass-Splitter ist ein einteiliger Durchfluss-Chip, der
einen Einlass-Durchfluss-Chip und einen
Detektor-Durchfluss-Chip in einem Teil vereint und den
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Saulendurchfluss intern aufteilt. Der Einlass-Splitter wird
deaktiviert, um die Adsorption oder Zersetzung von Wirkstoffen
zu verhindern. Der Einlass-Splitter minimiert mit seinem
geringen internen Volumen jede zusitzliche
Sidulenbandverbreiterung,.

Der Intuvo Einlass-Splitter ist ein passives Gerat, das keine
zusatzliche Druckquelle erfordert (z. B. eine PSD-EPC). Das von
dem Einlass-Splitter gelieferte Teilungsverhaltnis wird durch
die Abmessungen der beiden Analysesidulen bestimmt. Beispiel:
Ein identisches Sdulenpaar wiirde ein Teilungsverhéltnis von
1:1 des Einlassabflusses beider Detektoren liefern. In Fallen, in
denen Saulen mit ungleichen Abmessungen gewahlt werden,
kann das effektive Teilungsverhaltnis auf der Grundlage des
Verhaltnisses des Trigerdurchflusses durch jede Saule
berechnet werden. Der Tragerdurchfluss, der durch eine
gegebene Saule flief3t, kann unter Verwendung des Agilent
Druck-/Flussrechners bestimmt werden, der im
Software-Treiber des Instruments enthalten ist.

Voraussetzungen

Der Einlass-Splitter erfordert die Verwendung zweier Intuvo
Saulen, die die Installation und den Einsatz einer zweiten
Siulenkopfheizung erfordert.

Der Einlass-Splitter erfordert auch, dass als zweiter Detektor
(D2) entweder ein unterstiitzter atmosphéarischer Detektor oder
ein unterstiitzter Unterumgebungsdetektor installiert wird.

Uberlegungen zur Siule

Die Wahl des Sdulenpaares, das mit dem Einlass-Splitter
verwendet werden soll, definiert das effektive
Teilungsverhaltnis.

Typischerweise wird der Einlass-Splitter verwendet, um ein
gleiches Saulenpaar zu implementieren, oder eines, das
ahnliche Restriktionen aufweist, um ein Teilungsverhaltnis von
1:1 fir beide Saulen zu erzielen. In dieser Konfiguration ist die
stationdre Phasenzusammensetzung (d. h. die Polaritét)
typischerweise zwischen den beiden Saulen unterschiedlich, um
bestatigende Anderungen der Retentionszeit von
Referenzanalyten zu ermoglichen oder um Anderungen der
Elutionsreihenfolge oder der Spitzenauflésung zwischen
kritischen Spitzenpaaren einzufiithren.
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Alternativ kann der gleiche Saulentyp (sowohl in der
Abmessung als auch in der stationiren
Phasenzusammensetzung) fiir beide Kanéile des
Einlass-Splitters eingesetzt werden, wahrend zwei verschiedene
Detektoren verwendet werden.

Saule 1 verbindet den Intuvo Einlass mit dem Detektor in der D1-Position.
Séule 2 verbindet den Intuvo Einlass mit dem Detektor in der D2-Position.

Uberlegungen zum Detektor

Die Wahl des Detektors zur Verwendung mit dem
Einlass-Splitter richtet sich nach der Anwendung. Die
Detektorkonfiguration ist normalerweise eine der beiden
Folgenden:

¢ Jeder Detektor ist zur Erkennung unterschiedlicher Klassen
von Verbindungen konzipiert.

¢ Ein Detektor ist fiir quantitative Arbeit und der andere fiir
qualitative Identifikation (z. B. eine FID-MSD-Konfiguration)
bestimmt.

Trédgergas

Die Wahl der Tragergasart und der Durchflussrate sollte auf der
Grundlage der Bedingungen bestimmt werden, die die optimale
chromatografische Leistung fiir die Anwendung von Interesse
bereitstellen. Die Wahl der Tragergasdurchflussrate sollte
zudem auf der Grundlage dessen erfolgen, welche Detektoren
verwendet werden und ob diese Detektoren empfohlene
Durchflussraten aufweisen oder nicht. Beispielsweise betragt
die empfohlene optimale Gesamtdurchflussrate, die in einen
Agilent MS eintritt, 1,2 ml/min.

Bei der Einstellung der Tragergasdurchflussrate kann die
Durchflussrate nur fiir Saule 1 definiert werden. Da es nur eine
Druckquelle fiir die Zufuhr des Sdulendurchflusses gibt (die
Einlass-EPC), wird bei jedem Druck, der fiir die Zufuhr der
angeforderten Siaule 1 verwendet wird, der Durchfluss durch
die Sdule 2 bestimmt.
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G7329A 1:1 D1-MS Detektor-Splitter-Zubehor

Das Agilent G7329A 1:1 D1-MS Detektor-Splitter-Zubehor teilt
bei der Installation auf einem Intuvo 9000 GC den
Saulenabfluss zwischen Detektor in der GC-D1-Position und
dem verbundenen MS gleichméfiig auf.

Verwenden Sie beim Anbringen der Leitung der Gasquelle am
PSD-EPC-Modul fiir das Intuvo 1:1 D1-MS
Detektor-Splitter-Zubeho6r dasselbe Gas wie das Tragergas.
Verwenden Sie ein T-Stiick an der Tragergasversorgung und
verbinden Sie die neue Leitung mit dem PSD-EPC-Modul fiir das
Zubehor mit einem 1/8-Zoll-Swagelok-Anschluss.

Der EPC-Drucksollwert variiert je nach Anwendung. Der
EPC-Spiilfluss sollte zunachst auf 3 ml/min eingestellt werden.

Funktionsprinzipien

Der Intuvo 1:1 D1-MS Detektor-Splitter wird verwendet, um den
Abfluss der Analysesiule auf zwei unterschiedliche Detektoren
aufzuteilen, wobei ein Detektor bei atmosphéarischem Druck
und der andere bei Unterumgebungsdruck betrieben wird. Der
D1-Detektor kann dabei einer der unterstiitzten
atmospharischen Detektoren sein. Der D2 ist ein
Massenspektrometer (MS). Siehe Abb. 69.

| S/Sl |—>| Guard chip |

1:1 D1-MS
detector splitter

Column

Abbildung 69 1:1 D1-MS Detektor-Splitter — Flussdiagramm

Benutzerhandbuch

Der Intuvo 1:1 D1-MS Detektor-Splitter erfordert die
Verwendung eines pneumatischen Intuvo Schaltgerats mit
elektronischem Drucksteuerungsmodul (PSD-EPC). Das
PSD-EPC bietet einen konstanten Druckabfall tiiber die im
Splitter verbauten Restriktionen, die erforderlich sind, um die
Unterschiede im Betriebsdruck zwischen D1- und
MS-Detektoren zu kompensieren.

Unterstiitzte atmosphéarische D1-Detektoren:

¢ FID (Flammenionisationsdetektor)
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e TCD (Warmeleitfihigkeitsdetektor)

e NPD (Stickstoff-Phosphor-Detektor)

e uECD (Mikroelektroneneinfangdetektor)

e FPD+ (Flammenphotometrischer Detektor)

Unterstiitzte Massenspektrometer:

* B975A, 5977A, Einfach-Quadrupol MS der Serie 5977B -
High Efficiency Source (HES) und Nicht-HES

¢ Serie 7000 und Dreifach-Quadrupol-MS der Serie 7010 — HES
und Nicht-HES

Der 1:1 D1-MS Detektor-Splitter-Chip ist ein aktives
Splitting-Gerat. Die PSD-EPC behalt am Aufteilungspunkt
wihrend des gesamten Ofentemperaturprogramms einen
konstanten Druck bei. Durch Beibehalten eines konstanten
Drucks am Aufteilungspunkt bleibt die Tragerdurchflussrate
wahrend des gesamten Laufes fiir jeden Detektor konstant. Das
Beibehalten eines konstanten Tragergasdurchflusses ist
wichtig, um eine konstante Ansprechzeit der Detektoren, wie

z. B. des MS, zu erreichen.

Das Teilungsverhéaltnis des Splitters ist in den 1:1 D1-MS
Detektor-Splitter-Chip integriert. Durch das Andern von
Methoden-Sollwerten konnen geringfiigige Unterschiede im
Teilungsverhiltnis von Sdulenabwissern, die zu den
unterschiedlichen Detektoren flieRen, erreicht werden.
Allerdings wurde der 1:1 D1-MS-Splitter-Chip konzipiert, um
eine 1:1-Aufteilung fiir einen bestimmten Satz von Bedingungen
bereitzustellen: Tragergastyp, PSD-EPC-Druck und
Temperatur-Sollwerte.

Einzelheiten zur Hardware

Der Intuvo 1:1 D1-MS Detektor-Splitter ersetzt den bestehenden
Detektor-Durchfluss-Chip. Der Splitter bietet Durchflusspfade
fiir beide Detektoren, wobei mit einer integrierten Restriktion
im MS-Pfad eine 1:1-Aufteilung erreicht wird.

Ansonsten verwendet der GC tibliche Hardware (Detektor-Tails,
Einlass-Chip usw.).

Die PSD-EPC ist kalibriert, um alle unterstiitzten Gastypen und
Druck-/Durchflussbereiche zu steuern. Infolgedessen miissen
keine speziellen oder spezifischen stromungsbegrenzenden
Fritten in das Modul eingebaut werden.
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PSD-EPC

Die PSD-EPC sollte mit dem gleichen Gastyp wie das
Einlass-EPC-Modul des GC versorgt werden.

Die PSD-EPC verfiigt iiber zwei pneumatische Steuerkanéile. Der
erste (priméare) Kanal steuert den am Knoten im 1:1 D1-MS
Detektor-Splitter-Chip anliegenden Druck, der den Abfluss
aufteilt. Der zweite Kanal dient als konstruierter
Entliftungsbegrenzer fiir den ersten Kanal. Der zweite Kanal
wird als Spiilfluss bezeichnet. Ein typischer Spilfluss von 3
ml/min sorgt dafiir, dass der PSD-EPC-Drucksollwert hoch
genug bleibt, um sich leicht steuern zu lassen.

Der Spiilfluss entleert sich iiber eine Leitung mit einem
Auflendurchmesser von 1/8 Zoll auf der Riickseite des GC. Bei
Bedarf kann die Leitung an eine Abzugshaube oder ein anderes
geeignetes Liiftungssystem angeschlossen werden.

PSD-EPC-Sollwerte

Da die in den 1:1-D1-MS Detektor-Splitter-Chip integrierten
Restriktionen von vorgegebener Grofde sind und nicht verdandert
werden konnen, wurde der Splitter so ausgelegt, dass er bei
einer 1:1-Aufteilung fiir den Saulenabfluss unter den folgenden,
spezifischen Methoden-Sollwerten betrieben werden kann:

* Tragergastyp = He

e Saulendurchfluss = 2,5 ml/min (konstant)

¢ Ofenprogramm, Maximaltemperatur = 325 C
* PSD-EPC-Druck = 26,2 kPa (3,8 psig)

Wenn die angewandten Methodenparameter von diesen
Sollwerten abweichen, weicht auch das vom 1:1 D1-MS
Detektor-Splitter gelieferte Teilungsverhaltnis von 1:1 ab. (Die
tatsachlichen Durchfliisse, die jedem Detektor bei einem
gegebenen Satz von Bedingungen zugefiihrt werden, werden im
PSD-EPC-Abschnitt des Methodeneditors auf dem GC
angezeigt.) Die Einhaltung des Teilungsverhéltnisses ist
gegeniiber Abweichungen von Temperatur und Triagergastyp
empfindlich.

Séulen

Da die PSD-EPC den Druck am Siulenabflussknoten steuert, ist
die Wahl der Saule unabhingig von der Detektoraufteilung. Der
Druck des Einlasses wird entsprechend eingestellt, um den
Auslass der Analysesiule, der sich auf PSD-EPC-Druck befindet,
zu kompensieren.
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Typischerweise verwenden MS-Methoden einen konstanten
Flussmodus. Durch korrektes Steuern des Einlassdrucks auf
der Grundlage der PSD-EPC, die den Auslassdruck definiert,
sind jedoch alle Arten des Sdulenbetriebs noch zuginglich:
konstanter Druck, konstanter Durchfluss, Rampendruck oder
Rampendurchfluss. Fir druckgesteuerte Betriebsarten miissen
Sie einen Durchflussrechner oder ein Methodeniibersetzer
verwenden, um die Eingangsdrucksollwerte einzustellen.

Einstellen des MISD

Es wird empfohlen, dass der MS neu eingestellt wird, sobald der
1:1 D1-MS Detektor-Splitter installiert ist und die Intuvo
Basiswerte ihre Methoden-Sollwerte erreicht haben. Dies
gewihrleistet, dass der MS mit dem gleichen Durchfluss
abgestimmt wurde, der in die Ionenquelle eintritt, wie wahrend
des analytischen Laufs.

Trdgergas

Die Tragergasdurchflussrate sollte bei 2,5 ml/min liegen. Die
Wahl der Tragergasart und der Durchflussrate sollte auf der
Grundlage der Bedingungen bestimmt werden, die die optimale
chromatografische Leistung fiir die Anwendung von Interesse
bereitstellen.

Schneller Sdulenwechsel

Zusatzlich zur Bereitstellung des 1:1 D1-MS
Detektor-Splitter-Drucks kann die PSD-EPC auch verwendet
werden, um den Durchfluss im MS beizubehalten, ohne dass der
MS entliiftet werden muss, wahrend eine Einlasswartung oder
ein Sdulenaustausch durchgefiihrt wird.

Zum Durchfiihren einer Sdulen- oder Einlasswartung mit dem
1:1 D1-MS Detektor-Splitter gehen Sie wie folgt vor:

1 Lassen Sie den Einlass abkiihlen.

2 Stellen Sie sicher, dass der PSD-EPC-Druck 3 26,2 kPa (3,8
psig) betragt.

3 Entfernen Sie die vorhandene Siule.

4 Installieren Sie die neue Siule im Durchflusspfad.
Verwenden Sie den Intuvo Drehmomentschrauber, um nur
den Bolzen des Anschlusses zum Einlass-Durchfluss-Chip
festzuziehen.

b5 Schalten Sie das Tragergas ein, um die Siule zu entliiften.
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6 Verwenden Sie den Intuvo Drehmomentschrauber, um den
Bolzen des Saulenauslasses zum Detektor-Splitter
festzuziehen.

7 Stellen Sie den Splitterdruck wieder auf den urspriinglichen
Sollwert ein.
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G7328A 1:1 D1-D2 Detektor-Splitter-Zubehor

Abbildung 70 Funktionsprinzipien
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Einfithrung

Das Agilent G7328A 1:1 D1-D2 Detektor-Splitter-Zubehor teilt
bei der Installation auf einem Intuvo 9000 GC den Abfluss der
Analysesaule auf zwei unterschiedliche Detektoren auf, wobei
beide Detektoren bei atmosphirischem Druck betrieben
werden.

Das G7322A Mittelsdulen-Rickspiillung an D1 mit EPC-Zubehor
wird verwendet, um bei der Installation auf einem Agilent
Intuvo 9000 GC den Abfluss der Analysesiule auf zwei
unterschiedliche Detektoren aufzuteilen, wobei beide
Detektoren bei atmosphéirischem Druck betrieben werden.

Funktionsprinzipien

Wie bereits weiter oben erwahnt, wird das G7322A
Mittelsdulen-Riickspiilung an D1 mit EPC-Zubehor verwendet,
um den Abfluss der Analysesiule auf zwei unterschiedliche
Detektoren aufzuteilen, wobei beide Detektoren bei
atmosphéarischem Druck betrieben werden.

Der Detektor-Splitter ist passiv und erfordert daher nicht die
Verwendung eines pneumatischen Intuvo Schaltgerits mit
elektronischem Drucksteuerungsmodul (PSD-EPC). Basierend
auf dem Auslassdruck sowohl des D1- als auch des
D2-Detektors, die bei atmosphirischem Druck betrieben
werden, wird der Sdulenausfluss gleichméaRig zwischen den
beiden Detektoren aufgeteilt. Siehe Abb. 70.

[ s/st || Guard chip |

A 4

InIetEl

1:1 atm:atm
Splitter

Der Detektor-Splitter unterstiitzt die Verwendung einer
beliebigen Kombination von Detektoren aus jeder der beiden
folgenden Gruppen.
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Atmosphéirische Druckdetektoren fiir D1:

e FID (Flammenionisationsdetektor)

e TCD (Warmeleitfihigkeitsdetektor)

e NPD (Stickstoff-Phosphor-Detektor)

e uECD (Mikroelektroneneinfangdetektor)

¢ FPD+ (Flammenphotometrischer Detektor)

Atmosphéirische Druckdetektoren fiir D2:

¢ FID (Flammenionisationsdetektor)

* TCD (Warmeleitfihigkeitsdetektor)

* NPD (Stickstoff-Phosphor-Detektor)

* uECD (Mikroelektroneneinfangdetektor)

Uberlegungen zur Siule

Der Detektor-Splitter wird der Sdule nachgeschaltet installiert,
sodass durch die Verwendung des Splitters keine Mafdgaben
entstehen, welche Siaule verwendet werden kann.

Uberlegungen zum Detektor

Die Wahl des Detektors zur Verwendung mit dem
Detektor-Splitter ist anwendungsunabhéingig. Da jedoch die
eingespritzte Menge gleichmafig zwischen den beiden
Detektoren aufgeteilt wird, sollte der Benutzer bei der Arbeit
auf Spurenkonzentrationsebene darauf achten, wenn
Detektoren mit unterschiedlichen Detektionsgrenzwerten
verwendet werden.

Uberlegungen zum Trigergas

Die Wahl des Tragergastyps und der Durchflussrate wird durch
die Verwendung des Detektor-Splitters nicht beeinflusst.
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Der 9000 GC entspricht folgendem Unternehmensstandard:
Q31/0115000033C005-2016-02.

Das Testen des 9000 GC geméafd China Metrology erfolgt
entsprechend Unternehmensstandard
Q31/0115000033C005-2016-02. Dieses Kapitel enthélt
Informationen und Verfahren zur korrekten Ermittlung von

Rauschen und Strémung beim Testen eines FPD+ oder EAD.

~#7%- Agilent Technologies
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Konvertierungsfaktoren fiir FPD+- und EAD-Einheiten

Zum Zeitpunkt der Veroffentlichung erforderten Tests gemaf
China Metrology die nachfolgend aufgelisteten Rauschen- und

Stromungsmetriken:

Detektor Berichtseinheiten
FID A

WLD mV

SPD A

FPD* A

EAD mV

Die Datenerfassung muss jedoch von der digitalen Ausgabe
kommen, die iiber den GC und das Datensystem verfiigbar ist.
Fir den FID, SPD und WLD stellt das Datensystem die Daten in
den gewiinschten Berichtseinheiten zur Verfiigung. Fiir den
EAD und FPD" jedoch meldet Agilent die Ausgabe an seine
Datensysteme in ,Display Units“ (DU). In diesem Abschnitt wird
erliutert, wie Sie die digitalen FPD*- und EAD-Ergebnisse
korrekt konvertieren/skalieren konnen, damit sie den
Anforderungen gemifd Chinese Metrology entsprechen.

Die Konvertierungsfaktoren fiir den FPD" und EAD wandeln die
DU-Ausgabe vom digitalen Pfad des Agilent Datensystems in
einen absoluten Wert fiir Stromstarke oder Spannung um.
Agilent hat die Konvertierungsfaktoren nach empirischem
Prinzip entwickelt, basierend auf Messungen von einem
einzelnen System, welches gleichzeitig digitale und analoge
Daten meldet. Die Konvertierungsfaktoren umfassen auch
Folgendes:

e Die Skalierung, die auf analoge bzw. digitale Signale
angewendet wird

¢ Eine Bereichseinstellung fiir das analoge Signal von 5 (2°5)
am GC

* Die einzigartige Filterung, die vom 35900 ADC angewendet
wird

* Die Unterschiede in der Bandbreite (BW) beim digitalen
Kanal des GC (56 Hz) und dem analogen Pfad des 35900 ADC
(3 Hz)

Die Unterschiede in der Kanal-Bandbreite zwischen den
analogen und digitalen Signalpfaden konnen wie folgt
beriicksichtigt werden:

BW = 35900 ADC Pfad / digitaler GC-Pfad = \(3 Hz / 5 Hz) = 0,7
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Konvertierungsfaktoren fiir den FPD*

Fiir den FPD" ist der Konvertierungsfaktor der gleiche,
unabhingig davon, ob der Phosphor- oder Schwefel-Filter
verwendet wird:

FPD" (Phosphor): 1 DU=1x 10712 A
FPD* (Schwefel): 1 DU =1x 10712 A

Konvertierungsfaktoren fiir den EAD

Fiir den EAD wurde der China Metrology-Standard basierend
auf einem fritheren Modell des EAD festgelegt. Agilent gibt die
Display Units und Hz (die Grundeinheit fiir Messungen beim
EAD) in einem unterschiedlichen Verhéltnis fiir den EAD an,
verglichen mit der Version des EAD, die zur Entwicklung des
Standards verwendet wurde. Beim EAD ist 1 DU gleich 1 Hz,
wohingegen beim alteren EAD 1 DU gleich 5 Hz entspricht. Die
Konvertierung berticksichtigt daher auch die unterschiedliche
Meldung des digitalen Signals beim EAD und dem alteren EAD.
Um die Rauschen-Ausgabe des EAD in einen Wert zu
konvertieren, der mit der CMC-Spezifikation vergleichbar ist,
verwenden Sie folgende Formel:

EAD: 1 DU =0,2 mV

Der EAD-Konvertierungsfaktor zeigt, dass der vergleichbare
Konvertierungsfaktor fiir den EAD 1 mV/DU =1 mV/1 Hz wére.
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Verwendung der Konvertierungsfaktoren

236

Zur Verwendung der Konvertierungsfaktoren multiplizieren Sie
das vom Agilent Datensystem fiir den digitalen Signalpfad des
GC gemeldete ASTM-Rauschen mit dem entsprechenden
Konvertierungsfaktor.

Wenden Sie beispielsweise die FPD'- und
EAD-Konvertierungsfaktoren auf eine statistische Probe von
digitalem Rauschverhalten an, das fiir beide Detektoren von
Agilent gemessen wurde:

Durchschnittliches FPD* ASTM-Rauschen, DU T: 1,54
Durchschnittliches EAD ASTM-Rauschen, DU*: 0,16
Anwenden der Konvertierungsfaktoren:

FPD*: 1,54 DU x (1 x 10712 A/1 DU) = 1,54 x 10712 A
ECD: 0,16 DU x (0,2 mV/1 DU) = 0,032 mV

*. Agilent-Daten fiir FPD+-Rauschen gelten in diesem Beispiel nur fiir den
Schwefel-Modus.

t. Daten, die zu Vergleichszwecken gesammelt wurden, sollten mit einem nominalen
FPD-Offset von < 100 DU im Schwefel-Modus und < 20 DU im Phosphor-Modus und
einer Datenrate von b Hz erfasst werden.

1. Daten, die zu Vergleichszwecken gesammelt wurden, sollten mit einer nominalen
EAD-Basislinie von 150 DU oder weniger und einer Datenrate von 5 Hz erfasst werden.
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