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Dieses Kapitel beschreibt den Agilent 8697 Headspace-Probe und identifiziert die
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1  Einfiihrung
Einfiihrung

Einfuhrung

Die Headspace-Analyse ist eine Technik zur Analyse flichtiger Komponenten einer
Probenmatrix. Bei der Headspace-Analyse wird das Umgebungsvolumen Uber einer
Probenmatrix erfasst, wobei die flichtigen Verbindungen in Gasform auf berechenbaren
Ebenen vorliegen.

Die Headspace-Analyse ist in folgenden Situationen hilfreich:

Das betreffende Analyt ist bei Temperaturen unter 300 °C flichtig.

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

Die Probenvorbereitung flr eine einfache Flissigkeitsinjektion ist derzeit schwierig.

Nichtfllichtige Komponenten der Probe sind gefahrlich (bei der Headspace-Analyse
kommt die Probe nur mit einem Einweg-Probenflaschchen in Berihrung).

Die Headspace-Analyse bietet gegenliber herkommlichen Injektionen mehrere Vorteile:

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

Analysieren Sie direkt eine breite Palette von Probenmatrizen (Feststoffe, Pasten,
Flissigkeiten und Gase).

S&ulen sind langer haltbar und erfordern weniger Wartungsaufwand. Das
Headspace-Volumen Uber der Probenmatrix ist sauberer als die Matrix. Durch die Injektion
einer geringeren Menge von Verunreinigungen ist die Analysesaule langer haltbar und
erfordert weniger Wartungsaufwand (Trimmen, Ausheizen, Vorsaulenaustausch etc.).

Hohe Genauigkeit.

Die Temperatur des Headspace-Ofens kann angepasst werden, um schwerere
Komponenten selektiv von der Analyse auszuschlielen. Dies ermoglicht schnellere
Ofenprogramme, ein schnelleres Abkihlen des Ofens sowie eine langere Lebensdauer der
Saule.

Funktionsweise
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Headspace-Techniken

Headspace-Techniken

Funktionsweise

Derzeit gibt es drei Haupttechniken zur Durchfiihrung von Headspace-Analysen.

Dynamische Headspace-Proben: Diese Technik ist Ublicherweise Teil eines Spul- und
Filtersystems und verwendet einen kontinuierliche Fluss von Tragergas, um fllichtige
Komponenten aus der Probenmatrix zu spulen. Diese Analyte werden ublicherweise in einem
Adsoprtionsmittel gefiltert. Nach einer festgelegten Zeit wird der Filter erhitzt und gibt die
adsorbierten Verbindungen zurlck, die in den GC-Einlass gekehrt werden.

Statische Headspace-Probe: Diese Technik verwendet einen geschlossenen Probenbehalter
und ein Probensystem: Nachdem die Probematrix im versiegelten Probenflaschchen platziert
wurde, wird die Probematrix flr eine bestimmte Zeit erhitzt, in der das Flaschchen auch
bewegt (geschuttelt) werden kann, um fllichtige Verbindungen von der Matrix in das
Headspace-Volumen zu befordern. Nach einer bestimmten Zeit wird das Flaschchen punktiert,
druckbeaufschlagt, und eine Menge der Headspace-Dampfe werden entzogen und in den
GC-Einlass injiziert.

Festphasen-Mikroextraktion: Bei dieser Technik wird eine Sonde mit einem Adorptionsmittel in
einem Flaschchen platziert, das die Probematrix enthalt. Die betreffenden Analyte werden von
der Probensonde adsorbiert. Die Verwendung von unterschiedlichen Adsoprtionsmitteln bietet
Flexibilitat bei der Analyse verschiedener betroffener Verbindungen (wéhrend andere ignoriert
werden konnen). Nach einer bestimmten Zeit wird die Sonde erhitzt, um die Analyte zu
bewegen, die auf die GC-Saule gekehrt werden.



1  Einfiihrung
Statische Headspace-Probe mit Ventil und Schleife

Statische Headspace-Probe mit Ventil und Schleife

Es gibt zwei hauptsachliche statische Headspace-Probentechniken, die Druckibertragung und
Ventil und Schleife. (Eine dritte Technik, bei der die Injektion manuell mit einer gasdichten
Spritze durchgefiihrt wird, liefert nicht so leicht reproduzierbare Ergebnisse).

Das Ventil- und Schleifensystem, das beim 8697 verwendet wird, heizt die Flaschchen auch fur
eine bestimmte Zeit auf und bewegt sie. Das Agilent System verwendet jedoch eine
Probenschleife mit bekanntem Volumen, um die Probe zu erfassen. Die Schritte der Probe
beim Ventil- und Schleifensystem sind:

10 Funktionsweise
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Einfiihrung

Statische Headspace-Probe mit Ventil und Schleife

Funktionsweise

1 Eine Nadelsonde punktiert das Flaschchen.

2 Der Probengeber druckbeaufschlagt das Flaschchen mit Gas. Siehe Abbildung 1.

Ubertra-
gungslei-
tung
Tragergas Flaschchen-
Flaschchen-Druckbeaufschlagung Druckbeaufschlagungsgas

6er-Anschlussventil

| sonde

Befiillen der Probenschleife

Proben-
sonde

Tragergas Entliiftung

Injektion

Proben-
sonde

Tragergas Entliftung

Abb.1.

Proben mit dem Ventil- und Schleifensystem und Injektionsphasen
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Statische Headspace-Probe mit Ventil und Schleife

3 Nach der Gleichbewichtseinstellung bei Druck werden die druckbeaufschlagten
Flaschchengase durch die Probenschleife entliftet und fillen die Schleife mit der Probe.
Beachten Sie, dass die Flaschchenentliiftung in diesem Fall bei atmosphéarischem Druck,
nicht mit einem hohen Saulenkopfdruck entliftet werden. Der 8697 kann zudem den
Gasstrom in die Probenschleife so steuern, dass die Probe endet, ehe das Flaschchen
komplett vom Druck befreit ist.

4 Nach der Gleichgewichtseinstellung der Probenschleife werden Ventilschalter und die
Probenschleife Teil des Flusspfades in den GC-Einlass. Das Tragergas kehrt die bekannte
Probenmenge zur Analyse in den GC-Einlass.

12 Funktionsweise
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Der Agilent 8697 Headspace-Probe

Der Agilent 8697 Headspace-Probe (HS) ist ein Ventil- und Schleifen-Headspace-Probensystem
mit einer Kapazitat fiir 48 Fldschchen oder einer Kapazitat fir 120 Flaschchen (mit XL-Teller).
Der HS verwendet einen Ofen fur 12 Flaschchen zur Gleichgewichtseinstellung der Proben
bei Temperatur. Da die langste Haltezeit bei der Headspace-Analyse normalerweise der
Gleichgewichtseinstellungszeit entspricht, kann mit dem HS durch Verwendung des Ofens
fur mehrere Flaschchen der Durchsatz erhoht werden, indem das Gleichgewicht mehrerer
Flaschchen gleichzeitig eingestellt werden kann.

Der 8697 HS wird tiber den GC-Touchscreen, die Browseroberflache oder die Datensystemverbindung
gesteuert. Er erweitert die bestehenden GC-Einstellungen so, dass auch die
HS-Methodenparameter, die Konfigurationseinstellungen, die friihzeitige Warnung fur
anstehende Wartungsaufgaben, Protokolleintrage, aktuelle Statusanzeigen und so weiter
einbezogen werden. Der 8697 HS ist eine integrierte GC-Komponente.

Um zwischen den GC- und HS-Statuseintragen zu unterscheiden, stellen die Statusanzeigen
von Touchscreen und Browseroberflache Headspace voran, um die HS-Eintrage von den
GC-Eintragen abzuheben. Der Touchscreen des 8697 HS konnte also die Ofentemperatur als
Headspace Oven Temperature (Headspace Ofentemperatur) anzeigen, die GC-Ofentemperatur
hatte kein Préafix oder eine Anmerkung. Beispiele finden Sie in der Abbildung unten.

Method Diagnostics Maintenance

Parameter Setpoint Actual +Add
?::;:pr:::r:"e” 80.00°C 80.00°C X
Headspace Vial Flow 20,000 mL/min 20.001 mL/min b4
Headspace Vial Pressure 0.384 psi 0.001 psi X
Headspace Aux Pressure OFF 19.330 psi X
STATUS: READY ~ 2
Sequence Method Sample Est. Remaining F/ \' ./
Abb.2. Beispiel fur die Elemente des Headspace Status

Funktionsweise 13
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Informationen zu diesem Handbuch

Informationen zu diesem Handbuch

In diesem Handbuch werden die Konzepte und Aufgaben beim routinemaRigen Betrieb des
Headspace-Probengebers beschrieben, sowie die Informationen, die zur Durchfihrung
erweiterter Aufgaben und der Methodenentwicklung erforderlich sind.

14 Funktionsweise
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EinfUGhrung in den Headspace-Probengeber

Probentellerbriicke

Ubertragungsleitung A

Teller

Park-Schaltflache

— Statusanzeige
|

Flaschchenstander

{

Ein-/Standby-Schalter
Abb.3. Vorderansicht

Tragergasanschluss

\ Anschluss des
A by : Flaschchen-Druckbeauf-
Probentellerverbindungen ————2 IB?WMMNW.‘L""’ il i
AR AT schlagungsgases
Entliiftungsanschluss

Kommunikationsanschluss

Spannungsetikett

Netzstecker

Abb 4. Rickansicht

Funktionsweise
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Statusanzeigen-LED

Der HS verflgt Uber eine Statusanzeige am vorderen Bedienfeld, mit der Sie den allgemeinen
Status und die Bereitschaft schnell ermitteln konnen. Die Statusanzeige wechselt abhangig
vom aktuellen Status des HS die Farbe.

«  Griun: Zeigt an, dass der HS betriebsbereit ist.

+  Gelb: Zeigt an, dass der HS nicht betriebsbereit ist. Die Stromversorgung ist eingeschaltet
und verflgbar, doch haben nicht alle Parameter ihre Betriebssollwerte erreicht.
Maoglicherweise wird eine Warnung oder sonstige Meldung ausgegeben. Weitere
Informationen finden Sie auf dem GC-Touchscreen.

+ Rot: Weist auf einen Fehler oder einen sonstigen kritischen Zustand hin. Moglicherweise
wird eine Fehlermeldung oder sonstige Meldung ausgegeben. Weitere Informationen
finden Sie auf dem GC-Touchscreen. Der HS kann erst dann benutzt werden, wenn der
Fehlerzustand behoben ist.

Zusatzlich zur Anzeigen-LED erscheinen detaillierte Statusinformationen auf dem Touchscreen
des angeschlossenen GC und uber die Browseroberflache des GC.

Schaltflache und Anzeige ,Ruheposition”

Die Schaltflache ,Ruheposition” des HS umfasst auch eine Anzeigeleuchte. Wenn Sie leuchtet,
befindet sich der Probenteller in der Ruheposition und der HS ist nicht bereit. Um den Teller in
die oder aus der Ruheposition zu bewegen, driicken Sie auf die Schaltflache Park (Ruheposition).
Siehe ,Bewegen des Probentellers in bzw. aus der Ruheposition” auf Seite 35.
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Arbeitsablauf bei routinemafligem Betrieb 18

Arbeitsablauf zur Methodenentwicklung 19

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

Abbildung 5 fasst den normalen Arbeitsablauf bei der Headspace-Analyse zusammen.
Bei diesem Arbeitsablauf wird davon ausgegangen, dass der Headspace-Probengeber
eingerichtet wurde und dass die Methoden und Proben bekannt sind.

Nehmen Sie den
Headspace-Probenne
hmer in Betrieb.

L 4

Laden Sie die Methode.

¥

Bereiten Sie Proben vor.

Abb.5. Routine-Arbeitsablauf bei der Headspace-Analyse
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Arbeitsablauf zur Methodenentwicklung

Abbildung 6 fasst den Arbeitsablauf zur Entwicklung von Methoden zusammen. Details zur

Entwicklung von Methoden finden Sie unter ,Methodenentwicklung” auf Seite 81.

-~

Nehmen Sie den

Headspace-Probenneh

mer in Betrieb.

J

A 2

Nehmen Sie die
Konfiguration vor.

L 4

Erstellen Sie eine
Methode.

A 4

Bereiten Sie
Proben vor.

L Z

Laden Sie Proben.

2

Erstellen Sie
Sequenzen.

Abb.6.

Funktionsweise
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Verbrauchsmaterialien flr die Headspace-Analyse 22

In diesem Abschnitt werden haufig verwendete Teile wie Flaschchen und Probenschleifen
aufgeflhrt, die fir einen routinemaligen Betrieb des Agilent 8697
Headspace-Probeerforderlich sind. Verfahren zum Austausch dieser Teile finden Sie in diesem
Handbuch oder im Wartungshandbuch.

Funktionsweise 21



3

Verbrauchsmaterialien
Verbrauchsmaterialien fiir die Headspace-Analyse

Verbrauchsmaterialien fUr die Headspace-Analyse

22

In den folgenden Tabellen werden haufig verwendete Verbrauchsmaterialien fur den
Headspace-Probengeber und die Headspace-Analyse aufgeflhrt. Die neuesten verflgbaren

Teile finden Sie auf der Agilent Website unter www.agilent.com.

Tabelle 1 Teile des Headspace-Probengebers und Standards

Beschreibung Bestellnummer

Lecktestkit. Inhalt:
Ferrule, ohne Bohrung
Gering blutende 11-mm-Septa, 5 Stiick pro Packung
Flaschchen-Lecktest
1/8-Zoll-Armaturstecker
1/16-Zoll-Edelstahl-ZDV-Stecker (6er-Anschlussventilabdeckung)

Flaschchenstander, 8697

Flaschchenstander-Etiketten
Etiketten Stander 1
Etiketten Stander 2
Etiketten Stander 3
Etiketten Stander 4
Etiketten Stander 5

Ersatz-Gasreinigungsfilter, Tragergas (wird flr als
Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgas verwendet)

Sé&ulenschneider-Wafer, Keramik
Probensonde, deaktiviert
6er-Anschlussventil, Ersatzrotor, WT Serie, 300 psi, 350 °C

Halterungsklammer fiir Probenschleife, je 1:

1 zur Verwendung mit 0,025-, 0,05- und 0,10-mL-Probenschleifen
2 zur Verwendung mit 0,5- und 1,0-mL-Probenschleifen

1 zur Verwendung mit 3,0-mL-Probenschleifen

Halterungsklammer fiir Probenschleife, je 1:
1 zur Verwendung mit 0,025-, 0,05- und 0,10-mL-Probenschleifen

Einlasseinsatz zur Verwendung mit HS Ubertragungsleitungszubehor
Ultra Inert Liner, gerade, 2,0 mm

Standards

Headspace-0OQ/PV-Probe

(G4556-67010
5181-7458
5182-3413
(G4511-20180
0100-1526
(G6600-80039

G4511-60402

(G4511-90401
(G4511-90402
(G4511-90403
(G4511-90404
(G4511-90405

CP17973

5181-8836
(G4556-63825
1535-4952
G4556-20177

(G4556-20178

5190-6168

5182-9733

Funktionsweise
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Tabelle 2 Teile der Headspace-Probengeber-Ubertragungsleitung

Beschreibung Bestellnummer

Komponenten der Ubertragungsleitung

Septen fiir Ubertragungsleitung (9 mm) 5183-4801
Ferrule, Polyamid, Graphit, 5 Stlick pro Packung

0,53 mm, 1/32 Zoll fiir Leitung AD 0,50 x 0,80 mm 0100-2595

ID 0,4 mm, fiir Saulen mit bis zu 250 pm AD 5190-1437
Septummuitter, Ubertragungsleitung, fiir Split/Splitless- und Multimodus-Einldsse (G3452-60845
Blindmutter, 1/16 Zoll, rostfreier Stahl 01080-83202

Mutter und Reduzierungsanschlussstiick fur Verbindung von 6er-Anschlussventiiund ~ 0100-2594
Ubertragungsleitung, 1/16 Zoll bis 1/32 Zoll

Ubertragungsleitungen

Deaktiviertes Quarzglas, 250 pm x 5m 160-2255-5
Deaktiviertes Quarzglas, 320 pm x 5m 160-2325-5
Deaktiviertes Quarzglas, 450 pm x 5m 160-2455-5
Deaktiviertes Quarzglas, 530 pm x 5m 160-2535-5
ProSteel deaktivierter rostfreier Stahl, 5m Lange 160-4535-5
Manschette fiir ProSteel-Leitung, 5 m lang 4177-0607
Teile zum Anschluss des Einlasssystems fiir fliichtige Analyte

Ferrule, 0,4 mm VG Leitf. 0,25 col Ing 10/Pk 5062-3508
Ferrule, 0,5mm VG Leitf. 0,32 col Ing 10/Pk 5062-3506
Ferrule, 0,8 mm VG Leitf. 0,53 col Ing 10/Pk 5062-3538

Tabelle 3 Headspace-Probengeber-Probenschleifen

Beschreibung Bestellnummer

Probenschleifen, inert

0,025mL (G4556-80101
005mL (G4556-80102
01mL (G4556-80103
05mL (G4556-80105
1,0mL (G4556-80106
1,0 mL, zertifiziert (G4556-80126
20mL (G4556-80107
30mL (G4556-80108
3,0 mL, zertifiziert (G4556-80128
50mL (G4556-80109

Funktionsweise
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Tabelle 4 Headspace-Flaschchen und Abdeckungen

Beschreibung Bestellnummer

Zertifizierte Flaschchen mit flachem Boden

Zertifizierte Headspace-Flaschchen mit flachem Boden, 20 ml, 100 Stiick pro 5182-0837
Packung
Zertifizierte Headspace-Flaschchen mit flachem Boden, 10 ml, 100 Sttick pro 5182-0838
Packung

20-mm-Headspace-Abdeckungen mit Septa

Zertifizierte Headspace-Alu-Bordelkappe, PTFE/Si-Septum, 20 mm, 100 Stiick pro 5183-4477
Packung

Headspace-Flaschchenkits

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

Aluminium, einteilig mit Sicherheitsvorrichtung, Septa PTFE/Silikon weil3, 100 Stiick

pro Packung

Verschluss- und Offnungszangen

Elektrische Hochleistungs-Crimpzange, A-Linie, mit Netzteil, 20-mm-Backen 5191-5624
Elektrische Crimpzange, A-Linie, fir 20-mm-Kappen 5191-5615
Elektronische Offnungszange fiir 20-mm-Kappen, A-Linie 5191-5613
Ergonomische manuelle Crimpzange fur 20-mm-Kappen 5040-4669
Ergonomische manuelle Offnungszange fiir 20-mm-Kappen 5040-4671

Tabelle 5 Ersatzteile der Kiihlplatte

Flaschchenstanderbaugruppe aus Metall (5) G4512-60402
Kihlertropfschlauch (G4522-20540
Sekundare Tropfschale (G4556-40680
Muttern- und Ferrulensatz, 1/4 Zoll, Messing 5080-8752
Mutter, 1/4 Zoll, Messing 0100-0056
Durchftihrung, 1/4 Zoll G4522-20500
Klammer, Schlauch, 0,468-0,531 Zoll AuRendurchmesser, 0,22 Zoll Breite 1400-3298
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Dieser Abschnitt befasst sich mit der Auswahl der Probenflaschchen, der Probenvorbereitung
und der Flaschchenbehandlung mit dem Agilent 8697 Headspace-Probengeber.
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4  Probenflaschchen
Arten von Probenflaschchen

Arten von Probenflaschchen

Der Headspace-Probengeber akzeptiert 10-ml-, 20-ml- oder 22-ml-Probenflaschchen. Legen
Sie die Flaschchengrolle in der Methode fest. Die FlaschchengroRe kann sich mit jeder neuen
Methode andern, die in einer Sequenz verwendet wird, jedoch nicht innerhalb einer Methode.
Durch die Verwendung einer anderen als der von der Methode erwarteten Flaschchengrole
wird eine Laufzeitausnahme verursacht.

Der Headspace-Probengeber verwendet Probenflaschchen aus Klar- oder Braunglas mit
Bordelkappe oder mit Gewinde. Verwenden Sie fir lichtempfindliche Proben Flaschchen aus
Braunglas. Beide Typen sind mit flachem oder mit rundem Boden verfligbar. Zulassige
Flaschchentypen finden Sie im Agilent Katalog fur Verbrauchsmaterialien und Zubehor oder
auf der Agilent Website unter www.agilent.com. Nicht kompatible Probenflaschchen konnen
zu Greiferfehlern fuhren.

Flaschchen mussen den Spezifikationen in Tabelle Abbildung 7 entsprechen.

i

Max.
18,0 mm

)HL'T

Mind. 47,0 mm
Max. 79,0 mm

lf Max. 5,0 mm
S
22,4 bis T
™ 23,1 mm

Abb.7. Unterstitzte Flaschchenabmessungen

Vermeiden Sie die Wiederverwendung von Flaschchen. Die mehrmalige Verwendung von
Flaschchen erhoht das Risiko, dass sie zerbrechen.
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4  Probenflaschchen
Septa und Kappen fiir Probenflaschchen

Septa und Kappen fur Probenflaschchen

Es gibt unterschiedliche Typen von Septa fur Bordelkappen und Schraubkappen mit jeweils
verschiedenen Versiegelungseigenschaften und Resistenzstufen gegen Losungsmittel.

Septummaterial Vertraglich mit Nicht vertraglich mit WiederverschlieB  Max.
barkeit Temperatur*
PTFE/Butyl-Gummi PTFE-Bestandigkeit bis Einstich, danach ~ Chlorierte Losungsmittel, — Gut <125°C
fr Septa oder Einséatze Kompatibilitat Aromaten,
wie bei Gummi (ACN, Aceton, DMF, Kohlenwasserstoffe,
Alkohole, Diethylamin, DMSO, Phenole) Schwefelkohlenstoff
PTFE/Silikon-Gummi PTFE-Bestandigkeit bis Einstich, danach ~ ACN, THF, Benzol, Durchschnittlich <180°C
flir Septa Kompatibilitat wie bei Silikon Chloroform, Pyridin,
(Alkohol, Aceton, Ether, DMF, DMSO) Toluol, Hexan, Heptan
PTFE/Silikon fur hohe PTFE-Bestandigkeit bis Einstich, danach ~ ACN, THF, Benzol, Durchschnittlich <300°C
Temperatur flir Septa Kompatibilitat wie bei Silikon Chloroform, Pyridin,
(Alkohol, Aceton, Ether, DMF, DMSO) Toluol, Hexan, Heptan

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

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

Zulassige Flaschchentypen finden Sie auch auf der Agilent Website unter wwww.agilent.com.
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Probenflaschchen

Flaschchenetiketten

Flaschchenetiketten

Max. T mm
Versatz

}
—

Max. 23,5 mm,
einschl. Etikett

E—

28

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

Wenn Sie Etiketten verwenden, mussen die Etiketten die unten stehenden Abmessungen
aufweisen. Wenn Sie auBerdem den optionalen Strichcode-Leser (G4527A) einsetzen, miissen
die Strichcode-Etiketten den allgemeinen Abmessungen fir Etiketten und aulerdem den
gezeigten Platzierungsanforderungen entsprechen.

NN
- }
‘ Ohne Etikett
mind.
— J L 17,5mm J L
N— - 1
f
15
-
Text
i =10
richcode I [
t Text i
. Mind. 4,0 mm T Max. 25 mm L Lsme
hoch
Mind.
17,0 mm \
\S—— | \S——,
Abb.8. Spezifikationen zu Flaschchenetiketten und Strichcode (20-mL-Flaschchen abgebildet)

Die korrekten Probenflaschchenmale sind entscheidend fiir einen korrekten Greiferbetrieb.
Flaschchen und Etiketten, die diese Spezifikationen nicht erfiillen, konnen zu Fehlern beim
Probengeber fiihren. Kundendienstanrufe und Reparaturarbeiten aufgrund von Flaschchen
und Etiketten, die diese Spezifikationen nicht erfiillen, werden nicht durch die
Garantieleistung oder den Kundendienstvertrag abgedeckt.

Platzieren Sie zum Uberprifen der Etikettenposition ein Flaschchen mit Etikett im
Strichcode-Leser. Navigieren Sie zu Diagnostics (Diagnose) > Headspace > Manual Actions
(Manuelle Aktionen) > Read Barcode (Strichcode lesen). Der Strichcode-Leser versucht einen
Strichcode vom Flaschchen abzulesen.

Zusatzlich missen Strichcode-Etiketten:

hitzebestédndig sein (um eine Abnutzung oder das Verkohlen beim Erhitzen zu vermeiden)

eine matte oder nicht glanzende Oberflache haben. Glanzende Strichcode-Etiketten
konnen Umgebungslicht reflektieren und den Leser behindern.
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4  Probenflaschchen
Unterstiitzte Strichcodes

Unterstutzte Strichcodes

Der Strichcode-Leser kann die folgenden Symbole auslesen:
+ Code3von9

+ Code 128

+  Matrix2of 5

« Standard 2 of 5

* Interleaved 2 of 5

UPC-A
+  EAN/JAN 13
+ EAN/JANS8
+ UPC-E

Funktionsweise



4  Probenflaschchen
Befiillen von Probenflaschchen

Befullen von Probenflaschchen

Probenflaschchen werden in der Regel maximal zur Halfte befllt. Auch wenn die
Probenmengen je nach Analyse variieren kdnnen, Uberschreiten Sie beim Beflllen der
Flaschchen niemals die in Abbildung 9 angegebenen Hochstwerte. Durch eine korrekte
Beflllung der Flaschchen wird sichergestellt, dass die Probensonde wahrend der
Probenerfassung nicht die Matrix bertihrt. Wenn Sie eine groRere Probenmenge bendtigen,
verwenden Sie ein groReres Flaschchen oder optimieren Sie die Methode, um die Ergebnisse
zu verbessern. Weitere Informationen finden Sie in ,Methodenentwicklung” auf Seite 81.

1 /AN
_ \\_/( ‘f—
‘ 50 % der
| — maximalen Hohe
] s 75 % der
50 % der maximalen
tvpi Hohe
ypischen
Hohe l
17 — — S ——
1 |

20-ml- und 10-ml-Flaschchen

22-ml-Flaschchen

Abb.9. Fullgrenzen fir Flaschchen
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4  Probenflaschchen
VerschlielRen eines Probenflaschchens

Verschliel3en eines Probenflaschchens

Funktionsweise

Das Flaschchen muss ordnungsgemald versiegelt werden, um sicherzustellen, dass die
Headspace-Gase nicht vorzeitig entweichen. Verschlielien Sie Flaschchen mit Bordelkappe
mithilfe einer Crimpzange fur Headspace-Flaschchen mit 20-mm-Kappen. AulRerdem sind
auch Schraubkappen und Gewindeflaschchen verfliigbar. Siehe ,Verbrauchsmaterialien fiir
die Headspace-Analyse" auf Seite 22.

Beim VerschlielBen von Flaschchen mit einer Crimpzange:

1 Stellen Sie zunéchst einige leere Ubungsflaschchen her, bis die Bordelungen akzeptabel
erscheinen. Siehe ,VerschlieRen eines Probenflaschchens mithilfe einer elektronischen
Crimpzange" oder ,VerschlieRen eines Probenflaschchen mit einer manuellen
Crimpzange”.

2 Bereiten Sie funf (5) Testflaschchen vor, die die zu analysierende Probe enthalten.

3 Priifen Sie mithilfe des integrierten User Vial Leak Test (Benutzerseitiger
Flaschchenlecktest) des HS, ob die Flaschchen gut verschlossen sind, und erhalten Sie
einen empfohlenen Leckratenschwellenwert fiir die Methode (wenn Sie den Test mit leeren
Flaschchen durchfihren, kann der Test keinen sinnvollen Leckratenschwellenwert
empfehlen, bewertet aber, ob die Kappen verschlossen sind). Siehe ,Gewahrleisten einer
ordnungsgemafRen Bordelung mithilfe des benutzerseitigen Flaschchenlecktests”.

VerschlieRen eines Probenflaschchens mithilfe einer
elektronischen Crimpzange

Elektronische Crimpzangen haben gegenuber manuellen Crimpzangen mehrere Vorteile:

+ Einfaches Festlegen und Beibehalten einer Crimpeinstellung (die Crimpeinstellung ist in der
Regel digital).

+ Konsistente Borderlungen unabhangig von Bediener oder Handstarke.
Einfaches Crimpen von Flaschchenkappen aus Stahl.

Informationen zur Verwendung einer elektronischen Crimpzange konnen Sie ihrer Anleitung
entnehmen.

1 Reinigen Sie zu Beginn die Innenflachen der Backen der Crimpzange.

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

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

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

5 Legen Sie die Kappe mit dem Septum Uber die Flaschchendffnung.

6 VerschlieBen Sie das Flaschchen gemal der Anleitung der elektronischen Crimpzange.
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4  Probenflaschchen
VerschlielRen eines Probenflaschchen mit einer manuellen Crimpzange

7 Prifen Sie jedes Flaschchen auf einwandfreie Bordelung. Siehe ,Sichtpriifung der
Bordelung von Flaschchen”.

Verschliel3en eines Probenflaschchen mit einer
manuellen Crimpzange

1 Reinigen Sie zu Beginn die Innenflachen der Bordelbacken.

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

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

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

5 Legen Sie die Kappe mit dem Septum Uber die Flaschchenoffnung.
Halten Sie das Flaschchen in die Crimpzange.

Driicken Sie langsam und mit stetigem Druck die Crimpzange zusammen, um das
Flaschchen zu verschlielien. (Driicken Sie den Griff, bis er die Einstellschraube erreicht.)

8 Priifen Sie jedes Flaschchen auf einwandfreie Bordelung. Siehe ,Sichtpriifung der
Bordelung von Flaschchen”.
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Sichtpriifung der Bordelung von Flaschchen

Sichtprufung der Bordelung von Flaschchen

Prifen Sie jedes Flaschchen auf einwandfreie Bordelung.

Abbildung 10 zeigt korrekte und fehlerhafte Flaschchenkappen.

Zentriert @ Nicht zentriert 4@

Keine Falten oder Falten und Knitter
Knitter

Geeignet Nicht geeignet

Zu locker Optimal Etwas zu fest Zu fest gezogen
+ Kappe leicht - Kappe nicht leicht - Kappe nicht drehbar  + Kappe nicht drehbar
drehbar drehbar - Kappe in der Mitte - Kappe in der Mitte
- Wenig oder keine - Etwas deformiert deformiert und
Kappendeformation  Kappendeformation  « Septum evtl. Seiten ein gedrlckt
- Wird lecken - Keine Leckage verzerrt + Septum ragt evtl.
- Leckt evtl nicht, ist heraus oder wird
aber nicht optimal verbogen

- Leckt evtl. nicht, ist
aber nicht optimal

Abb.10. Geeignete und ungeeignete Flaschchenkappen

« Stellen Sie sicher, dass der Teil der Kappe, der sich unter dem Flaschchenhals befindet,
nicht gefaltet und zerknittert ist. Um Falten und Knitter zu entfernen, drehen Sie das
Flaschchen um 10°, und bordeln Sie es erneut. Stellen Sie die Crimpzange auf einen
lockereren Bordel ein, indem Sie die Einstellschraube im Uhrzeigersinn drehen.
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Gewabhrleisten einer ordnungsgemalen Bordelung mithilfe des benutzerseitigen Flaschchenlecktests

Die Kappe sollte handfest angezogen sein. Wenn die Kappe locker ist, stellen Sie die
Crimpzange auf einen engeren Bordel ein, indem Sie die Einstellschraube entgegen dem
Uhrzeigersinn drehen. Bordeln Sie die Kappe erneut. Sitzt die Kappe zu fest, verwindet sich
das Septum, und das Flaschchen ist moglicherweise undicht.

+ Stellen Sie sicher, dass jede Kappe oben am Flaschchen Uber ein zentriertes flaches
Septum verfligt.

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

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

Beachten Sie, dass durch ubermaliges Drucken zusatzliche Belastung an Kappe und dem
Flaschchen erzeugt wird.

Gewahrleisten einer ordnungsgemalden Bordelung
mithilfe des benutzerseitigen Flaschchenlecktests

Die beste Methode, um zu Uberprifen, ob die Crimpzange korrekt eingestellt ist und die
Flaschchen korrekt verschlossen sind, ist der in dem Instrument integrierte Test.

1 Stellen Sie zunéchst ein leeres, verschlossenes Ubungsflaschchen laut Beschreibung in
sVerschlieBen eines Probenflaschchens mithilfe einer elektronischen Crimpzange"“ oder
sVerschlieBen eines Probenflaschchen mit einer manuellen Crimpzange” her.
Uberpriifen Sie, ob es akzeptabel aussieht. Es sollte wie das optimale Fldschchen in
Abbildung 10 aussehen. Wenn nicht, justieren Sie die Crimpzange und stellen Sie weitere
leere Ubungsflaschchen her, bis Sie ein optimal aussehendes Flaschchen haben.

2 Navigieren Sie auf dem GC-Touchscreen oder der Browseroberflache zu Diagnostics
(Diagnose) > Diagnostic Tests (Diagnosetests) > Headspace > User Vial Leak Tests
(Benutzerseitiger Flaschchenlecktest).

Starten Sie den Test.

4 Befolgen Sie die Anweisungen zur Vorbereitung von Probenflaschchen und Durchfiihrung
des Tests (Sie werden 5 Flaschchen mit der Probe herstellen, die Sie analysieren
mochten). Wenn die Flaschchen den Test bestehen, erfassen Sie die fiir den Verschluss
der Flaschchen verwendete Einstellung und verwenden diese Einstellung fir die
Herstellung kiinftiger Probenflaschchen. Wenn die Flaschchen den Lecktest nicht
bestehen, justieren Sie die Crimpzange und wiederholen Sie den Test mit neuen
Flaschchen.

Beachten Sie: Bei Verwendung von Testflaschchen mit Probe schlagt der benutzerseitige
Flaschchenlecktest auch einen Leckratenschwellenwert fir die Methode vor. Falls
gewunscht, bearbeiten Sie die Methode so, dass dieser vorgeschlagene
Leckratenschwellenwert verwendet wird.

Wenn Sie die Crimpzange wechseln oder wenn es mit einer neuen Charge von Flaschchen,
Septa oder Kappen zu Lecks kommit, fiihren Sie diesen Test erneut durch.
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4 Probenflaschchen
Bewegen des Probentellers in bzw. aus der Ruheposition

Bewegen des Probentellers in bzw. aus der
Ruheposition

Funktionsweise

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

Dricken Sie die Schaltflache Park (Ruheposition), um den Probenteller in die Ruheposition zu
bewegen. Die Schaltflache Park leuchte um anzuzeigen, dass sich der Teller in der
Ruheposition befindet.

Dricken Sie die Schaltflache Park (Ruheposition) erneut, um den Probenteller aus der
Ruheposition zu bewegen und dessen Verwendung zu ermaglichen.

Park-Schaltflache

Abb.11. Position der Schaltflache ,Park”

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

Durch das Platzieren des Probentellers in der Ruheposition wahrend einer Sequenz wird die
Sequenz unterbrochen. Im Prozess befindliche Flaschchen laufen normal weiter, aber die
Flaschchen kénnen den Ofen nicht erreichen oder verlassen, bis der Teller aus der
Ruheposition gefahren wird.
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Probenflaschchen
Installieren eines Flaschchenstanders

Installieren eines Flaschchenstanders

36

1 Drlcken Sie auf die Schaltflache Park (Ruheposition), um den Probenteller in die
Ruheposition zu bewegen, damit der Flaschchenstanderbereich leicht zuganglich ist. Siehe
Abbildung 10.

Vermeiden Sie bei der Handhabung von Standern mit Flaschchen iibermaRige Bewegungen.
Wenn die Probe das Septum oder das Flaschchen mehr als normal bedeckt, kann dies die
Ergebnisse verandern.

2 Heben Sie das vordere Ende des Standers an, und schieben Sie den Stander zurtick und
unter die Halterungsklammer auf der HS-Oberseite. Senken Sie anschlieltend das vordere
Ende des Standers an seinem Platz ab.

Bei ordnungsgemaler Installation leuchtet vorn am Probentellerstander eine weil3e
LED-Anzeige auf.

3 Driicken Sie auf die Schaltflache Park (Ruheposition), um den Teller fiir die Nutzung
vorzubereiten.
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Laden einer Probe in den Probenteller

Laden einer Probe in den Probenteller

1 Driicken Sie auf die Schaltflache Park (Ruheposition), um den Probenteller in die
Ruheposition zu bewegen, damit die Flaschchenstander leicht zuganglich sind.

2 Platzieren Sie die verschlossenen Probenflaschchen nach Bedarf auf dem Probenteller.
Siehe Abbildung 12.

Flaschchenstander

Abb.12. Flaschchenpositionen auf dem Probenteller (Teller fiir 48 Flaschchen abgebildet, Teller
flir 120 Flaschchen &hnlich)

3 Driicken Sie erneut Park (Ruheposition), um den Probenteller zur Verwendung aus der
Ruheposition zu bewegen.
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Laden einer Probe in den Probenteller
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5 HS-Methodenparameter

HS-Methodenparameter 40

Uberblick tiber Methodenparameter 43
Ermitteln der GC-Zykluszeit 46

Betrieb und Spezifikationen der Kihlplatte 48

Dieses Kapitel beschreibt die flir den HS verfligbaren Methodeneinstellungen. Nehmen Sie alle
Methodeneinstellungen Uber den Touchscreen des GC, Uiber die Browseroberflache oder das
Datensystem vor. Weitere Informationen zur HS-Methodenentwicklung finden Sie in
»Methodenentwicklung” auf Seite 81.
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HS-Methodenparameter

HS-Methodenparameter

Der 8697 JS flgt seine Methodeneinstellungen und Parameter der Methode flir den GC hinzu.
Greifen Sie wie bei den Ubrigen GC-Methodeneinstellungen tber den GC-Touchscreen, die
Browseroberflache oder das Datensystem auf diese zu.

Der HS fligt Folgendes hinzu:

+  Temperaturen fiir Headspace-Ofen, Probenschleife und Ubertragungsleitung sowie
erwartete Tellertemperatur (bei Vorhandensein einer Tellerkiihlplatte)

+  Zeiten flr Gleichgewichtseinstellung und Injektion sowie GC-Zykluszeit (fir Berechnungen
von Probeniiberlappung und -durchsatz)

Flaschchen-Einstellungen flr FlaschchengrolRe, -befiillung, -schitteln und -entliftung nach
der Injektion

Die meisten Parameter von HS-Methoden werden Uber die Registerkarte Methods (Methoden)
auf dem GC-Touchscreen oder der Browseroberflache abgerufen. Einige wenige Einstellungen
befinden sich jedoch an anderen Orten, zwischen dem Touchscreen und der Browseroberflache.
Einstellungen fiir Gastypen, Abmessungen der Ubertragungsleitung, Standby-Flaschchenfluss
und Strichcode-Symbole finden Sie unter Settings (Einstellungen) (%) > Configuration
(Konfiguration) > Headspace auf dem Touchscreen bzw. unter Method (Methode) >
Configuration (Konfiguration) > Headspace auf der Browseroberflache.

Siehe auch ,Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Headspace" auf
Seite 62. Beachten Sie, dass Sie zwar den Strichcodetyp in der Methode oder als
Konfigurationseinstellung einstellen konnen, die Entscheidung, ob Strichcodes verwendet
werden und wie mit Strichcode-Probleme umgegangen wird, jedoch nur tUber das
Datensystem vorgenommen werden kann. Die Browseroberflache unterstiitzt keine
Strichcodes in Sequenzen.
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Lokale Benutzeroberflache

| okale Benutzeroberflache

Method Diagnostics : ce . Logs & Settings

Valves Temperatures
Inlets Setpoint Actual
Columns
« Oven 80.00°C 80.00 °C A
Oven
L 85.00°C 85.02°C
Detectors v oop
Collision Cell " Transfer Line 85.00°C 85.00°C
Analog Out Times
Events Vial Equilibration 2.000 min
v
Injection Duration 0.500 min
GC Cycle 9.00 min
Abb.13. Die Headspace-Methodenparameter, die auf der lokalen GC-Benutzeroberflache zu sehen

sind

Einstellungen fur Ubertragungsleitungstyp, Probenschleifenvolumen, Gastyp und &hnliche
selten verwendete Einstellungen finden Sie auf dem Touchscreen unter Settings
(Einstellungen) () > Configuration (Konfiguration) > Headspace.

< Settings Configuration ?  Close Apply
Cr—
Valves Settings
Inlets
Columns Transfer Line Type Transfer Line Diameter V<
Oven Fused Silica v 350.00 pm
Detectors .
Collision Cell
Readiness
Misc Loop Volume Vial Gas Type \
0.100 mL He v

Abb.14. Headspace-Parameter auf der lokalen Benutzeroberflache des GC (8890 GC)
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Browseroberflache

Browseroberflache

3 Method Sequences DA Express Diagnostics Maintenance Logs settings Help
< [0 BB B 4 o

Valves Ooven Loop Transfer Line
Inlets & on & on On
Front Inlet - MMI
80 = as = as ®
Back Infet - COC
Columns
80.0 85 as
Owven
Oven
Detectors Tihies
e vial Equilibration Injection Duration GC Cycle
Back Detector - NPD
2 = os x B x
- Analog Out
Analog Qut 1

vial
Analog Out 2 lal snd Loop

vial settings
Events i
" & ] x
Signals i ~
GC Performance Fre
250
Front Detector - FID
Back Detector - NPD. =
Sequence Methad Sample Name Est Remaining

Abb.15. Die Headspace-Methodenparameter, die in der Browseroberflache (8890 GC) zu sehen sind

Bei Verwendung der Browseroberflache sollten Sie beachten, dass die Methode auch die
Einstellungen flr die Headspace-Konfiguration beinhaltet, beispielsweise den Gastyp fir die
Flaschchen-Druckbeaufschlagung.

- method sequences Diagnostics mMaintenance Logs settings Help

S O L) L= L S P

Headspace
Detectors
General Transfer Line Standby Wial Flow
Frant Detector - FID
! Eratie
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Abb.16. Die Headspace-Methodenkonfigurationsparameter, die in der Browseroberflache (8890 GC) zu sehen sind
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Uberblick iiber Methodenparameter

Uberblick Uber Methodenparameter

In diesem Abschnitt werden Methodenparameter zusammen mit einer kurzen Beschreibung
aufgefuhrt. Detaillierte Beschreibungen der Fullmodi finden Sie in ,Methodenentwicklung” auf

Seite 81.

Tabelle 6 Allgemeine Methodenparameter

Pfad
Methode

Temperaturen

Times

Flaschchen und Schleife

Fillmodi fur Flaschchen

Druck

Fluss zu Druck

Konstantes Volumen

Schleifenfiillmodus

Parameter

Ofen

Schleife
Ubertragungsleitung
Kuhlplatte

Gleichgewichtseinstellung
Flaschchen
Injektionsdauer

GC-Zyklus

Flaschchengrole (mL)

Schiittelwert

Fillmodi fur Flaschchen

Druck

Gleichgewichtseinstellungszeit

Fllldruck
Druck

Gleichgewichtseinstellungszeit

Fllldruck

Flllfluss

Druck

Gleichgewichtseinstellungszeit

Fill volume, mL

Beschreibung

Ofentemperatur fUr Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung.
Temperatur von Probenschleife und Ventil.
Temperatur der Ubertragungsleitung.

Die erwartete Temperatur des Tellers +/-5 °C. Der GC ist
betriebsbereit, solange die Tellertemperatur den erwarteten
Wert +/-5 °C aufweist (der HS tberwacht die Tellertemperatur,
steuert sie allerdings nicht).

Gleichgewichtseinstellungszeit fir das Flaschchen im Ofen vor
dem Einstich.

Zeit zum Einlassen der Probenschleifendampfe in den
GC-Einlass.

Zeit fr den vollstandigen Durchlauf des GC, einschliellich der
Zeit zum Abkiihlen und zum Bereitmachen fiir den nachsten
Durchlauf. Siehe , Ermitteln der GC-Zykluszeit” auf Seite 46.

Auswahl der Probenflaschchengrolie fiir alle Fldschchen, die
diese Methode verwenden.

Festlegen der Schiittelintensitat fir die Probe wahrend der
Gleichgewichtseinstellung im Ofen. Hohere Werte sorgen fiir ein
kraftigeres Schiitteln. Die Browseroberflache listet auch die
Frequenz und die Beschleunigung auf, die mit der ausgewahlten
Schttelintensitat verbunden sind.

Auswahlen der Druckbeaufschlagung des Fldschchens. Siehe
auch ,Flaschchen-Druckbeaufschlagung” auf Seite 96.

Zeit fur die Druckstabilisierung im Flaschchen nach erster
Flaschchendruckbeaufschlagung.

Finaler Zieldruck des Probenflaschchens.

Zeit fUr die Druckstabilisierung im Flaschchen nach erster
Flaschchendruckbeaufschlagung.

Finaler Zieldruck des Probenflaschchens.

Flussrate zur Druckbeaufschlagung des Flaschchens. Standard:
50 mL/Min.

Zeit fUr die Druckstabilisierung im Flaschchen nach erster
Flaschchendruckbeaufschlagung.

Bestimmtes Gasvolumen zur Druckbeaufschlagung des
Flaschchens.

Funktionsweise
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Uberblick iiber Methodenparameter

Tabelle 6 Allgemeine Methodenparameter (Fortsetzung)

Pfad

Extraktionsmodus

Entliftung und Spdlen

Sonstiges

Dynamische Leckprifung.

Sequenzaktionen

Parameter
Schleifengradientenrate

Finaler Schleifendruck

Schleifen-Gleichgewichtseinstellung

Extraktionsmodus

Anzahl der Extraktionen

Entliftungsdruck fiir Flaschchen
nach der letzten Extraktion

Entliftungsdruck fiir Flaschchen
zwischen Extraktionen

Spdilflussmodus

Spiilfluss

Splilzeit

Lecktestmodus

Akzeptable Leckrate

Flaschchen fehlt

Falsche Flaschchengrolie

Leck erkannt

System nicht bereit

Beschreibung
Geschwindigkeit der Probenschleifenbefiillung.
Finaler Zieldruck fur die gefiillte Probenschleife.

Zeit fir die Stabilisierung der Probenschleife nach der
Druckbeaufschlagung.

Festlegen der Extraktionsart flir die Methode: Standard, mehrfach
oder konzentriert. Siehe auch ,Extraktionsmodus” auf Seite 99.

Nur im Modus fiir konzentrierte Extraktionen: Geben Sie die
Anzahl der zu konzentrierenden Extraktionen vor dem Start eines
GC-Laufs ein.

Nach der letzten Extraktion und wahrend der Probentibertragung
an den GC Entliiftung des restlichen Flaschchendrucks in die
Atmosphare.

Entliften Sie das Flaschchen zwischen konzentrierenden
Extraktionen (Nur Mehrfach- oder konzentrierte Extraktionen).

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

Die Lange der Zeit, in der Probensonde und Schleife gespiilt
werden.

Aktivieren Sie diesen, um die Probenflaschchen nach der
Flaschchen-Druckbeaufschlagung auf Lecks zu Uberpriifen. Die
Zeit fr die dynamische Leckpriifung entspricht der
Gleichgewichtseinstellungszeit + 02 Minuten.

Die Leckrate, die als akzeptabel fir die Anwendung berticksichtigt
wird. Standard sind 0,5 mL/Min. Nutzen Sie den User Vial Leak
Test (Benutzerseitiger Flaschchenlecktest) zur Erzeugung
eines Leckratenschwellenwerts fiir Ihre konkrete Methode und
Probe. Siehe ,Gewahrleisten einer ordnungsgemafRen
Bordelung mithilfe des benutzerseitigen

Flaschchenlecktests” auf Seite 34.

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

Der HS konnte das Probenflaschchen an der erwarteten Position
nicht finden.

Der HS bestimmt, dass das im Probenteller zu handhabende
Flaschchen nicht die in der Methode angegebenen Grolie hat.
Dies konnten darauf hinweisen, dass eine falsche Probe
verarbeitet wird, oder dass in der Sequenz die falsche Methode
angegeben wurde.

Das Probenflaschchen hat die dynamische Leckpriifung nicht
bestanden.

Der HS hat die Probe verarbeitet, die Extraktion vorgenommen
und ist bereit, die Proben an den GC-Einlass zu senden, der GC ist
jedoch nicht beretit, einen Lauf zu starten.
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Tabelle 6 Allgemeine Methodenparameter (Fortsetzung)

Pfad Parameter Beschreibung

Method development Informationen zum Zugriff auf die wahrend der
Methodenentwicklung verwendeten Parameter finden Sie in
»Verwendung der Parameter-Inkrementierung” auf Seite 93.

Bereitschaft Die Temperatur der HS-Kuhlplatte kann separat von der
allgemeinen HS-Bereitschaft betrachtet werden, wenn der GC vor
Beginn eines Durchlaufs die Bereitschaft priift.

Fir die normale Verwendung mit einem Headspace-Probengeber
(HS) muss der HS bereit sein. Ignorieren Sie die HS-Bereitschaft
nur dann, wenn Sie ALS- oder manuelle Injektionen durchftihren.
Da der GC die HS-Bereitschaft nur zum Injektionszeitpunkt prift,
hat die Prifung der HS-Bereitschaft keinen Bezug zur Platzierung
der Proben im Ofen des HS. Der Headspace-Probengeber
platziert nur dann Proben in seinem Ofen, wenn die
Ofentemperatur korrekt ist, unabhangig von den
Bereitschaftseinstellungen des GC. Wenn Sie allerdings die
HS-Bereitschaft ignorieren, sind die Temperaturen der
Probenschleife und Ubertragungsleitung des HS maglicherweise
nicht bereit, wenn der GC mit dem Durchlauf beginnt.

Method (Methode) > Configuration (Konfiguration) > Headspace (Browseroberfldche). Siehe ,Settings (Einstellungen) > Configuration
(Konfiguration) > Headspace” auf Seite 62.

Funktionsweise
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Ermitteln der GC-Zykluszeit

Die GC cycle time (GC-Zykluszeit) ist die Zeit, die der GC bendtigt, um den Durchlauf
durchzufthren und anschlieBend in den Bereitschaftsmodus fiir die nachste Injektion
zurtickzukehren. Dies beinhaltet die Methodenlaufzeit, die Zeit nach dem Durchlauf, die
AbkUhlzeit sowie die Zeit im Zusammenhang mit externen Komponenten. Dieser Wert kann
zwar geschatzt, jedoch nicht genau berechnet werden, daher muss er fur jede Methode und
Laborumgebung gemessen werden.

46

Der HS bendtigt eine gltige GC-Zykluszeit zur Berechnung von Durchsatz und Zeit. Eine
genaue GC-Zykluszeit ist entscheidend fur einen zuverlassigen Betrieb und optimalen
Durchsatz.

Ist die GC-Zykluszeit zu lang, kann dies zu Folgendem flhren:

Niedrigerer Durchsatz. Flaschchen warten langer als notig auf ihre Verarbeitung.

Ist die GC-Zykluszeit zu kurz, kann dies zu Folgendem fihren:

Sequenzfehler. Flaschchen werden maglicherweise zu friih verarbeitet und warten zu
lange, bis der GC bereit ist.

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

Ermitteln der GC-Zykluszeit

Ermitteln der GC-Zyklusdauer:

1

5

Flhren Sie eine Sequenz aus fiinf Laufen durch, die die HS-Methode und leere
Probenflaschchen verwendet (die verschlossen und versiegelt sind, jedoch keinen Inhalt
haben). Zun&chst schatzen Sie die GC-Zykluszeit als GC-Ofenprogramm, plus weitere
bekannte Nachlaufzeit, plus 10 Minuten. Dieser Wert sollte zu lang sein.

Legen Sie als Sequenzaktion fiir ,System Not Ready” (System nicht bereit) die Option Skip
(Uberspringen) oder Abort (Abbrechen) fest.

Flhren Sie die Sequenz aus.

Sobald die Sequenz abgeschlossen ist, Gberprifen Sie die Datensystemprotokolle. Finden
Sie die berechnete Zykluszeit im Aktivitdtenprotokoll (bei OpenlLab CDS), im
Sequenzprotokoll (bei OpenLab CDS ChemStation Edition) oder im Logbuch (bei
MassHunter). Es werden 4 vom Instrument berechnete Zykluszeiten gemeldet. Wenn Sie
die Browseroberflache verwenden, konnen Sie das Sequenzprotokoll tiberpriifen.

Eine gute GC-Zykluszeit ist der Durchschnitt der Zykluszeiten plus 0,2 bis 0,5 Minuten.

Sie kdnnen die GC-Zykluszeit auch ohne einen Durchlauf schétzen. Durch Addieren der Dauer
des GC-Ofenprogramms und der Dauer eines eventuellen Nachanalyseprogramms kdnnen Sie
die tatsachliche Zyklusdauer annahern. Allerdings kann die Einschatzung durch die
Temperaturprogrammierung und den kryogenen Betrieb erschwert werden. Flgen Sie
zusatzliche Zeit fir das Abkihlen der Zone hinzu (beispielsweise fir das Abkihlen des Ofens
oder des Einlasses).

Wenn Sie einen MS verwenden, sollten Sie auch zusatzliche Zeit fir alle weiteren Faktoren
einfligen, die die Bereitschaft beeinflussen konnen.

Funktionsweise
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Funktionsweise

Berlicksichtigen Sie aulRerdem die Zeit fur die Datenverarbeitung. Wahrend die
Datenverarbeitung in den meisten Fallen kein Problem darstellt, kann ein sehr ausgelastetes
Datensystem zwischen den Proben zusatzliche Zeit beanspruchen.

Validieren der GC-Zykluszeit

Fuhren Sie die Sequenz mit drei oder vier leeren Flaschchen erneut durch. Es sollte jetzt keine
zusatzliche Wartezeit zwischen den aufeinander folgenden Flaschchen mehr geben. Der HS
sollte eine Injektion starten konnen, wenn er bereit ist, ohne auf die Bereitschaft des GC zu
warten.
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Betrieb und Spezifikationen der Kuhlplatte

48

In diesem Abschnitt werden die Merkmale und Spezifikationen der optionalen Kihlplatte
beschrieben. Mithilfe dieses Zubehdrteils kann ein externes Wasserbad die
Headspace-Probenflaschchen kihlen.

Temperatur

Alle Flaschchenpositionen in den Flaschchenstandern konnen auf 4 °C gekuhlt oder auf 80 °C
erwarmt werden.

Die Temperatur in der Mitte jeder Flaschchenposition kann in einem Bereich von +1 bis -3 °C
vom Messwert des Kihlplattensensors abweichen.

Kuhlguelle

Je nach lhren Laborbedingungen missen Sie Ihre Kihlguelle gegebenenfalls auf einen
niedrigeren Temperaturwert als den Temperatur-Sollwert einstellen, da es zwischen Kihlquelle
und Kuhlplatte zu Kidhltemperaturverlusten kommen kann.

Kiihimittel

Verwenden Sie als Kihlmittel ausschlieBlich destilliertes Wasser, Ethylenglykol oder
Propylenglykol.

Wasserbad- und Pumpenspezifikationen

Das Wasserbad- und Pumpensystem zur Kontrolle der Temperaturen der Probenflaschchen
miussen folgende Spezifikationen einhalten:

+ Die Komponenten missen den nationalen Normen fir Sicherheitsanforderungen
entsprechen, fir den unbeaufsichtigten Betrieb geeignet sein, flir den Dauerbetrieb
geeignet sein und fur den Hochtemperaturschutz regelbar sein.

+ Der empfohlene Temperaturbereich fir Kiihimittel liegt zwischen 4 und 80 °C.

* Bei Verwendung einer integrierten Pumpe muss diese fur die externe Zirkulation von
Flissigkeiten und fir den Anschluss von 1/4-Zoll-Schlduchen (6,35 mm) geeignet sein.

+ Bei Verwendung einer Druckpumpe muss diese einen Druck von 1,5 bis 2,5 psi
aufrechterhalten.

Bei Verwendung einer Saugpumpe darf der Unterdruck der Pumpe nicht lber -4 psi liegen.
Die typische Kihlleistung von Umlaufkdhlern liegt zwischen 1000 und 2000 Watt.

Kondensat- und Umgebungsbedingungen

Um eine zu starke Kondensatbildung zu vermeiden, halten Sie die Umgebungsfeuchtigkeit
unter 65 % und die Umgebungstemperatur unter 23 °C. Wenn einer der beiden Werte Uber den
Grenzwert steigt, bildet sich tiberschiissiges Kondensat und fiihrt zu einem Uberlaufen des
Abflusses.

Funktionsweise
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Funktionsweise

Stellen Sie sicher, dass die Betriebstemperatur Ihrer Kihlplatte Uber 4 °C bleibt. Temperaturen
von 4 °C und niedriger kdnnen zu einem Einfrieren des Kondensats fiihren, wodurch es zu
Abflussproblemen kommen kann.

Wenn das Gerat in einer nicht klimatisierten Umgebung betrieben wird, schalten Sie die
Kihlplattenquelle aus oder erhohen Sie ihre Temperatur auf einen Wert, der Uber der
erwarteten Taupunkttemperatur liegt, wenn es nicht in Verwendung ist.

Gelegentliches Auftreten von Uberschissigem Kondensat verursacht keine dauerhaften
Schaden an Ihrem Instrument. Wenn das Kondensatmanagement-System Uberlauft, ziehen
Sie so schnell wie moglich den Stecker des Headspace aus der Steckdose und trocknen Sie
die betroffenen Bereiche vor der erneuten Verwendung.
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6 HS-Sequenzen

Was ist eine HS Sequenz? 52

Sequenzen, Extraktionsmodi und Flaschcheneinstiche 53
Sequenzen und Durchsatz 54

Prioritatsproben 55

Sequenzaktionen der Methode 56

Sequenzaktionen fir Browseroberflache und Datensystem 58
Stoppen, Abbrechen oder Pausieren einer laufenden Sequenz 59

Flaschchenstatus 60

Sequenzen fur Proben konnen Uber die Browseroberflache des GC hergestellt und
durchgefihrt werden, oder indem Sie das Agilent Datensystem verwenden. Dieses Kapitel
beschreibt die speziellen Vorsichtsmalinahmen fir Headspace Sequenzen, wenn diese
Systeme zum Ausflhren von Proben verwendet werden, sowie die Sequenz-bezogenen
Funktionen des 8697 HS, die bei der Optimierung des Durchsatzes helfen.

Informationen zur Verwendung der Browseroberflache oder des Datensystems zum Erstellen
von Sequenzen und Ausfuhren von Proben finden Sie in den Online-Hilfesystemen.
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Was ist eine HS Sequenz?

Eine Sequenz fUr den 8697 Headspace-Probengeber ist eine geordnete Reihe von
Probenflaschchen, die vorbereitet und injiziert werden, einschlieBlich der Methode, die zur
Vorbereitung der einzelnen Flaschchen erforderlich ist.

+ Beieiner Sequenz konnen Flaschchenpositionen Ubersprungen werden.
« Eine Sequenz kann ein Flaschchen mehrmals verarbeiten.

+ Eine Sequenz erfordert keine bestimmte Flaschchenreihenfolge. Es ist beispielsweise
moglich, die Flaschchen 1, 23, 5, 2, 3 und 40 zu verarbeiten.
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Sequenzen, Extraktionsmodi und
Flaschcheneinstiche

In der Sequenz konnen Sie dasselbe Flaschchen in beliebig vielen Eingabezeilen angeben. Wie
der HS das Flaschchen verarbeitet, hangt vom Extraktionsmodus und der Sequenz ab:

+ Extraction Mode (Extraktionsmodus) ist Single (Einzeln).

Nutzen Sie den Einzelextraktionsmodus, um zu erzwingen, dass der HS einen
Flaschcheneinstich, eine Extraktion und einen Durchlauf pro Flaschchen durchfihrt.
Wenn dasselbe Probenflaschchen in mehr als einer aufeinanderfolgenden Zeile in der
Sequenz vorkommt oder wenn die Anzahl der Injektionen pro Flaschchen >1 ist, bewirkt
dieser Modus, dass der HS das Flaschchen flr jeden Sequenzeintrag bzw. jede Injektion
vollstandig neu verarbeitet.

+ Extraction Mode (Extraktionsmodus) ist Multiple (Mehrfach).

Nutzen Sie den Mehrfachextraktionsmodus, um eine Gleichgewichtseinstellung, einen
Flaschcheneinstich und eine oder mehrere Extraktionen je Probenflaschchen
durchzuflihren, wobei jede Extraktion einen neuen Durchlauf startet. Das Flaschchen
wird nur einmal eingestochen, unabhangig von der Anzahl an Extraktionen und
Durchlaufen. Der HS flhrt fur jede aufeinanderfolgende Zeile in der Sequenz, die
dasselbe Flaschchen verwendet, und fur die in der Sequenz angegebene Anzahl von
Injektionen pro Flaschchen eine Extraktion durch und startet einen neuen Durchlauf.
Nach der letzten aufeinanderfolgenden Sequenzzeile fir das Flaschchen kehrt das
Flaschchen in den Teller zurlick. Kommt dasselbe Flaschchen spater in der Sequenz vor,
wird sein Gleichgewicht erneut eingestellt und es wird erneut eingestochen.

+ Extraction Mode (Extraktionsmodus) ist Concentrated (Konzentriert).

Flhren Sie im konzentrierten Extraktionsmodus eine Gleichgewichtseinstellung, einen
Flaschcheneinstich und mehrere Extraktionen (und mdglicherweise Injektionen) pro
Flaschchen durch. Dieser Modus erfordert in der Regel eine Art von
Probenkonzentrationsfalle (dabei kann es sich um ein optionales externes Gerat oder
einen Einlass wie bspw. den Agilent Multimode-Einlass handeln). Der HS sticht das
Flaschchen ein und fihrt die angegebene Anzahl an Extraktionen durch. Jede Extraktion
wird zum GC-Einlass (oder zur Falle) Gbertragen, wo sich die Probe ansammelt. Nach der
letzten Extraktion wird die Probenansammlung injiziert, und der HS startet den
GC-Durchlauf.

Wenn die Sequenz mehr als eine Injektion pro Flaschchen vorgibt, verbleibt das
Flaschchen in der Probensonde. Wenn der GC-Durchlauf endet, flihrt der HS die
erforderlichen Extraktionen durch und beginnt dann mit dem nachsten Durchlauf. Nach
Beginn des letzten Durchlaufs kehrt das Flaschchen in den Teller zurtck.

Kommt dasselbe Flaschchen spéter in der Sequenz vor (allerdings nicht als ndchstes
Flaschchen), wird sein Gleichgewicht erneut eingestellt und es wird erneut eingestochen.

Siehe auch ,,Sequenzen und Durchsatz"”.
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Sequenzen und Durchsatz

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

Flaschchen, fur die nicht dieselben Methoden gelten, werden nicht verarbeitet, bis die
vorherigen Proben den Ofen verlassen haben.

Weitere Informationen finden Sie unter ,,Optimierung des Durchsatzes" auf Seite 100.
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Prioritatsproben

Funktionsweise

Eine Prioritatsprobe ist ein Flaschchen, das Sie so bald wie moglich, vor anderen Flaschchen in
der derzeit ausgefuhrten Sequenz, verarbeiten mochten.

Die Browseroberflache und das Agilent Datensystem bieten jeweils die Moglichkeit, zu
pausieren und eine laufende Sequenz zu bearbeiten, um eine neue Probe einzusetzen.
Platzieren Sie die neue Probe an einer nicht verwendeten Position im Probenteller. Pausieren
Sie dann und bearbeiten Sie die Sequenz, um die neue Probe einzusetzen. In der Hilfe zur
Browseroberflache und zum Datensystem finden Sie Anweisungen zur Bearbeitung einer
laufenden Sequenz.

Beachten Sie, dass Proben, deren Verarbeitung begonnen hat, nicht bearbeitet werden konnen.
Der HS setzt die Verarbeitung aller Proben fort, die bereits gestartet wurden, ehe er eine neue
Probe verarbeitet. Wenn die neue Probe dieselbe Methode verwendet, kann sie in den Ofen
eingesetzt werden, wahrend gleichzeitig andere Proben verarbeitet werden. Wenn sie eine
andere Methode verwendet, kann ihre Verarbeitung erst begonnen werden, wenn alle
vorherigen Proben aus dem Ofen entfernt wurden.
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Sequenzaktionen der Methode

56

Wenn der HS wahrend einer Sequenz bestimmte Probleme feststellt, kann er Flaschchen
dberspringen und den Vorgang dennoch fortsetzen, die Sequenz anhalten, alles abbrechen
oder warten, bis das System betriebsbereit ist. Die Einstellungen zum Steuern des HS-Verhaltens
wahrend der Sequenzausflhrung werden als Sequenzaktionen bezeichnet. Diese
Sequenzaktionen sind Teil der Methode und kénnen wahrend der Ausflihrung einer Sequenz
von Probe zu Probe variieren. Mithilfe von Sequenzaktionen geben Sie an, wie der HS bei
Problemen vorgehen soll, wie beispielsweise Flaschchen falscher Grolie, fehlende Flaschchen
und ahnliche Fehler. Sequenzaktionen bieten die Flexibilitat, relativ kleine Fehler mit der fur
lhren Ablauf angemessenen Aufmerksamkeit zu beheben. Sie kdnnen bei einigen Problemen
die Sequenzausfihrung vollstandig anhalten, wahrend die Sequenz bei anderen Problemen
fortgesetzt werden kann. Der GC protokolliert stets das Problem und die ergriffene MaRnahme.

Abhilfemalinahmen bei Sequenzfehlern

Sequenzaktionen sind logische Sequenzsteuerungen fur die unten aufgelisteten Probleme. Die
moglichen Abhilfemalinahmen sind unter ,Verfiigbare Aktionen” beschrieben.

Vial Missing (Flaschchen fehlt): Kontrollieren Sie das Verhalten des HS, wenn dieser ein
Probenflaschchen nicht an der erwarteten Position im Teller findet.

Wrong Vial Size (Falsche FlaschchengroBe): Kontrollieren Sie das HS-Verhalten, wenn der HS
ein Probenflaschchen findet, die GrolRe des Flaschchens jedoch nicht wie in der Methode
definiert ist. Eine falsche Flaschchengrolle kann beispielsweise die Analyseergebnisse
verandern oder auf ein falsch platziertes Flaschchen hinweisen. Um die Flaschchengrolle zu
bestimmen misst der HS die Hohe der Flaschchen, wenn sie sich im Greifer befinden. (Dies
bedeutet, dass der HS nicht zwischen 20-ml- und 22-ml-Fldschchen unterscheiden kann.)

Leak Detected (Leck erkannt): Kontrollieren Sie das HS-Verhalten, wenn das Probenflaschchen
den dynamischen Lecktest nicht besteht. (Nur sinnvoll, wenn die dynamische Leckpriifung
aktiviert ist).

System Not Ready (System nicht bereit): Kontrollieren Sie das HS-Verhalten, wenn der HS
bereit zum Beflllen der Probenschleife ist, der GC jedoch nicht bereit ist, einen Lauf
durchzufthren. Wenn der HS bereit ist, Gberprifen Sie, ob auch der GC bereit ist. Wenn der GC
bereit ist, beginnt der HS mit dem Beflllen der Probenschleife fir den Injektionszyklus. Wenn
der GC nicht bereit ist, folgt der HS einer angegebenen Aktion. Ein nicht betriebsbereiter GC
kann auf einen zu niedrigen GC-Zykluszeitparameter in der Methode hinweisen, auf normale
Abweichungen in der GC-Zeiteinstellung oder auf ein Problem mit dem GC. Beachten Sie, das
einige Datensysteme keine Daten erfassen, wenn der GC nicht bereit ist, ehe der Lauf startet.

Verfugbare Aktionen

Die fir das jeweilige Problem verfligbaren Aktionen sind abhdngig vom Sequenzproblem. (Sie
konnen beispielsweise die Verarbeitung bei einem fehlenden Flaschchen nicht fortsetzen, Sie
konnen jedoch das Flaschchen dberspringen oder die Sequenz abbrechen).

+ Fortsetzen: Setzt die Verarbeitung des aktuellen Probenflaschchens und der Sequenz fort.
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Bei Verwendung eines MS

+  Uberspringen: Uberspringt das aktuelle Probenflaschchen und setzt die Verarbeitung mit
dem nachsten Probenflaschchen in der Sequenz fort. Das aktuelle Probenflaschchen wird
sofort in den Probenteller zurlickgesetzt, sofern angemessen. Das System Uberspringt alle
Injektionen fir dieses Probenflaschchen.

+ Pause (Anhalten): Halt die Sequenz an. Alle Probenfladschchen im Ofen werden weiter
verarbeitet, einschlielllich des aktuellen Probenflaschchens, sofern angemessen. Es
werden keine weiteren Probenflaschchen in den Ofen bewegt.

Wiederaufnahme nach einer Pause: Befolgen Sie die Anweisungen auf dem
GC-Touchscreen (oder der Browseroberflache).

+  Abort (Abbrechen): Bricht die Sequenz ab. Der HS stoppt die Verarbeitung des aktuellen
Probenflaschchen und aller weiteren Probenflaschchen. Der HS setzt alle Probenflaschchen
zurlck in den Probenteller, beginnend mit dem Probenflaschchen, dass das Problem hatte.
Uberpriifen Sie zur Wiederherstellung die Protokolle, um festzulegen, welches
Probenflaschchen ein Problem hatte. Beheben Sie das Problem, erstellen Sie eine neue
Sequenz und starten Sie den Vorgang neu.

+  Wait for Ready (Warten auf Bereit): Der HS wartet, bis der GC betriebsbereit ist. Diese
Einstellung kann die Dauer der Gleichgewichtseinstellung fur die Flaschchen im Ofen
erhdhen. Der HS meldet die tatsachliche Gleichgewichtseinstellungszeit in seinen
Protokollen. Beachten Sie, dass, sobald der HS beginnt, die Probenschleife zu befiillen, er
eine Injektion startet, ungeachtet dessen, ob der GC bereit ist oder nicht. Wenn etwas den
GC vom betriebsbereiten Status abhalt, wartet der HS.

Abort (Abbrechen) stoppt nur den HS. Der GC und das Datensystem kdnnen zuvor injizierte

Proben volistandig verarbeiten.

Beachten Sie, dass Sequenzaktionen keine anderen potenziellen Probleme Uberschreiben,
wie einen Hardwarefehler, der eine Sequenz unterbrechen kann.

Bei Verwendung eines MS

Sie mussen die bendtigte zusatzliche Zeit fur die MS-Verzogerung fur Losungsmittel und
andere Faktoren im Parameter GC Cycle time (GC-Zykluszeit) berlicksichtigen.
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Sequenzaktionen fiir Browseroberflache und Datensystem

Sequenzaktionen fur Browseroberflache und
Datensystem

58

Die Browseroberflache und die Agilent Datensysteme konnen zusatzliche Funktionen bieten,
die zum Umgang mit unerwarteten Ereignissen verwendet werden konnen. Diese Funktionen
erscheinen als Teil der Sequenzeinstellungen und variieren je nach Datensystem. Die
Browseroberflache und viele Datensysteme bieten beispielsweise eine Einstellung zum
Umgang mit fehlenden Probenflaschchen in der Sequenz. Bei einem Konflikt zwischen der
Sequenzeinstellung und einer Einstellung in der HS-Methode verwendet der HS den Wert, der
unter HS-Methode fir das spezifische, unter ,AbhilfemalRnahmen bei Sequenzfehlern” auf
Seite 56 aufgelistete Problem eingestellt ist.

Die Datensysteme konnen auch Methoden zum Umgang mit Strichcode-Leser-Fehlern bieten.
In der Hilfe des Datensystems finden Sie weitere Informationen.
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Stoppen, Abbrechen oder Pausieren einer laufenden Sequenz

Stoppen, Abbrechen oder Pausieren einer
laufenden Sequenz

Sie konnen mit einer laufenden Sequenz entweder Uber die Stopp-Taste des GC-Touchscreen
interagieren, oder iber den Computer, der die Sequenz Uber die Browseroberflache oder ein
Datensystem ausfiihrt.

Auf dem GC-Touchscreen driicken Sie Stop (Stopp) (. M ). Der GC zeigt Aufforderungen an,

den Lauf zu stoppen, die Sequenz zu stoppen oder abzubrechen (nichts zu tun).

+  Stop the run (Lauf stoppen): Beendet sofort den aktuellen Lauf und geht weiter zum
nachsten Lauf in der Sequenz. Die Ubrige Sequenz wird normal beendet.

«  Stop the sequence (Sequenz stoppen): Beendet sofort den aktuellen Lauf und bricht die
Sequenz ab. Alle Probenflaschchen im Ofen werden durch die Kihlstation zurtick in den
Probenteller gesetzt und das System kehrt in den Leerlauf zurtck.

Die Browseroberflache und ein Datensystem bieten drei Optionen zur Interaktion mit einer
laufenden Sequenz:

+ Sequenz pausieren: Der HS beendet alle Proben, deren Verarbeitung bereits begonnen
wurde, wartet dann aber auf weitere Anweisungen. Es gelangen keine neuen
Probenflaschchen in den Ofen. Bei Fortsetzung wird die Sequenz normal beendet.

Durch Pausieren kann die Sequenz bearbeitet werden. Wahrend der Bearbeitung kann
die Liste der Proben, deren Verarbeitung noch nicht begonnen wurde, nach Bedarf
geandert werden, um eine neue Probe einzufligen oder andere Anderungen
vorzunehmen. Beim Fortsetzen beginnt der HS mit der Verarbeitung bei der nun
nachsten Probe in der Sequenz.

Stop the run (Lauf stoppen): Beendet sofort den aktuellen Lauf und geht weiter zum
nachsten Lauf in der Sequenz. Die Ubrige Sequenz wird normal beendet.

Stop the sequence (Sequenz stoppen): Beendet sofort den aktuellen Lauf und bricht die
Sequenz ab. Alle Probenflaschchen im Ofen werden durch die Kihlstation zuriick in den
Probenteller gesetzt und das System kehrt in den Leerlauf zurick.

Weitere Details zu den Sequenzfunktionen finden Sie in der Hilfe fiir die GC-Browseroberflache
und das Datensystem.
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Flaschchenstatus

Flaschchenstatus

60

Verwenden Sie die Statusleiste des GC-Touchscreens oder der Browseroberflache, um den
aktuellen Status einer laufenden Sequenz anzuzeigen. Der GC zeigt Folgendes an:

Ofentemperatur
Schleifentemperatur

Temperatur der Ubertragungsleitung
Flaschchenfluss

Flaschchendruck

Externer Tragerdruck

Flaschchenstatus Dazu gehort die Echtzeitiberwachung des Flaschchenstatus:
Gleichgewichtseinstellung, Druckbeaufschlagung, Extraktion, Injektion, Rickkehr zum
Probenteller.

Die Agilent Datensysteme geben auch den Flaschchenstatus an.
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Headspace-Einstellungen 62

Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Headspace 62
Einstellungen> Kalibrierung > Headspace 63

Einstellungen > Servicemodus > Headspace 66

Einstellungen > Scheduler: Ressourcenschutz 67

Dieser Abschnitt beschreibt die Einstellungen und Funktionen, flir den GC unter den
Einstellungen zur Verflgung stehen.
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Einstellungen

Headspace-Einstellungen

Headspace-Einstellungen

62

Die HS-Einstellungen auf der Registerkarte Settings (Einstellungen) () gelten unabhangig
von der aktuellen Methode. Wenn Sie Anderungen bei der Hardware vornehmen, sollten Sie
diese Einstellungen stets uberprifen und gegebenenfalls aktualisieren, beispielsweise nach
den Andern des Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgases, der Ubertragungsleitung oder der
Probenschleife.

Settings (Einstellungen) > Configuration
(Konfiguration) > Headspace
&> Configuration (Konfiguration) > Headspace

Die Tabelle unten listet die HS-Konfigurationseinstellungen auf.

Einstellung Beschreibung

Einlass Wahlen Sie den Einlass, der mit der Ubertragungsleitung verbunden ist.
(Einstellung verfuigbar fiir GCs mit mehr als einem Einlass).

Gastyp Typ des Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgases.

Schleifenvolumen Inneres Volumen der installierten Probenschleife.

Ubertragungsleitungstyp Wihlen Sie den Typ der installierten Ubertragungsleitung, Quarzglas
oder DB-ProSteel.

Durchmesser der Innendurchmesser der Ubertragungsleitung (um).

Ubertragungsleitung

Standby-Flaschchenfluss Bleibt normalerweise aktiviert. Der Standby-Flaschchenfluss splilt die

Probenschleife und die Probensonde zwischen Extraktionen und
wahrend Stillstandzeiten. Wenn die GC-Funktionen zum
Ressourcenschutz verwendet werden, kann dieser Fluss reduziert
werden, um Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgas zu sparen.
Standard: 20 ml/Min.

Ofen bei Start leeren Bei Aktivierung Uberprift der HS beim ersten Einschalten den Ofen auf
Flaschchen und schickt alle gefundenen Flaschchen zum Probenteller
zurick.

Barcode-Priifsumme aktivieren Verfligbar, wenn ein Strichcode-Leser vorhanden ist. Bestimmte

Strichcodes kdnnen einen Priifsummenwert enthalten, der zur
Validierung verwendet wird, wenn der Strichcode korrekt ausgelesen
wurde. Aktivieren Sie diese Einstellung, wenn der Strichcode eine
Prifsumme enthalt.

Symbole Verfligbar, wenn ein Strichcode-Leser vorhanden ist. Wahlen Sie All
(Alle), damit der Strichcodeleser alle verfligbaren Symbole priift, oder
wahlen Sie die spezifischen Symbole auf den Flaschchenetiketten. Eine
vollsténdige Liste der unterstitzten Symbole finden Sie unten.

Der Strichcode-Leser kann Strichcodes der folgenden Typen (Symbole) auslesen:
+ 30f9
+ Code128
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Einstellungen> Kalibrierung > Headspace

Matrix 2 of 5
« Standard2of 5
* Interleaved 2 of 5

+ UPCA

+  EAN/JAN 13

+ EAN/JANS
UPCE

Einstellungen> Kalibrierung > Headspace

> Calibration (Kalibrierung) > Headspace

Der HS bietet eine Kalibrierungsroutine fir den Probenteller, um die optimale Handhabung von
Flaschchen sowie die Kalibrierung fur den Gasfluss und die Drucksensoren sicherzustellen.

Kalibrieren des Probentellers und der Greifer

Der Probenteller benotigt moglicherweise eine regelmaliige Kalibrierung, um seine optimale
Leistung zu behalten. Dieser Kalibrierung stellt sicher, dass Greifer und Probenteller weiterhin
die Proben reibungslos und ohne fallen gelassene Flaschchen transportieren. Kalibrieren Sie
den Teller nach der HS-Installation, nach dem Austausch der Greiferpads oder wenn es durch
die automatische Problembehebung oder durch EMF-Zahler empfohlen wird.
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Einstellungen> Kalibrierung > Headspace

1 Vor dem Beginn leeren Sie den Flaschchenofen und den Probenteller von Flaschchen.

2 Uberpriifen Sie, ob sich der bewegliche Kalibrierungsstift und das Lecktestfldschchen an
ihren spezifischen Positionen befinden.

Flaschchen-Lecktest

Beweglicher Kalibrierungsstift

3 Navigieren Sie zu # (Einstellungen) > Calibration (Kalibrierung) > Headspace und wéahlen
Sie Start System and Tray Calibration (System- und Tellerkalibrierung starten) auf der
Seite mit den Einstellungen fir die Tellerkalibrierung.

4 Wahlen Sie als Kalibrierungstyp Factory (Werk). Befolgen Sie die Anweisungen. Eine
Werkskalibrierung kalibriert den Teller zur Haupteinheit sowie alle Flaschchenpositionen
auf dem Teller.

Kalibrieren der Greifer

Die Greifer werden vom HS regelmafig automatisch kalibriert. Zur Greiferkalibrierung sind das

Lecktestflaschchen und der bewegliche Kalibrierungsstift erforderlich.

Kalibrieren der Druckbeaufschlagungs-EPC

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 regelmafige Aktualisierung.

Andern Sie die Kalibrierungseinstellungen oder kalibrieren Sie die EPC-Sensoren des
Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgases manuell Gber den GC-Touchscreen oder die
Browseroberflache.

1 Wéhlen Sie & (Einstellungen) > Calibration (Kalibrierung) > Headspace und scrollen Sie zu
den EPC-Kalibrierungseinstellungen hinunter.

Wahlen Sie On (Ein) neben dem gewtlinschten Sensor, um ihn auf Null zu setzen.

3 Firden Flusssensor: Uberpriifen Sie, ob das Gas angeschlossen ist und flieRt
(eingeschaltet ist).

64 Funktionsweise



7  Einstellungen

Einstellungen> Kalibrierung > Headspace

Funktionsweise

4 Fir den Drucksensor: Trennen Sie die Gaszufuhrleitung an der Rickseite des HS.
Ausschalten allein reicht nicht — das Ventil konnte leicht lecken.

5 SchlielRen Sie jegliche Gasleitungen wieder an, die Sie im vorherigen Schritt getrennt haben,
und stellen Sie die Betriebsfllsse wieder her.

Um einen EPC-Sensor auf seine Werkskalibrierung zuriickzusetzen, navigieren Sie zu
(Einstellungen) > Calibration (Kalibrierung) > Headspace und wéahlen Sie im Abschnitt EPC die
Option Reset (Zuriicksetzen) fiir diesen Sensor.

Kalibrieren des Aux-Drucksensors

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 regelmafige Aktualisierung.

Andern Sie die Kalibrierungseinstellungen oder kalibrieren Sie den Aux-Sensor manuell tber
den GC-Touchscreen oder die Browseroberflache:

1 Wahlen Sie « (Einstellungen) > Calibration (Kalibrierung) > Headspace und scrollen Sie zu
den EPC-Kalibrierungseinstellungen hinunter.

2 Wabhlen Sie On (Ein) neben dem gewlinschten Sensor, um ihn auf Null zu setzen.

3 Firden Aux-Drucksensor: Trennen Sie die Gaszufuhrleitung an der Riickseite des HS.
Ausschalten allein reicht nicht — das Ventil konnte leicht lecken.

4 Schliellen Sie jegliche Gasleitungen wieder an, die Sie im vorherigen Schritt getrennt haben,
und stellen Sie die Betriebsfllisse wieder her.

Um diesen EPC-Sensor auf seine Werkskalibrierung zurlickzusetzen, navigieren Sie zu &
(Einstellungen) > Calibration (Kalibrierung) > Headspace und wéahlen Sie im Abschnitt EPC die
Option Reset (Zuriicksetzen) fiir diesen Sensor.

Leckraten-Kalibrierungsverfahren

Auch wenn dies extrem selten ist, kann die Ausdehnung einiger Losungsmittel, die auf
Temperaturen Uber ihrem Siedepunkt erhitzt werden, einen dynamische Druckveranderung
erzeugen, die auf der Zeitskala der typischen dynamischen Leckpriifung des HS nur schwer
akkurat zu quantifizieren ist. Anstatt den Probendurchsatz durch eine Verlangerung der
Methodenparameter fur die Druck-Gleichgewichtseinstellungszeit zu beeintrachtigen, ist der
bevorzugte Weg, die Ausdehnung des Losungsmittels zu berticksichtigen und die gemeldete
Leckrate in Verbindung mit einer bestimmten Reihe an Bedingungen zu kalibrieren.

Nutzen Sie den User Vial Leak Test (Benutzerseitiger Flaschchenlecktest) (siehe
,Gewabhrleisten einer ordnungsgemafRen Bordelung mithilfe des benutzerseitigen
Flaschchenlecktests” auf Seite 34) zur automatischen Bestimmung eines geeigneten
Leckratenschwellenwerts flr eine bestimmte Methode und Probe.

Ein Leckratenschwellenwert kann auch manuell berechnet werden. Wenn mindestens drei
Flaschchen analysiert wurden und eine konsistente dynamische Leckrate im Lecktest melden,
konnen Sie das unten aufgeflihrte Verfahren zur Kalibrierung der Leckrate durchfthren.

1 Uberpriifen Sie, dass Ihr System frei von Lecks ist.

Navigieren Sie zu Diagnostics (Diagnose) > Diagnostic Tests (Diagnosetests) >
Headspace und wahlen Sie den Restriction and Pressure Decay-test (Verengungs- und
Druckabfalltest). Fiihren Sie den Test mit dem Lecktestflaschchen (Teilenummer
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Einstellungen > Servicemodus > Headspace

G4511-20180) und einem erweiterten griinen Agilent Septum durch (Teilenummer
5183-4759). Achten Sie darauf, dass Ihre Instrumententemperaturen identisch zu den
Sollwerten der Analysemethode sind.

Das Verfahren beginnt mit der Systemleckprifung, um sicherzustellen, dass keine Lecks
gefunden werden, wenn das System frei von Losungsmitteln ist.

2 Kalibrieren Sie die Leckrate.

a Wenn der Verengungs- und Druckabfalltest bestanden wird, analysieren Sie mithilfe
Ihrer gewiinschten Analysemethode sechs Flaschchen mit dem in
Analysedurchlaufen verwendeten Losemittel.

b Notieren Sie die Leckrate fir jedes der sechs Flaschchen, dann berechnen Sie ihre
durchschnittliche und die Standard-Abweichung. Legen Sie die Leckratenwerte fiir
bestanden/fehlgeschlagen, die fiir die betreffende Analyse in die HS-Methode
eingegeben werden, als die durchschnittliche Leckrate plus das Dreifache der
Standard-Abweichung fest.

Tabelle 7 zeigt ein Beispiel, in dem Sie den Leckratengrenzwert der Analysemethode zu
1,840 ml/Min. andern sollten.

Tabelle 7 Beispiel fiir die Berechnung der Methode zur Begrenzung der Leckrate

Flaschchen Leckrate (mL/Min.)

1 1,403
2 1,352
3 1,621
4 1,458
5 1,541
6 1,623
Durchschnittlich 1,500
Std.-Abw. 0114
3 x Std.-Abw. 0341
Durchschn. + (3 x 1,840
Std.-Abw.)

Einstellungen > Servicemodus > Headspace

& > Service Mode (Servicemodus) > Headspace

Der Headspace-Servicemodus listet die aktuellen, tatsachlichen Werte fur verschiedene
Konfigurationen, thermische, pneumatische, elektronische und weitere Einstellungen und
Sensoren auf.
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Einstellungen > Scheduler: Ressourcenschutz

Funktionsweise

Esist auch moglich, auf die Werkseinstellungen zurlickzusetzen. Normalerweise flhren Sie ein
Zuriicksetzen auf die Werkseinstellungen nur durch, wenn es absolut notwendig ist. Ein
Zuriicksetzen auf die Werkseinstellungen 16scht alle benutzerdefinierten Einstellungen, die im
HS gespeichert sind, von den Flusskalbrierungen bis zur Seriennummer des Instruments.

Ein Zurlicksetzen auf die Werkseinstellungen wird:

*  Wartungs- und Ereignisprotokolle I6schen.

+ Den Verlauf von Firmware-Updates |6schen.

+ Die aktuelle HS-Konfiguration und die Kalibrierungen I6schen.
+  EMF-Uberwachungsdaten und -einstellungen loschen.

« Das Zurlcksetzen auf die Werkseinstellungen protokollieren.
+ Neustart des HS.

Einstellungen > Scheduler: Ressourcenschutz
i > Scheduler

Der HS verwendet die Ressourcenschutzfunktionen des GC, und die GC-Funktionen flr Sleep-
und Wake-Methoden werden so erweitert, dass sie die Methodenparameter des HS
einbeziehen. Da der HS der Methode viele neue Parameter hinzufligt, kdnnen einige von diesen
verwendet werden, um Gase und Leistung zu erhalten. Viele HS-Einstellungen sind Jedoch
nicht relevant fir die Sleep-Methoden, da sie nur wahrend der Vorbereitung von Proben
verwendet werden. Beriicksichtigen Sie die folgenden HS-Parameter, wenn Sie eine
Sleep-Methode einstellen:

+ Standby-Flaschchenfluss: Auf Wunsch reduzieren. Agilent empfiehlt nicht das Deaktivieren
dieser Option, da dieser Fluss die Probenschleife und die Probensonde vor
atmospharische Kontamination schitzt.

+ Die Temperaturen fur den Ofen, die Probenschleife und den Flaschchenofen konnen
wahrend einer Inaktivitat reduziert werden.
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Headspace-Probengebers

Verarbeitung eines Probenflaschchens durch den HS 70

HS Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung 71

HS Druckbeaufschlagung eines Flaschchens 72
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Dieses Kapitel erlautert mehr zur Theorie hinter dem 8697 Headspace-Probengeber. Diese
Informationen sind fur die Verwendung durch Methodenentwickler vorgesehen.
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Die Funktionsweise des 8697 Headspace-Probengebers
Verarbeitung eines Probenflaschchens durch den HS

Verarbeitung eines Probenflaschchens durch den HS

[ ——— o —————————

Abbildung 17 zeigt den Workflow fur ein Flaschchen, das vom HS verarbeitet wird.
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70
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HS Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung

HS Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung

Funktionsweise

Der 8697 HS mit Probenteller hat einen Ofen fir Probenflaschchen, der eine
Gleichgewichtseinstellung fir bis zu 12 Flaschchen bei einer Temperatur bis 300 °C
durchfiihren kann. Zudem kann der Ofen die Flaschchen mit 9 unterschiedlichen
Intensitatsstufen schitteln. Solange fur die Flaschchen einer Sequenz dieselbe Methode
verwendet wird, bestimmt der HS, wann aufeinanderfolgende Proben in den Ofen geladen
werden konnen, um den Durchsatz zu erhohen. Dann werden diese Proben automatisch
geladen. Der HS flhrt eine Optimierung fur den Durchsatz durch, ungeachtet von
Extraktionsmodus, Schleifenfillmodus und so weiter.
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HS Druckbeaufschlagung eines Flaschchens

HS Druckbeaufschlagung eines Flaschchens

72

Der HS bietet mehrere Techniken zur Druckbeaufschlagung eines Probenflaschchens.
Zusatzlich zum einfachen Aufheizen des Flaschchens, was an sich genligend inneren Druck
erzeugen kann, bietet der HS zusatzliches Gas, um bei der Extraktion zu unterstitzen. Dieses
Gas kommt Uber die Armatur Vial Pressure (Flaschchendruck) auf der Riickseite des HS und
kann sich vom Tragergas unterscheiden, das zur Bewegung der Probe zur Saule verwendet
wird. Wahrend die Standardmethode fur die Flaschchen-Druckbeaufschlagung haufig
ausreichend ist, konnen bei einen Anwendungen alternative Techniken hilfreich sein. Siehe
Abbildung 18 unten.

Ubertra- 6er-Anschlussventil

T

Tragergas Flischchen-
Druckbeaufschlagungsgas

Abb.18. Flaschchen-Druckbeaufschlagung

Fluss zu Druck

Das ist der Standard-Fullmodus fur Flaschchen. In diesem Modus behélt der HS eine
spezifische Flussrate flr das Tragergas in das Flaschchen bei, bis der Druck im Inneren des
Flaschchens den Fulldruck-Sollwert erreicht. Der HS behalt diesen Druck fir die Haltezeit bei.
Am Ende der Haltezeit beginnt das Fullen der Probenschleife.

Druck

In diesem Modus befUllt der HS das Flaschchen so schnell wie moglich bis zum angestrebten
Fllldruck-Sollwert, dann behalt er diesen Druck fir die angegebene Haltezeit bei. Am Ende der
Haltezeit beginnt das Fullen der Probenschleife.

Konstantes Volumen

In diesem Modus druckbeaufschlagt der HS das Flaschchen mit einem festgelegten Volumen
an Tragergas, dann behalt er den resultierenden Druck fUr die angegebene Haltezeit bei. Dieser
Modus ist hilfreich, wenn Sie die exakte Molmenge einer Probe und des Tragergases im
Flaschchen oder in der Probenschleife berechnen mochten.
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Funktionsweise

Dynamische Leckprifung

StandardmalRig flhrt der HS eine Leckprifung nach der Flaschchen-Druckbeaufschlagung
durch. Auf der Sone kann der HS bestimmen, ob das Flaschchen undicht ist, indem er das
Flaschchen auf Druckabfall prift. Der HS protokolliert die Ergebnisse der Leckprifung und
bietet eine Sequenzaktion fiir den Umgang mit einem leckenden Probenfldschchen (zum

Beispiel tiberspringen oder abbrechen).

Die Zeit flr die dynamische Leckpriifung entspricht der Druck-Gleichgewichtseinstellungszeit
+ 02 Minuten.
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Befullen der Probenschleife durch den HS
(Extraktion einer Probe)

Nachdem das Flaschchen druckbeaufschlagt und stabilisiert wurde, flhrt der HS die
festgelegten Extraktionen durch. Das 6er-Anschlussventil schaltet um und ermaoglicht die
Entllftung der druckbeaufschlagten Probe durch die Probenschleife. Wenn die festgelegten
Bedingungen erflillt sind, gilt die Schleife als befiillt. Siehe Abbildung 19 unten.

Ubertra-
gungs-
leitung

Probensonde

‘ Tragergas Entliiftung
Abb.19. Beflllen der Probenschleife

Der HS bietet zwei Modi zum Beflllen der Probenschleife, Default (Standard) und Custom
(Benutzerdefiniert).

Standard-Schleifenfullmodus

In diesem Fall leitet der HS den Druck des Probenflaschchens mit einer festgelegten Rate in
die Probenschleife ab, bis der Druckabfall des Probenflaschchendrucks eine bekannte Menge
erreicht. Der HS berechnet den finalen Schleifendruck und die Gleichgewichtseinstellungszeit
auf der Basis der aktuellen HS-Konfiguration und der Methodendaten.

Benutzerdefinierter Schleifenfullmodus

In diesem Fall konnen Sie die Schleifenflllrate, den finalen Schleifendruck udn die
Gleichgewichtseinstellungszeit festlegen.
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Typen von HS-Extraktionen und Injektionen

Der 8697 HS kann eine Probe einmal oder mehrere Male pro Flaschchen extrahieren und
injizieren. Der HS bietet als erweiterte Funktion eine Auswahl beim Extraktionstyp.
Abbildung 20 zeigt die grundlegenden Flusspfade wahrend eines Injektionszyklus, wobei dei
Probenschleife in den GC gespult wird.

Ubertra-

Probensonde

Tragergas Entliiftung

Abb.20. HS-Injektionszyklus

Beachten Sie, dass der Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgasfluss immer vom HS kontrolliert
wird. Der Tragergasfluss wird immer vom EPC-Modul des GC-Einlasses kontrolliert.
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Die Funktionsweise des 8697 Headspace-Probengebers
Typen von HS-Extraktionen und Injektionen

In Abbildung 21 finden Sie ein Diagramnm der Flusspfade innerhalb des HS-Probengebers.

Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgas

PS - Drucksensor
FS - Flusssensor
SV - Schaltventil

SV1

— Tragergas PV - Proportionalventil
Flussregelungsmodul
G 1
| PS |
PV1 |
FS |
|
|
# '
|
PS

Entliiftung —
PVv2
Ubertragungs-
leitung
Abb.21.

6er-Anschlussventil

Probenschleife

HS-Probengeberablaufe

Funktionsweise
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Standardextraktion

Funktionsweise

Standardextraktion

In diesem Modus fihrt der HS eine Extraktion und eine Injektion pro Flaschenpunktur durch.
Nach der Gleichgewichtseinstellung der Flaschchen Uberpriift der HS die Systembereitschaft.
Ist das System bereit oder falls die Bereitschafts-Sequenzaktion fortgesetzt wird, punktiert der
HS das Flaschchen. Der HS druckbeaufschlagt das Flaschchen und extrahiert die Probe
daraus gemals den Methodenparametern. Siehe Abbildung 18 und Abbildung 19. Nach jeder
Gleichgewichtseinstellung der Probenschleife wechselt das HS 6er-Anschlussventil in die
Injektionsposition, der HS injiziert die Probe und der HS senden einen Startbefehl an den GC.
Gleichzeitig entliftet der HS den Restdruck aus dem Flaschchen (optional). Nachdem die
Injektionszeit abgelaufen ist, kehrt das 6er-Anschlussventil in seine Ursprungsposition zurick.
Das Probenflaschchen wird aus der Sonde entnommen und kehrt in das Karussell und
anschliellend in den Teller zurlck.

Mehrere Headspace-Extraktionen

In diesem Modus flihrt der HS mehrere Extraktionen und Injektionen bei einer Flaschchenpunktur
durch. Siehe Abbildung 19 und Abbildung 20. Nach der Gleichgewichtseinstellung der
Flaschchen Uberprift der HS die Systembereitschaft. Ist das System bereit oder falls die
Bereitschafts-Sequenzaktion fortgesetzt wird, punktiert der HS das Flaschchen. Der HS
druckbeaufschlagt das Flaschchen und extrahiert die Probe daraus gemal den
Methodenparametern. Die Probenschleifenentliftung wird geschlossen. Das Flaschchen
bleibt auf der Sonde. Nach jeder Gleichgewichtseinstellung der Probenschleife wechselt das
HS 6er-Anschlussventil in die Injektionsposition, der HS injiziert die Probe und der HS senden
einen Startbefehl an den GC. Gleichzeitig entliiftet der HS den Restdruck aus dem Flaschchen
(optional). Nachdem die Injektionszeit abgelaufen ist, kehrt das 6er-Anschlussventil in seine
Ursprungsposition zurlick. Das Flaschchen bleibt auf der Sonde. Wenn die GC Cycle time
(GC-Zykluszeit) abgelaufen ist, Gberprift der HS wieder die Bereitschaft des Systems. Wenn
das System bereit ist oder die Bereitschafts-Sequenzaktion fortgesetzt wird, fihrt der HS die
nachste Druckbeaufschlagung, Extraktion und Injektion durch und startet den Lauf. Der
Vorgang wiederholt sich, bis alle Extraktionen und Injektionen durchgefihrt sind.

Nach der letzten Extraktion und Injektion wird das Probenflaschchen aus der Sonde
entnommen und kehrt in das Karussell und anschliefend in den Teller zurtick.
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Konzentrierte Heaspace-Extraktionen

Verwenden Sie diesen Modus, um die Probe im GC zu konzentrieren. Ublicherweise erfordert
dieser Modus einen beliebigen Filter zur Probenkonzentration. (Der Filter kdnnte ein optionales
externes Gerédt oder ein Einlass wie der Agilent Multimodus-Einlass sein). Siehe Abbildung 20
und Abbildung 21.

Nach der Gleichgewichtseinstellung der Flaschchen tberprift der HS die Systembereitschaft.
Ist das System bereit oder falls die Bereitschafts-Sequenzaktion fortgesetzt wird, punktiert der
HS das Flaschchen. Der HS druckbeaufschlagt das Flaschchen und extrahiert die Probe
daraus gemals den Methodenparametern. Das Flaschchen bleibt auf der Sonde. Nach jeder
Gleichgewichtseinstellung der Probenschleife wechselt das HS 6er-Anschlussventil in die
Injektionsposition und der HS injiziert die Probe in den GC. Der HS sendet keinen Startbefehl an
den GC: Nachdem die Injektionszeit abgelaufen ist, kehrt das 6er-Anschlussventil in seine
Ursprungsposition zurlick. Das Flaschchen bleibt auf der Sonde. Das Flaschchen kann
entliiftet werden (wahrend der Injektion) oder druckbeaufschlagt bleiben. Der HS wiederholt
die Druckbeaufschlagung, Extraktion, Injektion und das optionale Entliften fUr jede der in der
Methode festgelegten Extraktionen. Wahrend der letzten konzentrierten Injektion sendet der
HS ein Startsignal an den GC. Der HS entliiftet das Fldschchen (optional), entnimmt es aus der
Sonde und transportiert es in das Karussell und anschliefiend in den Teller zuriick.

Entluften des Flaschchen-Restdrucks

Ungeachtet des durchgefiihrten Extraktionstyps kann der HS den Restdruck aus den
verwendeten Probenfldschchen aus dem Vent (Entliiftungsanschluss) auf der Riickseite des
HS ablassen. Diese Entliftung verhindert, dass ein druckbeaufschlagtes Flaschchen mit
moglicherweise gesundheitsschadlichem Inhalt im Probenteller oder in lhrem Labor bleibt.
Diese Entliiftung geschieht wahrend der Injektionszeit fir jeden aktuellen Sequenzeintrag. Sie
konnen diese Funktion deaktivieren.

Bei der Durchfiihrung von konzentrierten Extraktionen stehen Ihnen zusatzliche Parameter zur
Verflgung: Sie konnen die Flaschchen zwischen den konzentrierten Extraktionen sowie
wahrend der letzten Injektion entliiften.
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Reduzierung von Verschleppungen durch den HS

Der 8697 HS bietet zwei spezielle Funktionen, um Verschleppungen zu reduzieren.

« Nach jedem Flaschchen spllt der HS die Probenschleife und die Probensonde mit einem
hohen Fluss an Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgas, wie in der Methode definiert. Dies
wird auch als Purge flow (Spiilfluss) bezeichnet, und Sie konnen sowohl die Flussrate als
auch die Spulzeit kontrollieren.

« Zwischen den einzelnen Sequenzen spiilt der HS die Probenschleife und die Probensonde
mit einem kontinuierlichen Fluss an Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgas. Dies wird als
Standby flow (Standby-Fluss) bezeichnet. Sie konnen die Flussrate kontrollieren.
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Uberblick 82
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Dieses Kapitel bietet Details und Informationen zu den Methodenparametern. Diese
Informationen sollen einem Methodenentwickler helfen, die Leistung einer Methode mithilfe
der Funktionen des 8697 Headspace-Probengebers zu verbessern.
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Uberblick

Uberblick

Abbildung 22 zeigt den typischen Ablauf zur Entwicklung einer
Headspace-Probengeber-Methode.

Nehmen Sie den
Headspace-Probenneh
mer in Betrieb.

A 2

Nehmen Sie die
Konfiguration vor.

L 4

Erstellen Sie eine
Methode.

4

Bereiten Sie
Proben vor.

L Z

Laden Sie Proben.

R 2

Erstellen Sie
Sequenzen.

Abb.22. Arbeitsablauf bei der Methodenentwicklung

Dieses Kapitel beschreibt die Techniken, um eine Methode zu erstellen und zu verfeinern,
indem die verfligbaren Methodenparameter und Methodenfunktionen des 8697 HS verwendet
werden. Es beschreibt alle verfiigbaren Methodenparameter und diskutiert, wie die
verschiedenen Parameter eine Analyse beeinflussen.
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Berucksichtigung von Probe und Matrix

/ \

Funktionsweise

Der erste Schritt bei der Entwicklung der Methode besteht darin, Probe und Matrix zu verstehen.

Die Theorie der Headspace-Analyse

Die Gleichungen, die die Headspace-Theorie beschreiben, leiten sich von drei physikalischen
Gesetzen ab, die mit Dampfdruck, Partialdriicken und der Beziehung zwischen dem
Dampfdruck eines Analyts Uber einer Losung und der Konzentration dieses Analyts in der
Losung verbunden sind.

Das Daltonsche Gesetz der Partialdriicke besagt, dass der Gesamtdruck einer Mischung aus
Gasen den Summen der Teildrlcke der einzelnen Gase in der Mischung entspricht.

Henrys Gesetz zu verdiinnten Losungen besagt, dass bei einer konstanten Temperatur die
Menge eines bestimmten Gases, das in einem bestimmen Typ und Volumen einer Flissigkeit
aufgeldst ist, direkt proportional zur Teildruck dieses Gases im Gleichgewicht zu dieser
Flussigkeit ist.

Das Raoultsche Gesetz besagt, dass der Teildruck einer Losung im Headspace-Volumen
proportional zum Molenbruch der gelosten Substanz in der Losung ist.

Die Konzentration eines Probenanalyts im Headspace-Volumen wird von der Massenbilanz
vorgegeben:

wobei:

Cg ist die Konzentration des Analyts im Headspace

Cp ist die Konzentration des Analyts in der urspringlichen
Probe

V ist das Volumen des Gases im Probenflaschchen
V| ist das Volumen der Probe

K ist der Verteilungskoeffizient
C./Cg im Gleichgewicht mit Vg/V

7\
o
=\
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Eine Neuanordnung ergibt:

wobei:

K ist der Verteilungskoeffizient,
C./Cg Iim Gleichgewicht mit

Vg/V|, wird auch bezeichnet als Phasenverhéltnis
Die Gleichung zeigt zwei wichtige Punkte:

+ Fur konsistente Ergebnisse muss das Verhaltnis V/V| konstant bleiben Das bedeutet,
dass die Probenmenge und die Flaschchengrole gleich gehalten werden muss.

+ Minimiert man den Verteilungskoeffizienten K, erhalt man eine hohere Konzentration des
Probendampfes im Headspace-Volumen.

*  Einkleineres Verhaltnis von Vg/V| ergibt eine hohere Konzentration des betreffenden
flichtigen Stoffes im Headspace-Volumen

Der Einfluss von K und das Phasenverhaltnis

Die Konzentration des Analyts im Headspace-Volumen ist abhangig von vielen Faktoren,
darunter: Probenmenge, urspriingliche Konzentration des Analyts in der Probe, verfligbares
Headspace-Volumen, Temperatur und Gesamtdruck im Flaschchen. Einige Faktoren werden
in der Probe und in der Matrix verandert, wahrend andere iber den Headspace-Probengeber
kontrolliert werden konnen.

Kontrolle von K

Bei der Optimierung einer Headspace-Analyse sollten Sie zunachst den Verteilungskoeffizienten
im Losungsmittel berlicksichtigen. Die Tabelle unten zeigt die K-Werte fir mehrere Ubliche
Losungsmittel bei 25 °C.

Analyt Lésungsmittel K (25 °C)
Toluol Dekan ~3000
Toluol Wasser ~4
Ethanol Dekan ~60
Ethanol Wasser ~5000
Ethanol Wasser, gesattigt mit Na,SOy4 ~300
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9

Funktionsweise

Methodenentwicklung
Der Einfluss von K und das Phasenverhaltnis

Bei hoheren Temperaturen sinkt K Bei 40 °C betragt der K-Wert fir Ethanol in Wasser ~1350.
Bei 80 °C sinkt der K-Wert auf ~330.

Wie in der Tabelle zu sehen ist, ist K ebenfalls abhéngig von Analyt und Matrix. Beachten Sie
die Anderung von K fir das Ethanol-Wasser-System im Vergleich zu dem ahnlichen System,
das mit Na,S0, gesattigt wurde.

Zur Verbesserung der Konzentration des Analyts im Headspace-Volumen sollten Sie daher die
Probe erhitzen. Bei Bedarf sollten Sie das Verwenden eines anderen Lésungsmittels (sofern
moglich) oder das Hinzugeben eines anorganischen Salzes erwéagen, um den K-Wert des
Losungsmittels zu senken.

Der zweite Faktor zur Erhohung der Sensibilitat ist das Phasenverhaltnis, Vg/V| . Denken Sie an
die Gleichung der Dampfphasenkonzentration:

Co

v
A

Wenn K niedrig ist, erzeugt das Reduzieren des Phasenverhaltnisses eine hohere Konzentration
des Analyts im Headspace-Volumen. Der 8697 kann verschiedene Probenflaschchen
verwenden. Wahlen Sie ein Probenflaschchen und eine Probenmenge, um eine hohere
Analytkonzentration zu erzielen.

Cg=

Wenn K hoch ist, fuhrt das Reduzieren des Phasenverhaltnisses zu weniger Gewinn.

Kontrolle des Phasenverhaltnisses
Ein weiterer Faktor zur Erhdhung der Sensibilitat ist das Phasenverhaltnis Vg/V| . Denken Sie
an die Gleichung der Dampfphasenkonzentration:

Co

Y,
0

Wenn K niedrig ist, erzeugt das Reduzieren des Phasenverhaltnisses eine hohere Konzentration
des Analyts im Headspace-Volumen. Der 8697 kann verschiedene Probenflaschchen
verwenden. Wahlen Sie ein Probenflaschchen und eine Probenmenge, um eine hohere
Analytkonzentration zu erzielen.

Cg=

Wenn K hoch ist, fihrt das Reduzieren des Phasenverhaltnisses zu weniger Gewinn.
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Berucksichtigen Sie den GC-Einlass

Normalerweise wird der passende Einlass vom verfligbaren GC bestimmt. Beachten Sie
jedoch, dass bei Einlasstypen, bei denen die Analysesaule direkt in das 6-Port-Ventil des

Headspace-Probengebers lauft, sich die Analysesaule nicht mit ihrer gesamten Lange im
GC-Ofen befindet. Die Peak-Formen konnen sich andern.

Bei jedem Einlasstyp unterstitzt der HS nur Split-Einlassmodi ohne Veranderungen.

Splitless-Einlassmodi werden unterstutzt, erfordern jedoch ein Firmware-Update (PID Konstanten)
fur das Einlass-EPC-Modul.
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L aden einer ahnlichen Methode

Funktionsweise

Beim Starten einer neuen Methode beginnen Sie mit einer Methode flr einen ahnlichen
Probentyp.

Bei Verwendung eines Agilent Datensystems liefert die Software einen Assistenten fur neue
Methoden und einen Konversionsassistenten. Der Assistent flir neue Methoden liefert sichere
Starttemperaturen und weitere Parameter fr Fllssig- und Feststoffmatrizen und verwendet
dabei eine Liste der Losungsmitteltypen (einschlieBlich benutzerdefinierter Werte). Der
Assistent kann auch die Siedepunkte des Analyts berlcksichtigen.
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Bearbeiten der neuen Methode

88

Nach dem Laden einer ahnlichen Methode konnen Sie diese nach Bedarf fir die neue Probe
bearbeiten. Dieser Abschnitt beschreibt die primaren Einstellungen, die folgenden Abschnitte
beschreiben die Extraktionsmodi und weitere Einstellungen.

Temperaturen

Gehen Sie zu Method (Methode) > Headspace, blattern Sie zu den Temperatureinstellungen
und geben Sie den gewtinschten Wert fir den Flaschchenofen, die Probenschleife und die
Temperatur der Ubertragungsleitung ein.

Tabelle8 Temperaturparameter

Parameter Anmerkungen

Ofen Starten Sie mit einer Ofentemperatur 15 °C unter dem Siedepunkt des
Losungsmittels.
Schleife Starten Sie mit einer Temperatur, die identisch mit der Ofentemperatur ist. Um eine

Kondensation der Probe zu verhindern, sollten Probenschleife und Ventil niemals
kalter als die Ofentemperatur sein.

Ubertragungsleitung Starten Sie mit einer Temperatur, die 15 °C hoher als die Ofentemperatur ist. Um eine
Kondensation der Probe zu verhindern, sollte die Ubertragungsleitung niemals kalter
sein als die Temperatur der Probenschleife und des Ventils.

Times

Gehen Sie zu Method (Methode) > Headspace, blattern Sie zu den Zeiteinstellungen und geben
Sie die gewlinschten Werte fur die Zeitparameter ein, die vom HS verwendet werden.

Tabelle9 Zeitparameter

Parameter Anmerkungen

GC-Zyklus Die erforderliche Gesamtzeit, bis das GC- (oder GC-/MS)Sytem nach einem Lauf in
den Status ,betriebsbereit” zurtickkehrt. Siehe Bestimmung der GC-Zykluszeit im
Betriebshandbuch.

Gleichgewichtseinstellung Die Zett, die das Flaschchen bei einer Gleichgewichtseinstellung bei Temperatur im

Flaschchen Ofen verbringt, einschlieBlich des Schiittelns. Allgemein sollten Sie mit einem Wert

von mindestens 15 Minuten starten, wenn die geschatzte Zeit unbekannt ist.

Injektionsdauer Die Zeit zum Fegen der Probe aus der Probenschleife, durch die Ubertragungsleitung
und in den GC. Die Standard-Injektionszeit betragt 0,50 Minuten.

Der HS verwendet diese Parameter bei der Bestimmung des Durchsatzes. Der wichtigste Wert
fur eine Probensequenz ist die GC-Zykluszeit. Ist sie zu kurz, werden die Proben vorbereitet,
ehe der GC oder GC/MS betriebsbereit ist. Je nach Sequenzaktionseinstellungen kann dies
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Flaschchen und Schleife

zum Abbruch der Proben oder unerwarteten Ergebnissen fihren. Ist die GC-Zykluszeit zu lang,
kann der Durchsatz reduziert sein, aber zumindest verarbeitet der HS weiterhin Proben nach
dieser Methode.

Zusatzlich gibt es weitere Zeiteinstellungen, die der HS beim Laden von Flaschchen in den
Ofen bericksichtigt. Dazu gehoren:

+ eine 30-sekiindige Wartezeit zur Temperaturstabilisierung aller aufgeheizter Zonen

« feste Wartezeiten fir Aktionen wie Probentellerbewegungen, Karussellbewegungen und
Heberbewegungen

+ feste Wartezeiten fur Ventilschaltungen
+ sonstige interne Verarbeitungszeiten

Der HS bericksichtigt all diese Zeiteinstellungen sowie die Abfolge der Methodensollwerte, um
den effizientesten Zeitplan zur Verarbeitung der Probenflaschchen festzulegen.

Flaschchen und Schleife

Gehen Sie zu Method (Methode) > Headspace und blattern Sie zu den Einstellungen fir
Flaschchen und Schleife.

Tabelle 10 Flaschchen- und Schieifenparameter

Parameter Anmerkungen

Flaschchengrofle Wahlen Sie die FlaschchengroRe: 10 ml, 20 ml oder 22 ml.

Schittelwert Fir das Schutteln stehen 9 Stufen zur Verfiigung. Siehe Fldschchen schiitteln. Geben
Sie den Wert (1 bis 9) oder zum Deaktivieren den Wert 0 ein. Die Browseroberfldche
zeigt die Frequenz(Schiitteln/Minute) und die Beschleunigung des Flaschchens bei
jeder Stufe.
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Fullmodi

Gehen Sie zu Method (Methode) > Headspace und blattern Sie zu den Fiillmoduseinstellungen.
Beachten Sie, dass die verflgbaren Einstellungen vom Fillmodus abhangen.

Tabelle 11 Fiillmodus-Parameter

Parameter Anmerkungen

Fillmodi fur Flaschchen « Standard: Fluss zu Druck
+ Der HS bestimmt, wie die Probenschleife gefiillt wird.
Weitere Informationen finden Sie unter ,Flaschchen-Druckbeaufschlagung”.

Filldruck fir Flaschchen Angestrebter Probenflaschchendruck fir die Probenentnahme.

+ Der Flaschchendruck muss hoch genug sein, um die Probe durch die
Probenschleife zu transportieren.

» Bei einigen Proben reicht der wahrend der Gleichgewichtseinstellung entwickelte
Druck fur die Headspace-Probe aus.

+ Uberschreiten Sie nicht die Grenze fiir den Flaschchendruck.

» Vermeiden Sie das Einstellen eines Wertes, der unter dem wahrend der
Gleichgewichtseinstellung entwickelten Druck liegt.

Weitere Informationen finden Sie unter ,Flaschchen-Druckbeaufschlagung”.

Fillfluss fir Flaschchen Vermeiden Sie eine hohe Flussrate, wenn die Anderung am Flaschchendruck
zwischen dem naturlichen inneren Drucke nach der Gleichgewichtseinstellung und
dem angestrebten Druck gering ist. Weitere Informationen finden Sie unter
JFlaschchen-Druckbeaufschlagung”.

Fllvolumen Wird nur verwendet, wenn der Fiillmodus auf Konstantes Volumen eingestellt ist.
Das spezifische Gasvolumen zur Druckbeaufschlagung des Fldschchens.

Druck Die vorgegebenen Zeit fir die Gleichgewichtseinstellung des Flaschchens wahrend
Gleichgewichtseinstellungszeit  der Flaschchen-Druckbeaufschlagung. Die Standardzeit betragt 0,50 Minuten.
Schleifenfillmodus » Bei Verwendung von Standard wahlt der HS passende Werte fiir die tbrigen
Schleifenparameter.
« Bei Verwendung von Benutzerdefiniert werden die Uibrigen Schleifenparameter zur
Bearbeitung aktiviert.

Weitere Informationen finden Sie unter ,Befiillen der Probenschleife”.

Schleifengradientenrate Im Modus Benutzerdefiniert sollten Sie eine hohe Fillrate vermeiden, wenn die
Differenz zwischen dem Flaschchendruck und dem Schleifendruck nur gering ist.
Standardwert: 20 psi/Min.

Finaler Schleifendruck Im Modus Benutzerdefiniert stellen Sie den finalen Probenschleifendruck ein. Im
Modus Standard wird der finale Druck angezeigt. Weitere Informationen finden Sie
unter ,Befiillen der Probenschleife”.

Schleifen- Im Modus Benutzerdefiniert ist der Standardwert: 0,05 Minuten.
Gleichgewichtseinstellung
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Entltftung und Spulen

Zwischen Probenflaschchen splilt der HS Probensonde, Probenschleife und Entliiftung.
Siehe Abbildung 23. Der Standardspulfluss betragt 100 ml/Min. fir 0,5 Minuten.

Flaschchen-Druckbeaufschlagungsgas PS - Drucksensor

FS - Flusssensor
Entliiftung Tragergas SV - Schaltventil
PV - Proportionalventil

Flussregelungsmodul

=
o (e

Probenschleife

Ubertragungs-
leitung

Abb.23. Flusspfade wahrend der Splilzeit

Um die Entliftungs- und Spllparameter einzustellen, gehen Sie zu Method (Methode)>
Headspace, dann blattern Sie zu den Einstellungen fir das Entliften und Spilen. Diese
Parameter werden nur Ubernommen, wenn Sie einen anderen Extraktion als einzeln
verwenden. Bei Einzelextraktionen wird der Flaschchendruck stets wahrend des
Injektionszyklus entliftet.

Funktionsweise
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Tabelle 12 Entliiftungs- und Spiilparameter

Parameter Anmerkungen

Entliiftungsdruck fir Wahrend eines Injektionszyklus, der einen GC-Lauf startet, wird der

Flaschchen nach der letzten Restflaschchendruck entliiftet. Das Flaschchen wird fir die nachste Extraktion erneut
Extraktion druckbeaufschlagt.

Entliftungsdruck fir Wahlen Sie aus, dass der Flaschchendruck zwischen den einzelnen Extraktionen
Flaschchen zwischen entliftet werden soll. Das Flaschchen wird fUr die nachste Extraktion erneut
Extraktionen druckbeaufschlagt.

Spiilflussamodus Standard: Der HS spiilt die Probenschleife, die Entliiftung und die Probensonde mit

Druckbeaufschlagungsgas mit einem Durchfluss von 100 mi/Minute fir T Minute.
Benutzerdefiniert: Geben Sie Splilflussrate und Zeit ein.
Aus: Nicht empfohlen. Der HS spiilt zwischen den Proben nicht.

Spiilfluss Die vorgegebenen Zeit fir die Gleichgewichtseinstellung des Fldschchens wéahrend
der Flaschchen-Druckbeaufschlagung. Die Standard-Injektionszeit betragt
0,50 Minuten.

Splilzeit Die vorgegebene Zeit fir das Spiilen der Probensonde, der Schleife und der
Entltiftung.

Sollten Sie eine Verschleppung feststellen, versuchen Sie, den Splilfluss oder die Spdlzeit zu
erhdhen, um alle verbleibenden Probendampfe aus dem System zu entfernen.

Beachten Sie, dass der HS Ublicherweise die Probensonde (einschlieRlich Probenschleife) und
die Entliftung in der ersten Halfte der Splilzeit reinigt, dann wird das Entliftungsventil
geschlossen, um nur die Probensonde (und die Probenschleife) zu spiilen. Wenn die Spuilzeit
zwischen 0,1 und 0,2 Minuten betragt, werden in den ersten 0,1 Minuten die Entliftung und die
Probensonde gesplilt, in der verbleibenden Zeit nur die Sonde. Betragt die Spllzeit weniger als
0,1 Minuten, spilt der HS sowohl Probensonde als auch Entliiftung fir die gesamte Zeit.

Weitere Parameter

Zusatzlich zu den oben beschriebenen Parametern werden die tibrigen Methodenparameter
des Headspace-Probengebers in den folgenden Abschnitten besprochen:

Extraktionsmodus

Dynamische Leckpriifung

Uberblick iiber Methodenparameter
Sequenzaktionen der Methode

Verwendung der Parameter-Inkrementierung

Wenn Sie den optionalen Strichcode-Leser verwenden, stellen Sie die Arten von Strichcodes,
die vom Touchscreen verwendet werden, unter Settings (Einstellungen) ein. Siehe ,Settings
(Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Headspace” auf Seite 62. In der
Browseroberflache erscheinen diese Einstellungen unter Method (Methode) > Configuration
(Konfiguration) > Headspace.

Funktionsweise
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Entwicklung und Verbesserung der Methode

Funktionsweise

Dieser Abschnitt erldutert, wie sich eine Methode anhand der verschiedenen Funktionen des
8697 HS verbessern lasst. Er bietet ntzliche Tipps und Hintergrundinformationen, die Ihnen
bei der Entwicklung von Methoden mit dem HS helfen werden. Es handelt sich nicht um eine
allgemeine Erlauterung der Headspace Chromatographie, sondern eher um eine Sammlung
von Informationen, um lhnen bei der optimalen Nutzung des 8697 HS zu helfen.

Verwendung der Parameter-Inkrementierung

Ziel dieser anfanglichen Methode ist es, auf sichere Weise Ergebnisse zu erzielen - jegliche
Ergebnisse. Sobald Sie festgestellt haben, dass eine Methode auf sichere Weise ausreichend
Proben extrahiert, die vom GC (oder GC/MS) analysiert werden kdnnen, besteht der nachste
Schritt Ublicherweise darin, die Temperatur, Zeit und die Schiittelintensitat fur die
Gleichgewichtseinstellung empirisch festzulegen, um sie optimal an lhre Bedurfnisse
anzupassen.

Dazu verwenden Sie die Parameter-Inkrementierungsfunktion des HS. Die Parameter-
Inkrementierungsfunktion erhoht die Ofentemperatur, die Flaschchen-Gleichgewichtseinstellungszeit
oder die Schuttelintensitat fur die Flaschchen um eine festgelegte Menge an aufeinanderfolgenden
Laufen.

Verwendung der Parameter-Inkrementierung:

1 Stellen Sie Uber die Browseroberflache eine Verbindung mit dem GC her.

2 Gehen Sie zur Registerkarte Method (Methode) und laden Sie die gewlinschte Methode.

3 Blattern Sie zu Miscellaneous (Sonstiges) (Method Development) (Methodenentwicklung).
4

Aktivieren Sie Would you like to increment a method setting over subsequent runs?
(Mdchten Sie eine Methodeneinstellung liber nachfolgende Léufe in inkrementieren?).

5 Wabhlen Sie Temperature (Temperatur), Vial shaking (Flaschchen schiitteln) oder Vial
equilibration hold time (Haltezeit fiir Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung).

6 Geben Sie die entsprechenden Parameter ein. Unter ,,Ofentemperatur”, ,Zeit fiir
Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung“oder ,Flaschchen-Schliisselintensitat” finden Sie
weitere Details.

Speichern Sie die Methode.

8 Legen Sie die Anzahl der erforderlichen Probenflachen fest.

+ Der Parameter wird inkrementiert, bis er die festgelegte Obergrenze Uberschreitet.
(Ein Beispiel finden Sie in Tabelle 13.)

+ Teilen Sie den Bereich durch die Inkrementierung und runden Sie auf.

9 Bereiten Sie die Probenflaschchen vor und laden Sie diese in den Probenteller (oder das
Karussell).

10 Erstellen Sie eine Sequenz, um jedes Probenflaschchen mit der
Parameter-Inkrementierungsmethode laufen zu lassen.
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11

Starten der Sequenz.

+ Der HS startet die Sequenz, lasst jeweils ein Flaschchen laufen und inkrementiert die
ausgewahlten Parameter mit jeder Wiederholung, bis er die festgelegte Obergrenze bei
einem Parameter uberschreiten wirde.

+ Die aktuellen Methodenparameter konnen Sie im Statusdisplay ansehen. Wenn der HS
die Methodenparameter fir jedes neue Flaschchen inkrementiert, wird der neue Wert als
Sollwert fir Temperatur, Zeit oder Schiittelintensitat angezeigt.

Ofentemperatur

Bei

Tab

der Inkrementierung der Ofentemperatur sollten Sie Folgendes bericksichtigen:
Hohere Temperaturen verbessern allgemein die Peak-Bereich.

Uberschreiten Sie nicht den Siedepunkt des Losungsmittels (oder Analyts).
Eine Inkrementierung der Temperatur kann den Durchsatz erhchen.

Alle Heizzonen werden mit derselben Rate inkrementiert. Wenn eine Heizzone ihre
maximale Temperatur erreicht (oder Uberschreiten wiirde), wird sie fir die verbleibenden
Flaschchen bei dieser maximalen Temperatur gehalten. Erwagen Sie beispielsweise eine
Start-Ofentemperatur von 175 °C, eine Ubertragungsleitungstemperatur von 200 °C und
einer Probenschleifentemperatur von 190 °C. Bei einer Inkrementierung von 10 °C im
finften Lauf sollte die Probenschleifentemperatur bei 230 °C liegen, wahrend die
Ofentemperatur bei 215° liegen wirde. Da die maximale Temperatur der Probenschleife
Uberschritten wirde, wird die Temperatur stattdessen bei 225 °C flir den flnften und
sechsten Lauf gehalten. Ein Beispiel finden Sie in Tabelle 13 unten.

elle 13 Beispieltemperaturen, in °C, wahrend einer Parameter-Inkrementierung von 10 °C
pro Schritt

Ofen Ubertragungsleitung Probenschleife

175
185
195
205
215
225

200 190
210 200
220 210
230 220
240 225
250 225

Die Flaschchen in diesem Fall laufen in Serien. Es gibt keine Uberlappung, da die
Ofentemperatur fUr jedes Flaschchen variiert.

Flgen Sie keine Serie ein, die die Anzahl der verfiigbaren Flaschchen im Probenteller
Uberschreitet.

Funktionsweise
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Zeit fiir Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung

Bei der Inkrementierung der Flaschchen-Gleichgewichtseinstellung sollten Sie Folgendes
berlcksichtigen:

Eine Inkrementierung der Gleichgewichtseinstellungszeit, bei Erhohung der Temperatur,
wirde mehr Losungsmittel als Analyt einflihren oder wirde die Probe verschlechtern.

* Indiesem Fall konnen sich die Flaschchen Uberlappen.
» Flgen Sie keine Serie ein, die die Anzahl der verfligbaren Flaschchen im Probenteller

dberschreitet.
Flaschchen-Schliisselintensitat
Bei der Inkrementierung der Flaschchen-Schiittelzeit sollten Sie Folgendes berticksichtigen:

+ Die Flaschchen in diesem Fall missen in Serien laufen, da die Schiittelintensitat fur jedes
Flaschchen variiert.

+ Das Schitteln ist am hilfreichsten bei Analyten mit hohen K-Werten, groReren Mengen von
Flissigproben und zahflissigeren Flissigproben.

Flaschchengrolle

Der HS bestimmt die Flaschchengrofe mithilfe des Greifers oder beim Laden des Flaschchens
in die Probensonde.

Flaschchen schutteln

Der HS kann die Flaschchen im Ofen mit neun Stufen schitteln. Geben Sie 0 ein, um das
Schitteln zu deaktivieren, oder 1 bis 9, wobei 9 die hochste Schiittelstufe ist.

Eine hohere Schuttelintensitat kann die Bereichszahler bei einer vorgegebenen
Ofentemperatur erhohen.

Probeschleifengrolke

Konfigurieren Sie stets die korrekte Probeschleifengrofie. Der HS kontrolliert bestimmte
operative Parameter, wie die Beflllung der Probenschleife, basierend auf dem konfigurierten
Probenschleifenvolumen.

GrofRere Schleifen konnen hilfreich sein, wenn sie Spurenanalysen an den Grenzen der
Erkennbarkeit durchfihren.

Kleinere Schleifen konnen bei der Peak-Wiedergabetreue helfen, wenn sie direkt mit der
GC-Saule verbunden sind.
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Flaschchen-Druckbeaufschlagung

Wie unter ,Statische Headspace-Probe mit Ventil und Schleife” auf Seite 10 beschrieben
druckbeaufschlagt der HS das Flaschchen und entliiftet dann das Flaschchen wahrend der
Probenschleife auf Atmospharendruck. Der HS kann die Rate der Gastubertragung durch die
Schleife, den anfanglichen Kopfdruck innerhalb des Flaschchen und den verbleibenden Druck
bei Ende der Probenentnahme steuern.

« Flr wiederholbare Ergebnisse sollten Sie sicherstellen, dass das Flaschchen ausreichend
Druck enthalt, um die Probenschleife mehr als einmal auszufegen. Wenn das Flaschchen
wahrend der Warmeausgleichung weniger als 70 kPa (10 psi) Druck entwickelt, sollten Sie
das Hinzufligen zusatzlichen Gases erwagen, um diesen Druck zu erhchen. Wenn der
Flaschchendruck zu niedrig ist, kann dies zu Fehlern bei der Wiederholbarkeit oder zu
geringen Peak-Bereichen flihren (da nicht ausreichend Probe die Probenschleife erreicht).

* Der HS kann das Probenflaschchen mit drei unterschiedlichen Modi druckbeaufschlagen.
Verwenden Sie einen Flaschchen-Druckbeaufschlagungsmodus, der fir die Probe
geeignet ist.

+  Stellen Sie einen Ziel-Flaschchendruck ein, der hoher als der wahrend der Warmeausgleichung
entwickelte Druck ist. (Andernfalls entliiften Sie die Probe versehentlich!)

Fluss zu Druck

Dies ist der Standard-Flaschchendruckbeauftragungsmodus und geeignet fiir die meisten
Analysen. Der HS verwendet eine feste Flussrate zur Druckbeaufschlagung des Flaschchens
auf ein festgelegtes Mal. So wird das Flaschchen weniger ,geschlagen”.

+  Vermeiden Sie eine hohe Flussrate, wenn die Anderung am Flaschchendruck nur gering ist.

« Es stehen benutzerdefinierte Probenschleife-Filloptionen zur Verfigung, wenn Sie diesen
Modus verwenden.

Druck

In diesem Modus druckbeaufschlagt der HS das Flaschchen schnellstmdglich auf den Zielwert.
Dieser Modus dupliziert den Prozess, der bereits von friheren Agilent Headspace-Probengebern
(G1888 und 7694) verwendet wurde. Es stehen benutzerdefinierte Probenschleife-Filloptionen
zur Verfugung, wenn Sie diesen Modus verwenden.

Konstantes Volumen

In diesem Modus entwickelt das Flaschchen seinen natrlichen inneren Druck. Der HS-Probengeber
flihrt dem Flaschchen dann ein festes Gasvolumen zu. In diesem Fall ist der tatsachliche finale
Flaschchendruck unbekannt, da er vom Anfangsdruck und der Komprimierbarkeit des
hinzugefligten Gasvolumens abhangig ist.

Da der interne Flaschchendruck unbekannt ist, schlielt dieser Modus die Verwendung
erweiterter Probenschleifen-Filloptionen aus. Der HS bestimmt die beste Einstellung zum
Beflllen der Probenschleife.

Dieser Modus ist hilfreich, wenn exakte Molekularmengen entscheidend sind.

Bei Verwendung dieses Modus ist es maglich, dass unzureichender Flaschchendruck
entwickelt wird. Wenn der finale Flaschchendruck nach der Probe < 1 psi (ca. 7 kPa) betragt,
stoppt der HS die Probe, wenn die Probenschleife/der Flaschchendruck 1 psi erreicht.

Funktionsweise
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Funktionsweise

Befullen der Probenschleife

Der HS bietet zwei Modi zum Beflllen der Probenschleife: Default (Standard) und Custom
(Benutzerdefiniert). Im Modus Custom (Benutzerdefiniert) konnen Sie die Menge des
Flaschchendrucks, der zur Befiillung der Schleife verwendet wird, steuern, indem Sie finalen
Restdruck der Probenschleife (des Flaschchens) sowie die Gradientenrate zum Befllen der
Probenschleife einstellen.

Ungeachtet des Modus sollten Sie vor Beflllen der Probenschleife ausreichen Flaschchendruck
entwickeln oder hinzufiigen. Das Beflllen der Schleife reagiert auf das Druckdifferenzial
zwischen Fldschchen und Schleife (die zur Atmosphére entliftet werden). Siehe Abbildung 24.
Bei einem sehr niedrigen anfanglichen Flaschchendruck, beispielsweise 7 kPa (1 psi), werden
Sie bei der Ubertragung der Probe zur Schleife mehr auf die Diffusion als auf den Gasfluss
vertrauen. Die Ergebnisse werden darunter leiden.

6er-Anschlussventil

) | sonde
Ubertra-

gungslei-

tung
Tragergas Flaschchen-
Flaschchen-Druckbeaufschlagung Druckbeaufschlagungsgas

Proben-
sonde

Tragergas Entliiftung —
Befiillen der Probenschleife

Abb.24. Beflllen der Probenschleife
Flr einen guten, wiederholbaren Probentransport zur Schleife sollten Sie ausreichend
Flaschchendruck entwickeln oder hinzuflgen.

Wenn Sie mit einem niedrigen anfanglichen Flaschchendruck beginnen (< 70 kPa/10 psi),
sollten Sie den Flaschchendruck erhdhen. Wenn sich die Ergebnisse oder die Wiederholbarkeit
verbessern, war der Druck ausreichend zur Beflllung der Probenschleife.
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Standard

Dieser Modus sollte fir viele Analysen ausreichen. Basierend auf dem anfanglichen Flaschchendruck
(der bekannt ist, es sei denn, Sie verwenden den Druckbeaufschlagungsmodus Constant
Volume (Konstantes Volumen)), berechnet der HS eine optimale Flussrate und den finalen
Flaschchendruck zur Beflillung der Probenschleife. Der HS befiillt die Probenschleife mit dem
Flaschchen, passt die Flussrate an, bis die Probenschleife mindestens einmal mit der Probe
ausgekehrt wurde.

Wenn der anfangliche Flaschchendruck zu niedrig ist, nimmt der HS Anpassungen vor.
+  Der finale Flaschchendruck darf nicht unter < 1 psi (6,9 kPa) bei NTP liegen.

+ Bei Verwendung des Fillmodi kontantes Volumen fiir die Flaschchen ist es moglich, dass
der entwickelte Flaschchendruck nicht ausreichend ist. Wenn der Flaschchendruck bei
Start der Probe zu einem finalen Probenschleifen-/Flaschchendruck < 1 psi (~7 kPa)
fihren wirde, stoppt der HS die Probe, wenn der Probenschleifen-/Flaschchendruck 1 psi
erreicht.

Berechnung der Standardparameter fiir die Befiillung der Probenschleife durch den HS:
Der HS berticksichtigt die Flaschchengrofle und die atmospharischen Bedingungen bei der
Berechnung des Standardvolumens der Probenschleife.

FlaschchengroBe  Absoluter Druck Gradientenrate
10mL Finaler Druck - 2/3 Anfangsdruck 40 psi/Min.
20 mL Finaler Druck - 5/6 Anfangsdruck 20 psi/Min.

Der auf dem Instrument angezeigte NTP-Druck ist der Absolute Druck - 1 Standardatmosphare

Anpassung

In diesem Modus konnen Sie die Rate festlegen, mit der die Schleife befiillt wird, den finalen
Probenschleifendruck und eine Zeit, in der die Schleife nach dem Beftillen eine
Gleichgewichtseinstellung vornimmt. Unter Abbildung 24 finden Sie weitere Informationen.

Loop Ramp Rate (Schleifen-Gradientenrate): Die Rate des Druckabfalls vom Flaschchen und
durch die Schleife. Wenn Sie vermuten, dass wahrend der Schleifenbefillung zu viel Probe
verloren geht, sollten Sie die Flussrate senken.

Final Loop Pressure (Finaler Schleifendruck): Da die Probenschleife und das Flaschchen
miteinander verbunden sind, gilt dies auch fur den finalen Flaschchendruck. Der HS kann ein
Vakuum bei einem Flaschchen erzeugen.

+ Stellen Sie allgemein den Wert > 7 kPa (1 psi) ein.

+ Der finale Druck sollte genug Druckabfall im Vergleich zum Anfangswert liefern, um
sicherzustellen, dass die Probenschleife beflillt wird.

* Beieinem Wert von 0 steuert der HS die Probenschleifenbeflllung, bis der Druck der
Probenschleife (und des Flaschchens) 1 psi erreicht (etwa 6,9 kPa). Dann wird das
Entliftungsventil vollstandig gedffnet. Der HS steuert an diesem Punkt das Probensystem
nicht. Wenn der Druck 0 in Bezug auf die Atmosphare erreicht, wird das Entliftungsventil
geschlossen. Die Verwendung dieser Einstellung liefert moglicherweise keine
wiederholbaren Ergebnisse.

Funktionsweise



9  Methodenentwicklung
Extraktionsmodus

Funktionsweise

Bei einem Wert zwischen 0 und 1 psi (etwa 6,89 kPa) erscheint eine Warnung. Der HS wird
versuchen, die Entllftung auf diesen Wert zu steuern, aber es kann zu Verlusten bei der
Wiederholbarkeit oder der Probe kommen.

Loop Equilibration (Schleifen-Gleichgewichtseinstellung): Stellen Sie eine Zeit fir die
Stabilisierung der Probenschleife nach der Befillung ein.

Maogliche Probleme

Bei Verwendung einer kleinen Probenschleife und bei kleinen Peak-Bereichen konnten die
Schleife Ubermanig ausgekehrt werden. Wenn die Differenz zwischen dem Anfangs- und
dem finalen Flaschchendruck zu groR fir die Probenbedingungen und die Schleifengroe
ist, konnte zu viel Probe durch die Schleife zur Entliftung flieRen. Reduzieren Sie den
Flaschchendruck oder senken Sie die Differenz zwischen dem Anfangs- und dem finalen
Druck (was die Zeit reduziert, in der das Headspace-Volumen die Probenschleife auskehrt).

+ Bei Verwendung einer grof3en Probenschleife und bei kleinen Peak-Bereichen kehren Sie
maoglicherweise nicht gentigend Probe in die Schleife. Erhohen Sie den Flaschchendruck
oder stellen Sie einen geringeren finalen Schleifendruck ein (was die Dauer erhoht, fur die
das Headspace-Volumen die Probenschleife auskehrt).

Extraktionsmodus

Es stehen drei (3) Extraktionsmodi zur Verfligung: Single (Einzeln), Multiple (Mehrfach) und
Concentrated (Konzentriert). Unter ,Sequenzen, Extraktionsmodi und Flaschcheneinstiche”
auf Seite 53 findenSie eine detaillierte Beschreibung des HS-Verhaltens fiir jeden Modus.
Einzelextraktion

In diesem Modus fihrt der HS eine Gleichgewichtseinstellung fur das Flaschchen durch,
punktiert es einmal, befillt die Probenschleife (eine ,Extraktion”) und startet dann einen Lauf,
wahren die Probe in den GC injiziert wird.

Wenn ein Flaschchen mehr als einmal in einer Sequenz erscheint, wird es vollstandig neu
verarbeitet (ob im Einzelmodus oder mithilfe des Agilent Datensystems).
Mehfachextraktionen

Zwei typische Beispiele fir die Verwendung der Mehrfachextraktion sind kinetische Studien
und die Kalibration.

Beachten Sie, dass das Flaschchen nur einmal wahrend der Extraktionen punktiert wird.

Konzentrierte Extraktionen

Dieser Modus kann fur Spurenanalysen hilfreich sein, wenn sich Probe im GC-Einlass oder
anderen Filtern ansammeln kann, ehe sie auf die GC-Saule gekehrt wird. Dieser Modus
erfordert die Verwendung eines Multimodus-Einlasses oder eines anderen Filtertyps.
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Optimierung des Durchsatzes

100

Der HS verwaltet seine Zeiteinstellungen automatisch, um den Durchsatz der Gbermittelten
Proben vor ihrer Verarbeitung zu maximieren. Beim Start einer Sequenz vergleicht der die fur
jedes Flaschchen verwendeten Methoden und legt dann fest, wie und wann das einzelne
Flaschchen im Ofen platziert wird, um Leerlaufzeiten zwischen den GC-Laufen zu minimieren.
Die Analyse ist abhangig von:

« den HS-Zeitparametern (Wartezeiten, Gleichgewichtseinstellungszeiten und so weiter).
+ der Genauigkeit der eingegebenen GC-Zykluszeit

« der Anzahl der anschlieBenden Proben in der Sequenz, die dieselbe Methode verwendet
+ den Unterschieden in den HS-Parametern zwischen den einzelnen Methoden

+ Unterschieden zwischen der aktuellen GC-Laufzeit und den eingegebenen Werten flr die
HS-Parameter, wie Tragergasfluss oder Druckprogramme

Die HS-Durchsatzanalyse beriicksichtigt keine weiteren GC-Einstellungen, wie Anderungen der
GC-Ofentemperatur oder der Einlasstemperatur. Der HS kann keine MS-Losungsmittelwartezeit
oder andere externe Ereignisse berticksichtigen, die nach dem Abschluss des GC-Laufs
eintreten. Sie missen diese fehlenden Zeiten im Parameter GC Cycle (GC-Zyklus) einfiigen,
wenn sie entscheidend sind. Nehmen wir beispielsweise an, Sie programmieren die Temperatur
am Einlass. Der Einlass muss vor dem nachsten Lauf abkihlen. Dies dauert einige Zeit, in der
der GC Nicht betriebsbereit ist und der HS Proben im Ofen haben kann. Ist die Kihlzeit zu lang,
waren die Proben zu lang im HS-Ofen und wiirden die Sequenzaktion System Not Ready
(System nicht bereit) auslosen. In diesem Fall miissten Sie den GC Cycle (GC-Zyklus) erhéhen.

Praktiken fur eine mogliche Erhohung des Durchsatzes:
+  Gruppenproben, die ahnliche HS-Ofentemperatur und Schittelintensitat verwenden.

« Ordnen Sie die Proben so an, dass ein Aufheizen verhindert wird, und kiihlen Sie dann den
HS-Ofen. Analysieren Sie Proben, um die HS-Ofentemperatur zu erhdhen.

Praktiken, dien Durchsatz maoglicherweise reduzieren:

« Das Einfligen von aufeinander folgenden Zeilen in der Sequenz, die die Parameter des
HS-Ofens oder der Schiittelintensitat verandern.

« Das Einfligen von aufeinander folgenden Sequenzzeilen, die ein AbkUhlen des HS-Ofens,
dann das Aufheizen und ein erneutes Abkihlen erfordern.

Funktionsweise
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Einrichten fur eine neue Methode

Auch wenn der HS Sequenzen ausfihren kann, die viele Methoden enthalten, missen alle
Methoden, die wahrend einer einzelnen HS-Sequenz verwendet werden, Folgendes
gemeinsam haben:

+ Identische Probenschleifengrolie

+ ldentische Gastypen

Alle Ubrigen Parameter, darunter die Flaschchengrofe, konnen zwischen den Proben in der
Sequenz variieren.

Alle Proben, die eine andere Probenschleifengrolie oder einen anderen Gastypen erfordern,
konnen nicht zur selben Zeit wie Proben fir diese andere Methode ausgefiihrt werden.
Installieren Sie die notwendige Hardware und konfigurieren Sie den HS neu.
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Durchfuhren von Blindanalysen

Flhren Sie nach der Entwicklung einer Methode stets mehrere Blindanalysenlaufe durch.
Verwenden Sie Blindanalysen, um nach Verschleppungen zu suchen. Wird eine Verschleppung
gefunden, beseitigen Sie diese. Vergleichen Sie hierzu das Handbuch zur Problembehebung.
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Wartungsaufgaben

HS Frihzeitige Warnung fur anstehende Wartungsaufgaben 104

Dieses Kapitel erlautert die Funktionen der frihzeitigen Warnung fir anstehende
Wartungsaufgaben des Headspace-Probengebers.
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HS Fruhzeitige Warnung fur anstehende
Wartungsaufgaben

Der HS erganzt die EMF-Funktionen des GC um mehrere Zahler, die sich auf dem
Touchscreen oder der Browseroberflache unter Maintenance (Wartung) >
Headspace befinden. Tabelle 14 Unten zeigt die Verbrauchsmaterialien, die vom
HS nachverfolgt werden, sowie die Ereignistypen, die der HS zur Uberwachung
der Verbrauchsmaterialien verwendet. Der HS Uiberwacht beispielsweise die
Nutzung der Ubertragungsleitung, indem die Injektionszyklen gezahlt werden.

Tabelle 14Zahler des 8697

Komponente Zahler

Greiferpads Greiferbewegungen Probenteller
Einschaltzeit Headspace Betriebszeit des Instruments
Analysezahl des Headspace Injektionszyklen

Sonde Injektionszyklen
Probenschleife Injektionszyklen
6er-Anschlussrotor Injektionszyklen
6er-Anschlussventil Injektionszyklen
Ubertragungsleitung Injektionszyklen
Probentellerkalibrierung Betriebszeit des Instruments
Entliftungsrohrleitung Injektionszyklen
Entliftungsventil Injektionszyklen

Ehe Sie mit einer Sequenz beginnen, Uberprift der GC die HS EMF Zahler auf die
verflighare Lebensdauer. Wenn eine Sequenz ausgeflhrt wird, 10st einer der
EMF-Zahler eine Service-Warnung aus und der GC zeigt eine Warnmeldung an,
verhindert aber nicht die Ausfliihrung der Sequenz.

Sie konnen die HS EMFs wie jede andere EMF am GC einstellen, zurticksetzen
oder deaktivieren. In der Hilfe des GC finden Sie weitere Informationen zur
Verwendung der EMFs.
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