4.5 Agilent

Serie 5977B von Agilent MSD
Benutzerhandbuch




Hinweise

© Agilent Technologies, Inc. 2019

Die Vervielfaltigung, elektronische
Speicherung, Anpassung oder
Ubersetzung dieses Handbuchs ist
gemal den Bestimmungen des
Urheberrechtsgesetzes ohne vorherige
schriftliche Genehmigung durch Agilent
Technologies verboten.

Handbuch-Bestellnummer
G7077-92034

Ausgabe
Erste Ausgabe, Januar 2019
Gedruckt in USA

Agilent Technologies, Inc.
5301 Stevens Creek Boulevard
Santa Clara, CA 95051, USA

Gewabhrleistung

Agilent Technologies behilt sich vor,
die in diesem Handbuch enthaltenen
Informationen jederzeit ohne
Vorankiindigung zu éndern. Agilent
Technologies iibernimmt keinerlei
Gewdhrleistung fiir die in diesem
Handbuch enthaltenen Informationen,
insbesondere nicht fiir deren Eignung
oder Tauglichkeit fiir einen
bestimmten Zweck. Agilent
Technologies iibernimmt keine
Haftung fiir Fehler, die in diesem
Handbuch enthalten sind, und fiir
zuféllige Schaden oder Folgeschaden
im Zusammenhang mit der Lieferung,
Ingebrauchnahme oder Benutzung
dieses Handbuchs. Falls zwischen
Agilent und dem Benutzer eine
schriftliche Vereinbarung mit
abweichenden
Gewabhrleistungsbedingungen
hinsichtlich der in diesem Dokument
enthaltenen Informationen besteht, so
gelten diese schriftlich vereinbarten
Bedingungen.

Sicherheitshinweise

Der Hinweis VORSICHT weist
auf eine Gefahr hin.

Er macht auf eine
Arbeitsanweisung oder ein
Verfahren aufmerksam, der
bzw. das bei unsachgemaRer
Durchfiihrung zur
Beschadigung des Produkts
oder zum Verlust wichtiger
Daten fiihren kann. Wenn eine
Prozedur mit dem Hinweis

VORSICHT gekennzeichnet ist,
diirfen Sie erst fortfahren,
wenn Sie alle angefiihrten
Bedingungen verstanden haben
und diese erfiillt sind.

WARNUNG

Ein WARNUNG-Hinweis macht
auf Arbeitsanweisungen,
Anwendungen o. a.
aufmerksam, die bei

falscher Ausfiihrung zu
Personenschaden, u. U. mit
Todesfolge, fiihren konnen.
Wenn eine Prozedur mit dem
Hinweis WARNUNG
gekennzeichnet ist, diirfen Sie
erst fortfahren, wenn Sie alle
angefiihrten Bedingungen
verstanden haben und diese
erfiillt sind.



Informationen zu diesem Handbuch

Dieses Handbuch enthalt Informationen zum Betrieb und zur Wartung der
Systeme des massenselektiven Detektors (MSD) der Serie 59778 von Agilent.

1 »Einfiihrung”

Kapitel 1 enthalt allgemeine Informationen zu MSDs der Serie 5977B,
einschliellich einer Beschreibung der Hardware, allgemeiner
Sicherheitshinweise und Sicherheitsinformationen zu Wasserstoff.

2  ,Installieren von 8890 GC-Saulen”

In Kapitel 2 wird erldutert, wie eine Kapillarsaule fir die Verwendung mit dem
MSD vorbereitet, diese im GC-Ofen installiert und mit dem MSD Uber das
GC/MSD-Interface verbunden wird.

3 ,Installieren von Intuvo 9000 GC-Saulen”

In Kapitel 3 wird erlautert, wie eine Agilent Intuvo-Saule installiert, ein Flussweg
vom Einlass durch den Guard Chip, die Bus-Komponenten und die Saule zur
MS-Tail-Einheit gelegt und der Guard Chip der Saule gewartet wird.

4 Installieren von 7890 GC-Saulen”

Kapitel 4 beschreibt, wie eine Kapillarsaule im 7890 GC-Ofen installiert, durch das
GC/MSD-Interface an den MSD angeschlossen, die Saule konditioniert und der
Saulenfluss kalibriert wird.

5 ,Betrieb im EI-Modus*”

Kapitel 5 beschreibt die grundlegenden Aufgaben, wie z. B. Einstellen von
Temperaturen, Uberwachen von Driicken, Tuning, Beltiften und Abpumpen. Viele
der in diesem Kapitel enthaltenen Informationen beziehen sich auf den
Cl-Betrieb.
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,Betrieb im CI-Modus”

In Kapitel 6 werden zusatzliche Aufgaben erlautert, die flr den Betrieb im
Cl-Modus erforderlich sind.

»Allgemeine Wartung”“

Kapitel 7 beschreibt die Wartungsprozeduren, die sich sowohl auf El- als auch
Cl-Gerate beziehen.

»Cl-Wartung"“

Kapitel 8 befasst sich mit den Wartungsprozeduren, die nur auf CI-MSDs
zutreffen.
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Hardware-Informationen flr den Benutzer

Mit lhrer Hardware und Software erhalten Sie eine umfangreiche Sammlung an
Handbulchern, Videos, Nutzeranwendungen und
Methodenentwicklungs-Werkzeugen. Diese befinden sich:

+  Auf dem DVD-Set Agilent GC und GC/MS Benutzerhandbiicher und
Werkzeuge

+ Auf dem Speicherstick Agilent GC/MS Software-Informationen und
-Handbucher

So installieren Sie lhre Hardwarebibliothek

Legen Sie CD 1 in Ihr DVD-Laufwerk und folgen Sie den Anweisungen auf
dem Bildschirm.

Um die Installation durchfiihren zu konnen, muss der Benutzer die
Berechtigung zur Speicherung von Daten auf dem empfangenden
Computer besitzen.

So installieren Sie lhre Softwarebibliothek

SchlieRen Sie den Speicherstick an einem USB-Port an und folgen Sie den
Anweisungen auf dem Bildschirm.

Um die Installation durchfiihren zu konnen, muss der Benutzer die
Berechtigung zur Speicherung von Daten auf dem empfangenden
Computer besitzen.

Siehe Schnellstart-Dokument zum Agilent 5977B MSD mit MassHunter zum
Auffinden und Installieren der Dokumentation, die sich auf diesem USB-Stick und
den DVDs befindet.
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Dieses Kapitel enthalt allgemeine Informationen zum MSD, einschliellich
Beschreibung der Hardware, allgemeinen Sicherheitshinweisen und
Sicherheitsinformationen zu Wasserstoff.

Bei Verwendung des Agilent Intuvo 9000 Gaschromatographen mit einem MSD
wird die chemische lonisierung (Cl) derzeit nicht unterstditzt.
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Einfiihrung

5977B Serie MSD Version

5977B Serie MSD Version

Die MSD der Serie 5977B sind mit einer Turbomolekularpumpe (Turbopumpe)
und einer Auswahl an drei Vorpumpen (Pfeiffer Duo, Pfeiffer MVP-070-3x, Agilent
IDP-3 24V) oder einer Diffusionspumpe, gepaart mit einer Pfeiffer Duo
Vorpumpe, ausgestattet. Auf dem MSD der Serie 59778 sind drei Arten von
Elektronenstof3-lonisations(El)-Quellen verfligbar, eine Standard-El-Quelle aus
Edelstahl (SS), eine Elektronenstol-Extraktor-lonenquelle (XTR) auf dem Inert+
MSD-Modell und eine High Efficiency Source (HES). Das optionale System des
59778 zur chemischen lonisierung (Cl) enthalt eine lonenquelle fiir positive
chemische lonisation/negative chemische lonisation (PCI/NCI), ein
Reagenzgasfluss-Steuerungssystem, ein Cl-Kalibrierungssystem sowie weitere
bendtigte Hardware-Ausstattung. Auf dem Etikett mit der Seriennummer wird
eine Produktnummer angezeigt, die angibt, welchen MSD-Typ Sie besitzen.
(Siehe Tabelle 1.)

Tabelle 1 Verfiigbare MSD-Modelle

Modellname Produktnummer  Beschreibung lonisationsmodus/Typ
5977B MSD Diff. Pumpe G7080B Diffusionspumpe El/SS
59778 MSD Turbopumpe G7081B Turbopumpe El/SS
59778 Inert+ MSD El Turbo ~ G7077B Turbopumpe EI/XTR
5977B EI/CIMSD G7078B Turbopumpe EI/XTR
CI(PCI/NCI)
5977B HES MSD G7079B Turbopumpe EIHES
Am Einsatzort
aufristbar auf Cl
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1  Einfiihrung
Verwendete Abkiirzungen

Verwendete AbkUrzungen

Die in Verbindung mit den Erlauterungen zu diesem Produkt verwendeten
Abkilrzungen sind in Tabelle 2 aufgefiihrt. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit
wurden diese dort zusammengefasst.

Tabelle 2 Abkiirzungen

Abkiirzung Definition

AC Alternating Current (Wechselstrom)

ALS Automatic Liquid Sampler (Automatischer Fliissigprobengeber)

BFB Bromofluorobenzol (Kalibrant)

Cl Chemische lonisation

DA Datenanalyse

DC Direct Current (Gleichstrom)

DFTPP Dekafluorotriphenylphosphin (Kalibrant)

Diff Diffusion

DIP Direct Insertion Probe (Direkteinflihrungssonde)

DS Datensystem

El Elektronenstof’-lonisation

EM Electron Multiplier (Elektronenvervielfacher) (Detektor)

EMV Electron Multiplier Voltage (Elektronenvervielfacherspannung)

EPC Electronic Pneumatic Control (elektronische Pneumatiksteuerung)

eV Elektronenvolt

GC Gaschromatograph

HED High-Energy Dynode (energiereiche Dynode) (bezieht sich auf den Detektor und seine
Stromversorgung)

HES High Efficiency Source (Hocheffizienzquelle) Die neue Generation der EI-Quelle aus

inertem Material

Inert Standard-ElektronenstoR-lonisationsquelle aus inerten Materialien
Inert+ MSD-Modell, ausgestattet mit einer Elektronensto3-XTR-Quelle

ID Innendurchmesser

LAN Local Area Network (lokales Netzwerk)
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Einfiihrung

Verwendete Abkiirzungen

Tabelle 2 Abkiirzungen (Fortsetzung)

Abkiirzung Definition

LVDS Low-voltage differential signaling (Differenzielle Niederspannungssignalgebung)
m/z Verhaltnis von Masse zu Ladung

MFC Massenfluss-Controller

MSD Massenselektiver Detektor

NCI Negative Cl

OFN Oktafluoronaphthalen (Kalibrant)

PCI Positive Cl

PFDTD- Perfluor-5,8-Dimethyl-3,6,9-Trioxydodekan (Kalibrant)

PFHT 2,4,6-Tris(Perfluorheptyl)-1,3,5-Triazin (Kalibrant)

PFTBA Perfluortributylamin (Kalibriersubstanz)

Quad Quadrupolmassenfilter

RF Radio Frequency (Hochfrequenz)

RFPA Radio Frequency Power Amplifier (Hochfrequenzleistungsverstarker)
Ss Stainless Steel (Edelstahl)

Torr Druckeinheit, T mm Hg

Turbo Turbomolekular(pumpe)

wul Web user interface (Internet-Anwenderoberflache)

XTR ElektronenstoR-Extraktor-lonenquelle
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1  Einfiihrung

Der MSD der Serie 5977B

Der MSD der Serie 5977/B

Der MSD der Serie 5977B ist ein Single Quadrupol GC/MS-System flr die
Verwendung mit Agilent 8890, 9000 oder 7890 GC-Systeme. Merkmale des MSD
(Siehe Tabelle 3 auf Seite 20):

Ein optionales JetClean-System zum Reinigen der vorhandenen lonenquelle
unter Vakuum

WEB-Anwenderoberflache (WUI) fiir lokale Uberwachung und Betrieb
des MSD

Eine Turbo-Vakuumpumpe mit einer von drei verschiedenen Vorpumpen
(Pfeiffer Duo, Pfeiffer MVP-070-3x, Agilent IDP-3 24V) oder einer
Diffusionsvakuumpumpe mit einer Pfeiffer Duo Vorpumpe

Es sind flinf verschiedene lonenquellenarten verflgbar:
+ Standardquelle aus Edelstahl
-+ Standardquelle aus inertem Material
+ XTR-Quelle
HES
+ CI(PCI/NCI)-Quelle

Die mit Turbopumpe ausgestatteten 5977B-Modelle sind bei der
Verwendung mit einem 8890 oder 7890 GC vor Ort aufristbar auf
CI(PCI/NCI)-Modi. Durch das Upgrade wird eine CI-Quelle, ein
Cl-Quellenheizkorper fur HES-Systeme, ein Cl-Flussmodul mit MFC,
Leitungen und ein Cl-Kalibrierungs-Tuning hinzugefiigt.

Uber den MSD unabhéngig beheizter, hyperbolischer Quadrupolmassenfilter
Uber den MSD unabhangig beheizte lonenquelle

HED EM

Uber den GC unabhéngig beheiztes GC/MSD-Interface

Physische Beschreibung

Das Gehause des MSD der Serie 5977B ist ca. 41 cm hoch, 30 cm breit und

54 cm tief. Die Diffusionspumpen-Zentraleinheiten haben ein Gewicht von 39 kg,
die Zentraleinheit der El-Standard-Turbopumpe wiegt 44 kg, wahrend das
Gewicht der El/Cl-Turbopumpen-Zentraleinheit 46 kg betragt. Die Vorpumpe
(Vorvakuumpumpe) wiegt zusétzliche 11 kg (Standardpumpe) und befindet sich
ublicherweise auf dem Boden, hinter dem MSD.
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Vakuummessgerat

Die grundlegenden Komponenten des Gerats sind:

Chassis/Abdeckung
Vakuumsystem
GC/MSD-Interface
Elektronik

Analyzer

Vakuummessgerat

Der MSD kann mit einem lonen-Vakuummessgerat ausgertstet (oder bestellt)
werden. Die Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software kann zum Ablesen
des Drucks (Hochvakuum) in der Vakuumkammer verwendet werden. Die
Bedienung des Vakuumreglers wird in diesem Handbuch beschrieben. Das
Messgerat ist fur den Cl-Betrieb erforderlich.

Tabelle 3 Funktionen des MSD der Serie 5977B

Hochvakuumpumpe Diffusion Turbo

Optimaler Helium-Saulenfluss ml/min 1 1 bis 2

Empfohlenes Ma*ximum 15 4

Gasfluss ml/min

Max. Gasfluss, ml/Min" 2 6,5

Max. Innendurchmesser der Saule 0,25 mm (30 m) 0,53 mm (30 m)

Cl-fahigt Nein Ja

Inerte lonenquellen verfligbar Ja Ja

GC-Kompatibilitat 9000/8890/ 9000/8890/
Serie 8860/7890 Serie 8860/7890

Verflighare Vorpumpen Pfeiffer Duo Pfeiffer Duo,

Pfeiffer MVP-070-3x,

Agilent IDP-3 24V

DIP™fahig (Fremdhersteller) Ja Ja

*

*%

Gesamter Gasfluss in das MSD-System: Saulenfluss plus Reagenzgasfluss (sofern zutreffend).
Basierend auf Verwendung von Helium-Gas. Bei anderen Gasen variiert der maximale Gasfluss.

Leistungsverschlechterung bei spektraler Leistung und Empfindlichkeit zu erwarten.
Die Turbopumpen-Modelle sind am Einsatzort auf Cl aufristbar.

Direct Insertion-Sonde
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1  Einfiihrung

MSD Hardware-Beschreibung

MSD Hardware-Beschreibung

Touchscreen

Der Agilent 5977B MSD kann mit einem Agilent GC kombiniert werden
(Siehe Abbildung 1).

8890 GC

ALS

5977B Serie
MSD

MSD-Netzschalter

Systemstatus-LED =t — ==

GC-Netzschalter

Abbildung 1. GC/MSD-System der Serie 59778, abgebildet mit dem Agilent 8890 GC

In diesem Handbuch bezieht sich der Begriff ,CI MSD" auf den G7078B MSD oder
auf die Modelle G7077B, G7079B und G7081B, die am Einsatzort fir den
Cl-Betrieb aufgertistet wurden. Aulerdem bezieht sich das Handbuch auch
(sofern nichts anderes angegeben) auf die Flussmodule fiir diese Gerate.
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MSD Hardware-Beschreibung

Das Cl-Hardware-Upgrade ermaoglicht dem MSD, qualitativ hochwertige,
klassische Cl-Spektren zu erzeugen, die molekulare Addukt-lonen enthalten. Es
konnen verschiedene Reagenzgase verwendet werden. (Siehe Kapitel 6, ,Betrieb
im Cl-Modus™ auf Seite 155.)

Mit dem Upgrade des CI-Systems der Serie 5977B, durchgefihrt am Einsatzort,
wird dem MSD der Serie 5977B Folgendes hinzugefugt:

« EI/CI-GC/MSD-Interface.

« JetClean-Option, welche dasselbe EI/Cl GC/MSD-Interface fir das
MFC-System verwendet

+ Cl-lonenqguelle mit der neuen universellen Dichtung flr die Spitze der
Verbindung, die auch mit einer EI XTR-Quelle oder HES verwendet
werden kann

+ Reagenzgas-MFC
+ Bipolare HED-Stromversorgung fir den PCI- und NCI-Betrieb.

Ein Methan-/Isobutangasreiniger ist vorhanden und wird benétigt. Dieser entfernt
Sauerstoff-, Wasser-, Kohlenwasserstoff- und Schwefelverbindungen.

Ein Hochvakuummessgerat (G3397B) ist im System integriert. Er ist fUr die
Cl erforderlich und auch wird fiir die El empfohlen.

Das CI-System wurde optimiert, um den relativ hohen CI-Quellendruck zu
erzielen, der fir Cl benétigt wird, wahrend gleichzeitig das Hochvakuum in
Quadrupol und Detektor gehalten wird. Spezielle Dichtungen im Flussweg des
Reagenzgases und sehr kleine Offnungen an der lonenquelle sorgen daftr, dass
die Quellgase im lonisationsvolumen ausreichend lange verbleiben, damit die
entsprechenden Reaktionen auftreten konnen.

Die Cl-Verbindung besitzt spezielle Leitungen flr Reagenzgase. Auf das
lonenquellenende des GC/MSD-Interface passt eine gefederte Spitzendichtung.

Das Hin- und Herschalten zwischen Cl- und EI-Quellen dauert weniger als eine
Stunde, wenngleich eine 1- bis 2-stiindige Wartezeit erforderlich ist, um die
Reagenzgasleitungen zu spilen und Wasserriickstande sowie andere
Verunreinigungen durch Warme zu entfernen.
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Wichtige Sicherheitshinweise

Wichtige Sicherheitshinweise

WARNUNG

WARNUNG

WARNUNG

Es gibt einige wichtige Sicherheitshinweise, die bei Verwendung des MSD immer
zu beachten sind.

An vielen internen Bauteilen des MSD liegen
gefahrliche Spannungen an

Wenn der MSD am Stromnetz angeschlossen ist, liegen an folgenden Bereichen
mogliche gefahrliche Spannungen an — auch, wenn das Gerat ausgeschaltet ist:

Die Verkabelung zwischen dem MSD-Netzstecker und dem Netzteil
+ Das Netzteil selbst
+ Die Verkabelung vom Netzteil zum Netzschalter.

Wenn der Netzschalter eingeschaltet ist, liegen an folgenden Bereichen mogliche
gefahrliche Spannungen an:

+ an allen Elektronikplatinen im Gerat
« aninternen Drahten und Kabeln, die mit diesen Platinen verbunden sind

+ an Drahten fiir eine Heizungsanlage (Ofen, Detektor, Einlass oder
Ventilgeh&use)

Alle diese Teile sind durch Abdeckungen abgeschirmt. Wenn die
Abdeckungen vorhanden sind, ist eine versehentliche Beriihrung von Stellen,
an welchen gefahrliche Spannungen anliegen, nur schwer maglich. Sofern
nichts anderes angegeben wird, entfernen Sie niemals eine Abdeckung, wenn
Detektor, Einlass oder Ofen eingeschaltet sind.

Wenn die Isolierung des Netzkabels abgewetzt oder verschlissen ist, muss
das Kabel ersetzt werden. Wenden Sie sich an lhren Agilent
Servicespezialisten.

Wenn eine der Primarsicherungen ausgefallen ist, dann ist der MSD bereits aus,
aber zur Sicherheit sollten Sie den MSD abschalten und den Netzstecker
ausstecken. Es ist nicht notwendig, Luft in die Analyzerkammer einzufihren.

Tauschen Sie niemals die Primarsicherungen, solange der MSD an eine
Stromquelle angeschlossen ist.
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Elektrostatische Entladungen sind eine Gefahr fiir die Elektronik des MSD

24

Elektrostatische Entladungen sind eine Gefahr
fur die Elektronik des MSD

Die Leiterplatinen im MSD konnen durch elektrostatische Entladungen beschadigt
werden. BerUhren Sie die Platinen nur dann, wenn dies absolut notwendig ist.
Wenn Sie diese anfassen missen, tragen Sie eine Erdungsmanschette und halten
Sie antistatische Vorsichtsmalinahmen ein.

Viele Bauteile werden gefahrlich warm

Viele Bauteile des GC/MSD arbeiten mit Temperaturen, die so hoch sind, um zu
ernsthaften Verbrennungen zu fihren. Zu diesen Teilen gehoren unter anderem:

« GC-Einlasse

«  GC-Ofen und dessen Inhalte, einschlielllich der Saulenmuttern, mit denen die
Saule an einem GC-Einlass, einem GC/MSD-Interface oder einem
GC-Detektor befestigt wird

+  GC-Detektor
+  GC-Ventilgehause
Vorpumpe
+ Diffusionspumpe
+ Beheizte MSD-lonenquelle, GC/MSD-Interface und Quadrupol

Kihlen Sie diese Bereiche des Systems auf Raumtemperatur ab, bevor Sie an
diesen Arbeiten vornehmen. Diese kiihlen schneller ab, wenn Sie zuerst die
Temperatur der beheizten Zone auf Raumtemperatur einstellen. Schalten Sie die
Zone aus, hachdem diese den Sollwert erreicht hat. Wenn Sie an heil3en Teilen
Wartungsarbeiten durchfiihren missen, verwenden Sie einen Schraubenschlissel
und tragen Sie Handschuhe. Kiihlen Sie das Bauteil des Gerats, an dem Sie
Wartungsarbeiten durchfihren mdchten, nach Moglichkeit immer ab, bevor Sie
mit den Arbeiten daran beginnen.

Gehen Sie beim Arbeiten hinter dem Gerat vorsichtig vor. Wahrend der
Abkiihlzyklen tritt am GC heiBe Luft aus, die zu Verbrennungen fiihren kann.
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Die Olpfanne unter der Vorpumpe kann eine Brandgefahr darstellen

WARNUNG

WARNUNG

Die Isolierung um die GC-Einlasse, Detektoren, Ventilgehdause und die
Isolierkappen ist aus feuerfesten Keramikfasern hergestellt. Um ein Einatmen
von Faserpartikeln zu vermeiden, sind die folgenden Sicherheitsprozeduren
einzuhalten:

« Liften Sie Ihren Arbeitsbereich.

+ Tragen Sie Kleidung mit langen Armeln, Handschuhe, Schutzbrille und
einen Einweg-Staub-/Atemschutz.

+ Entsorgen Sie das Isoliermaterial in einer verschweif3ten Kunststofftiite.

« Waschen Sie Ihre Hinde mit einer milden Seife und kaltem Wasser,
nachdem Sie mit Isoliermaterial in Beriihrung gekommen sind.

Die Olpfanne unter der Vorpumpe kann eine
Brandgefahr darstellen

('jligr_e_ Lappen, Papierhandticher und dhnliche absorbierende Stoffe, die sich in
der Olpfanne befinden, konnen sich entztinden und die Pumpe und andere
Bauteile des MSD beschadigen.

Brennbare Materialien (oder leicht entflammbares/nicht entflammbares
Dochtmaterial), die sich unter, iiber oder um die Vorpumpe herum befinden,
stellen eine Brandgefahr dar. Halten Sie die Pfanne sauber und lassen Sie kein
absorbierendes Material, wie z. B. Papierhandtiicher, darin liegen.
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Wasserstoff-Sicherheit

Die Verwendung von Wasserstoff (H,) als GC-Tragergas, Detektor-Brenngas
WARNUNG oder im optionalen JetClean-System birgt potentielle Gefahren.

Wenn Sie Wasserstoff (H,) als Trager- oder Brenngas verwenden, muss lhnen
WARNUNG bewusst sein, dass Wasserstoffgas in den Ofen des GC stromen und dort eine

Explosion auslosen kann. Stellen Sie deshalb sicher, dass die Gasversorgung
solange geschlossen bleibt, bis Sie alle Verbindungen hergestellt haben.
Stellen Sie weiterhin sicher, dass immer, wenn dem Gerat Wasserstoffgas
zugefiihrt wird, die Fittings an Einlass und Detektorsaule entweder an eine
Sdule angeschlossen oder verschlossen sind.

Wasserstoff ist leicht entziindlich. In geschlossenen Raumen kénnen
Leckagen eine Feuer- oder Explosionsgefahr verursachen. Bei jeder
Applikation, in der Sie Wasserstoff verwenden, miissen Sie erst alle
Anschliisse, Leitungen und Ventile auf Leckagen untersuchen, bevor Sie mit
dem Gerat arbeiten. Schalten Sie die Wasserstoffversorgung stets an ihrer
Quelle aus, bevor Sie Arbeiten am Gerat vornehmen.

Wasserstoff ist ein gangiges GC-Tragergas, Detektor-Brenngas und reaktives
Reinigungsgas flur das optionale JetClean-System. Wasserstoff ist potentiell
explosiv und hat noch weitere gefahrliche Eigenschaften:

+  Wasserstoff ist in vielen Konzentrationen brennbar. Bei Atmospharendruck
ist Wasserstoff in Konzentrationen von 4% bis 74,2% nach Volumen
brennbar.

+  Wasserstoff hat von allen Gasen die hdchste Brenngeschwindigkeit.
+  Wasserstoff hat eine sehr niedrige Zlndenergie.

«  Wasserstoff, der sich mit hohem Druck schnell ausdehnen kann, kann sich
selbst entziinden.

«  Wasserstoff brennt mit einer nicht leuchtenden Flammme, die in hellem Licht
unter Umstanden unsichtbar ist.

26 Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B



1  Einfiihrung
GC-VorsichtsmalRnahmen

GC-Vorsichtsmallnahmen

Wenn Sie Wasserstoff als Tragergas verwenden, entfernen Sie die groRRe, runde
Kunststoffabdeckung fir das GC/MSD-Interface auf der linken Seitenabdeckung
des GC. Im unwahrscheinlichen Fall einer Explosion kann sich diese Abdeckung
ggf. l6sen.

Gefahren im Zusammenhang mit dem
GC/MSD-Betrieb

Wasserstoff birgt eine Reihe von Gefahren. Einige sind allgemeiner Natur, andere
treten nur im Zusammenhang mit dem Betrieb eines GC oder GC/MSD auf.
Zu den Gefahren gehdren unter anderem:

« Verbrennung austretenden Wasserstoffs

+ Brand aufgrund schneller Wasserstoff-Expansion aus einem
Hochdruckzylinder

«  Ansammlung von Wasserstoff im GC-Ofen und darauf folgender Brand
(siehe die GC-Dokumentation und das Etikett an der oberen Ecke der
GC-Ofentdr)

*  Ansammlung von Wasserstoff im MSD und darauf folgender Brand

Wasserstoffansammlung in einem MSD

Der MSD kann keine Leckagen in Einlass- oder Detektorgasstromen
feststellen. Aus diesem Grund ist es auBerst wichtig, dass die
Saulenarmaturen entweder stets an eine Saule angeschlossen oder mit einem

Deckel oder einem Stopfen verschlossen sind.

WARNUNG

Der MSD kann keine Leckagen in den Ventilen fiir das optionale
JetClean-System feststellen. Es ist maglich, dass Wasserstoff aus diesem
Reinigungssystem in den MSD austritt. Schalten Sie das JetClean-System
immer aus, schlieBen Sie das manuelle Wasserstoffabsperrventil zum
JetClean MFC und sorgen Sie fiir ein gutes Vakuum, bevor Sie den MSD
beliiften.

WARNUNG
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Wasserstoffansammlung in einem MSD

Alle Benutzer missen die Mechanismen kennen, die zu einer
Wasserstoffansammlung fihren konnen, und wissen, welche Vorkehrungen zu
treffen sind, wenn bekannt ist oder vermutet wird, dass sich Wasserstoff
angesammelt hat. (Siehe Tabelle 4.) Beriicksichtigen Sie, dass diese
Mechanismen fur alle Massenspektrometer gelten, auch fur den MSD.

Tabelle 4 Mechanismen der Wasserstoffansammlung

Mechanismus Ergebnisse

Ausschalten des
Massenspektrometers

Schlielen der
automatischen
Absperrventile des MS

Schliefen der
automatischen
Absperrventile des
Massenspektrometers

Schliellen der
manuellen
Absperrventile des
Massenspektrometers

Ausschalten des GC

Stromausfalll

Ein Massenspektrometer kann bewusst ausgeschaltet werden. Er kann aber auch versehentlich durch
einen internen oder externen Fehler ausgeschaltet werden. Es gibt eine Sicherheitsfunktion, die im Fall
einer Vorpumpenabschaltung den Tragergasfluss abschaltet. Fallt jedoch diese Funktion aus, ist eine
allmahliche Ansammlung von Wasserstoff im Massenspektrometer maglich.

Die Massenspektrometer sind mit automatischen Absperrventilen fiir die Kalibrierungsflaschchen, das
optionale JetClean-System und die Reagenzgase ausgestattet. Die Absperrventile kdnnen bewusst
durch den Benutzer geschlossen werden, es konnen aber auch verschiedene Fehler auftreten, die das
Schlieen der Ventile verursachen. Beim SchlieRen der Abstellventile wird der Tragergasfluss nicht
abgestellt. Infolgedessen ist eine allmahliche Ansammlung von Wasserstoff im Massenspektrometer
moglich.

Einige Massenspektrometer sind mit automatischen Abstellventilen fir die Diffusionspumpe ausgestattet.
Bei diesen Geréten kdnnen die Abstellventile bewusst durch den Benutzer geschlossen werden, es kdnnen
aber auch verschiedene Fehler auftreten, die das Schlieflen der Ventile verursachen. Beim SchiielRen der
Abstellventile wird der Trégergasfluss nicht abgestellt. Infolgedessen ist eine allméhliche Ansammlung
von Wasserstoff im Massenspektrometer moglich.

Einige Massenspektrometer sind mit manuellen Abstellventilen fir die Diffusionspumpe ausgestattet.
Bei diesen Geraten kann der Benutzer die Abstellventile schlieen. Durch das Schliefen der
Abstellventile wird der Tragergasfluss nicht abgestellt. Infolgedessen ist eine allmahliche Ansammiung
von Wasserstoff im Massenspektrometer moglich.

Ein GC kann absichtlich ausgeschaltet werden. Er kann aber auch versehentlich durch einen internen
oder externen Fehler ausgeschaltet werden. Verschiedene GCs reagieren unterschiedlich. Wenn ein mit
elektronischer Drucksteuerung ausgestatteter GC der Serie 8890/9000/7890 ausgeschaltet wird,
stoppt die elektronische Drucksteuerung den Tragergasfluss. Wenn der Tragergasfluss des GC nicht
Uber die elektronische Drucksteuerung kontrolliert wird, erhoht sich der Fluss bis zu seinem Maximum.
Dieser Fluss kann das Pumpvolumen einiger Massenspektrometer ibersteigen, sodass sich
Wasserstoff im Massenspektrometer ansammeln kann. Wenn das Massenspektrometer gleichzeitig
ausgeschaltet wird, kann es zu einer sehr schnellen Ansammlung kommen.

Bei Stromausfall werden sowohl der GC als auch das Massenspektrometer ausgeschaltet. Das
Tragergas wird jedoch nicht unbedingt abgestellt. In einigen GCs kann ein Stromausfall dazu fiihren,
dass der Tragergasfluss auf den maximalen Wert eingestellt ist. Infolgedessen ist eine Ansammlung
von Wasserstoff im Massenspektrometer moglich.
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Starten eines mit Wasserstoff gefiillten Massenspektrometers kann eine
Explosion verursachen.

Nach einem Stromausfall beginnt das Massenspektrometer nach dem Starten
moglicherweise von selbst mit dem Abpumpen. Dies bedeutet jedoch nicht,
dass der gesamte Wasserstoff aus dem System entfernt wurde oder dass die
Explosionsgefahr gebannt ist.

Wenn sich Wasserstoff in einem Massenspektrometer angesammelt hat, ist
WARNUNG bei dessen Beseitigung duerste Vorsicht geboten. Das unsachgemafle
WARNUNG

VorsichtsmalRnahmen

Treffen Sie die folgenden VorsichtsmalRnahmen, wenn Sie ein GC/MSD-System
mit Wasserstoff als Tragergas oder wenn Sie den MSD mit der JetClean-Option
betreiben, bei der Wasserstoff von einem MFC auf dem MSD geliefert wird.

Sie miissen die Kunststoffabdeckung iiber dem Glasfenster auf der
Vorderseite eines MSD der Serie 5977B entfernen. Im unwahrscheinlichen Fall
einer Explosion kann sich diese Abdeckung ggf. I6sen.

WARNUNG

Sie MUSSEN sicherstellen, dass die obere Fliigelschraube an der Seitenplatte
des Analyzers fingerfest geschlossen ist. Ziehen Sie die Fliigelmutter nicht zu
fest an, dies kann eine Luftleckage verursachen.

WARNUNG

Wenn Sie lhren MSD nicht wie oben beschrieben zu sichern, erhoht dies das
Risiko eines Personenschadens im Falle einer Explosion erheblich.

WARNUNG

Allgemeine Laborvorschriften

+Vermeiden Sie Leckagen in den Tragergasleitungen. Fihren Sie regelmélige
Uberprifungen auf Wasserstoffleckagen mit speziellen Geraten fur
Undichtigkeitsprifungen durch.

« Entfernen Sie so viele Zindquellen wie maoglich aus lhrem Labor
(offene Flammen, Gerate mit moglichem Funkenflug, Quellen statischer
Elektrizitat, etc.).
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VorsichtsmalRnahmen

Sorgen Sie daflr, dass in einem Hochdruckzylinder befindlicher
Wasserstoff nicht direkt in die Atmosphare entweichen kann (Gefahr
der Selbstentziindung).

Verwenden Sie einen Wasserstoffgenerator anstelle von Wasserstoffflaschen.

Bedienvorschriften

Stellen Sie die Wasserstoffzufuhr jedes Mal an der Quelle ab, wenn Sie den
GC oder MSD ausschalten.

Stellen Sie die Wasserstoffzufuhr jedes Mal an der Quelle ab, wenn Sie den
MSD beliften. (Heizen Sie die Kapillarséule nicht ohne Tragergasfluss.)

Stellen Sie die Wasserstoffzufuhr jedes Mal an der Quelle ab, wenn Sie die
Absperrventile eines MSD schliellen. (Heizen Sie die Kapillarsaule nicht ohne
Tragergasfluss.)

Stellen Sie bei einem Stromausfall die Wasserstoffzufuhr an der Quelle ab.

Vorgehensweise nach einem Stromausfall bei unbeaufsichtigtem GC/MSD,
auch nach einem bereits erfolgten Neustart des Systems:

Stellen Sie die Wasserstoffzufuhr unverziglich an der Quelle ab.
Schalten Sie den GC aus.

Schalten Sie den MSD aus, und lassen Sie ihn eine Stunde lang abkihlen.
Entfernen Sie alle moglichen Zindquellen aus dem Raum.

Offnen Sie die Vakuumkammer des MSD.

Qo g A~ WON =

Warten Sie mindestens 10 Minuten, damit der gesamte Wasserstoff
entweichen kann.

7 Starten Sie den GC und den MSD wie immer.

Wenn Sie Wasserstoffgas verwenden, , Uberprifen Sie das System auf undichte
Stellen, um einer moglichen Feuer- und Explosionsgefahr vorzubeugen.
Beachten Sie dabei die lokalen Umweltschutz-, Gesundheits- und
Sicherheitsrichtlinien. Priifungen auf Leckagen sollten Sie immer durchfthren,
wenn Sie einen Tank gewechselt oder die Gasleitungen gewartet haben. Stellen
Sie sicher, dass die Vorpumpen-Abgasentliftung und die Bellftung des
GC-Einspritzblocks in einen Dunstabzug abgesaugt werden.
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Sicherheitszertifizierungen und Zulassungen

Der MSD der Serie 5977B entspricht den folgenden Sicherheitsstandards:

+ Canadian Standards Association (CSA): CAN/CSA-C222 No. 61010-1-04
+  CSA/Nationally Recognized Test Laboratory (NRTL): UL 610101

*+ International Electrotechnical Commission (IEC): 61010-1

«  EuroNorm (EN): 61010-1

Der MSD der Serie 5977B entspricht den folgenden Richtlinien zur
elektromagnetischen Ubereinstimmung (Electromagnetic Compatibility = EMC)
und denen zur Stérung durch hochfrequente Strahlungen (Radio Frequency
Interference = RFI):

+  CISPR 11/EN 55011: Gruppe 1, Klasse A
IEC/EN 61326

«  AUS/NZ @

Dieses ISM-Gerat entspricht den kanadischen ICES-001. Cet appareil ISM est
conforme a la norme NMB—001 du Canada.

C€]

EMC-Deklaration fiir Siidkorea

Dieses Gerat wurde hinsichtlich seiner Eignung fir den Einsatz in einem
gewerblichen Umfeld bewertet. Beim Einsatz in einem hauslichen Umfeld
besteht das Risiko einer Funkstorung.

AE X 2
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Der MSD der Serie 5977B wurde unter Einhaltung eines gemal ISO 9001
zertifizierten Qualitatssystems konstruiert und gefertigt.

Der MSD der Serie 5977B entspricht RoHS.
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Informationen

Der MSD der Serie 5977B von Agilent Technologies erfiillt die folgenden
IEC-Klassifikationen: Gerat der Klasse |, Laborausristung, Installationskategorie
Il, Verschmutzungsgrad 2.

Diese Einheit wurde in Ubereinstimmung mit anerkannten Sicherheitsstandards
konstruiert und getestet. Sie ist flr den Einsatz im Innenbereich konzipiert. Wenn
das Gerat auf eine Art und Weise verwendet wird, die vom Hersteller als solche
nicht vorgesehen ist, kann dies den vom Gerat gebotenen Schutz
beeintrachtigen. Wann auch immer der Sicherheitsschutz des MSD
beeintrachtigt wird, ziehen Sie das Gerat von allen Stromqguellen ab, und sichern
Sie das Gerat vor unberechtigter Benutzung.

Wenden Sie sich beziiglich Wartungsarbeiten an qualifiziertes
Wartungspersonal. Das Austauschen von Bauteilen oder das Durchfiihren nicht
zulassiger Modifikationen am Gerat kann eine Sicherheitsgefahr darstellen.

Symbole

Wahrend aller Betriebs-, Wartungs- und Reparaturphasen dieses Gerats missen
die in diesem Handbuch aufgeflihrten oder am Gerat angebrachten
Warnhinweise eingehalten werden. Wenn diese Vorsichtsmallnahmen nicht
eingehalten werden, flhrt dies zu einer Verletzung der Sicherheitsstandards der
Konstruktion und der vorgesehenen Verwendung des Gerats. Agilent
Technologies Ubernimmt keine Haftung, wenn der Kunde diese Vorschriften
nicht beachtet.

Weitere Informationen finden Sie in den begleitenden
Anweisungen.

Weist auf eine heille Oberflache hin.
Weist auf gefahrliche Spannungen hin.

Weist auf einen Masse-(Erdungs-)Anschluss hin.

Weist auf eine mogliche Explosionsgefahr hin.

allid e
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Weist auf eine Gefahr durch Radioaktivitat hin.

Weist auf eine Gefahr durch elektrostatische
Entladung hin.

Weist darauf hin, dass Sie dieses
elektrische/elektronische Produkt nicht Gber den
Hausmll entsorgen drfen.

Pad A e

Elektromagnetische Ubereinstimmung

Dieses Gerat entspricht den CISPR 11 - Anforderungen. Der Betrieb unterliegt
folgenden zwei Bedingungen:

+ Dieses Gerat kann keine schadlichen Storstrahlungen verursachen.

+ Dieses Gerat muss samtliche Storstrahlungen aufnehmen, einschlief3lich
Storstrahlungen, die durch einen unerwiinschten Betrieb verursacht werden.

Wenn dieses Gerat schadliche Storstrahlungen bei Radio- oder Fernsehempfang
verursacht, was durch Ein- und Ausschalten des Gerats ermittelt werden kann,
sollte der Benutzer eine oder mehrere der folgenden MalRnahmen ergreifen:

1 Radio oder Antenne an einen anderen Ort stellen.

2 Den Abstand zwischen dem Gerat und dem Radio- oder Fernsehgerat
vergrolsern.

3 Das Gerat an einer anderen Steckdose anschliel3en, sodass dieses Gerat und
das Radio- oder Fernsehgerat an unterschiedlichen Stromkreisen
angeschlossen sind.

4 Sicherstellen, dass alle Peripheriegerate ebenfalls zertifiziert sind.

Sicherstellen, dass die geeigneten Kabel verwendet werden, um das Gerat
mit den Peripherievorrichtungen zu verbinden.

6 Kontakt mit dem Handler der Vorrichtungen, mit Agilent Technologies oder
einem erfahrenen Techniker beziiglich Unterstiitzung aufnehmen.

Anderungen und Umbauten, die nicht ausdriicklich von Agilent Technologies
genehmigt wurden, konnten die Berechtigung des Benutzers zum Betrieb dieser
Ausristung erloschen lassen.
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Erklarung zur Gerauschemission

Schalldruck
Schalldruck Lp <70 dB gemal EN 27779:1991.
Schalldruck Lp <70 dB gemal EN ISO 3744:1995.
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Intendierte Anwendung

Produkte von Agilent dirfen nur gemal der in den produktspezifischen
Benutzerhandbuchern von Agilent beschriebenen Art und Weise verwendet
werden. Jegliche andere Verwendung kann zu Verletzungen oder einer
Beschadigung des Gerats fiihren. Agilent ist weder ganz noch teilweise fir
Schaden verantwortlich, die durch unsachgemalie Verwendung, unbefugte
Anderungen, Anpassungen oder Modifikationen der Produkte, Nichteinhaltung
der in den Benutzerhandbtlichern von Agilent beschriebenen Verfahren oder die
unrechtmalige Nutzung der Produkte entstehen.

Reinigung/Recycling des Produkts

Um die Einheit zu reinigen, ziehen Sie das Netzkabel ab, und wischen Sie das
Gerat mit einem feuchten, fusselfreien Lappen ab. Bezlglich Recycling wenden
Sie sich bitte an lhren lokalen Agilent Vertriebsbeauftragten.

Versehentliches Verschutten von
FlUssigkeiten

Verschutten Sie keine Flissigkeiten auf dem MSD. Wenn versehentlich
Flussigkeit auf den MSD verschuttet wird, ziehen Sie den Netzstecker. Nachdem
samtliche Stromzufuhr zum MSD unterbrochen ist, trocknen Sie alle betroffenen
Teile. Wenn die verschuttete Flussigkeit in die Elektronik gelangt ist, warten Sie, je
nach der vorhandenen Luftfeuchtigkeit, mindestens 24 Stunden. In der
Zwischenzeit kontaktieren Sie Ihren ortlichen Agilent Servicespezialisten.

Transportieren oder Aufbewahren des MSD

Um eine einwandfreie Funktion des MSD zu gewahrleisten, sollte sich dieser in
einem abgepumpten und warmen Zustand mit einem Tragergasfluss befinden.
Wenn Sie den MSD transportieren oder aufbewahren wollen, sind weitere
Vorsichtsmallnahmen zu beachten.

+  Der MSD muss immer aufrecht aufgestellt sein; dies ist besonders beim
Transport zu beachten.

+  Der MSD darf nicht fUr langere Zeit in die Atmosphare entlUftet werden.
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Austausch der Primarsicherungen

Austausch der Primarsicherungen

WARNUNG

WARNUNG

36

Benotigte Materialien

Sicherung, T12.5A, 250 V (2110-1398) — zwei St. bendtigt
Schraubenzieher, Flachkopf (8730-0002)

Die wahrscheinlichste Ursache fiir den Ausfall der Primarsicherung ist ein
Problem mit der Vorpumpe. Wenn die Primarsicherungen in Ihrem MSD
ausfallen, priifen Sie die Vorpumpe.

Vorgehensweise

1

Bellften Sie den MSD und ziehen Sie den Netzstecker aus der Steckdose.

Wenn eine der Primarsicherungen ausgefallen ist, dann ist der MSD bereits
aus, aber zur Sicherheit sollten Sie den MSD abschalten und den
Netzstecker ausstecken. Es ist nicht notwendig, Luft in die
Analyzerkammer einzuflhren.

Tauschen Sie niemals die Primarsicherungen, solange der MSD an eine
Stromquelle angeschlossen ist.

Wenn Sie Wasserstoff als Tragergas oder fiir das JetClean-System
verwenden, muss der Tragergasfluss vor dem Abschalten der
Stromversorgung des MSD ausgeschaltet sein. Wenn die Vorpumpe
ausgeschaltet ist, sammelt sich im MSD Wasserstoff an. Dies kann zu einer
Explosion fiihren. Lesen Sie den Abschnitt ,Wasserstoff-Sicherheit” auf
Seite 26, bevor Sie den MSD mit Wasserstoff einsetzen.

2

Drehen Sie eine der Fassungen gegen den Uhrzeigersinn, bis sie
herausspringt. Die Fassungen der Sicherungen sind federbelastet.
(Siehe Abbildung 2 auf Seite 37.)

Entfernen Sie die alte Sicherung aus der Fassung.
Installieren Sie eine neue Sicherung in der Fassung.

Bauen Sie die Fassung wieder ein.
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1  Einfiihrung
Austausch der Primarsicherungen

Primérsicherungen
in Fassungen

= T12.5A 250V

FORELINE PUMP
700 VA MAX

ACCESSORIES

~

(7 v s—

Abbildung 2. Primérsicherungen

6 Wiederholen Sie die Schritte 3 bis 5 flr die andere Sicherung. Tauschen Sie
immer beide Sicherungen aus.

7 Verbinden Sie den MSD-Netzstecker wieder mit der Steckdose.
8 Pumpen Sie den MSD ab.
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Saulen 40
Installieren einer Kapillarsaule fur einen Agilent Split/Splitless-Einlass 43
So konditionieren Sie eine Kapillarsaule 46

Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden
Saulenmutter 47

Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit einer
Standard-Saulenmutter 52

Installieren der Dichtung fir die Spitze des GC/MSD-Interface 56
Das GC/MSD-Interface fir einen GC der Serie 8890 58

Bevor Sie Ihr GC/MSD-System in Betrieb nehmen kdnnen, missen Sie eine
GC-Saule auswahlen, installieren und konditionieren. In diesem Kapitel wird
erldutert, wie man eine Saule installiert und konditioniert. Fur eine korrekte Saulen-
und Flussauswahl muss Ihnen bekannt sein, welche Art von Vakuumsystem |hr
MSD besitzt.
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Saulen

Saulen

40

In Verbindung mit dem MSD konnen viele Typen von GC-Saulen verwendet
werden, jedoch sind einige Einschrankungen zu beachten.

Wahrend Tuning oder Datenakquisition sollte die Sdulenflussrate in den MSD
nicht die maximal empfohlene Flussrate Ubersteigen. Deshalb gibt es
Begrenzungen beziiglich Saulenlange, -durchmesser und -fluss. Uberschreiten
der empfohlenen Flussrate flhrt zu einer Verschlechterung der Systemleistung
bezlglich Massenspektrum und Empfindlichkeit.

Bedenken Sie, dass Saulenfliisse abhangig von der Ofentemperatur stark
variieren konnen. Verwenden Sie die ,Flow Calculation Software”, und beachten
Sie Tabelle 5, um zu ermitteln, ob eine bestimmte Saule einen akzeptablen Fluss
mit realistischem Vordruck aufweist.

Tabelle 5 Gasfliisse

Funktion Gasfliisse

Hochvakuumpumpe Diffusion Turbo

Optimaler Helium-Saulenfluss ml/min 1 1bis 2

Max. empfohlener Gasfluss ml/min” 1.5 4

Max. Gasfluss, mL/Min" 2 6,5

Max. Innendurchmesser der Saule 0,53mm 0,53mm
(30m) (30m)

Cl-fahig Nein Ja

Cl-Reagenzfliisse, ml/min - 1 bis 2

JetClean-Option Hy-Fluss - 0,4 ml/Min.

*  Gesamt-Gasfluss in den MSD = Saulenfluss plus Reagenzgasfluss (sofern zutreffend) plus JetClean-H,
-Fluss (sofern zutreffend) Basierend auf Verwendung von Helium-Gas. Bei anderen Gasen variiert der
maximale Gasfluss.

T Leistungsverschlechterung bei spektraler Leistung und Empfindlichkeit zu erwarten.
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Konditionieren von Saulen

Es ist wichtig, dass eine Saule konditioniert wird, bevor diese an das
GC/MSD-Interface angeschlossen wird. (Siehe ,So konditionieren Sie eine
Kapillarsaule” auf Seite 46.)

Ein kleiner Teil der stationaren Phase der Kapillarsaule wird vom Tragergas
mitgerissen. Dies wird als Saulenbluten bezeichnet. Beim Saulenbluten werden
Spuren der stationaren Phase in der MSD-lonenquelle abgelagert. Hierdurch
verringert sich die Empfindlichkeit des MSD, und die lonenquelle muss gereinigt
werden.

Saulenbluten kommmt am haufigsten bei neuen oder schlecht quer verbundenen
Saulen vor. Es ist besonders ausgepragt, wenn beim Erwarmen der Saule Spuren
von Sauerstoff im Tragergas vorhanden sind. Um das Saulenbluten zu
minimieren, sollten alle Kapillarsaulen konditioniert werden, bevor sie im
GC/MSD-Interface installiert werden.

Konditionieren von Ferrulen

Das mehrmalige Aufheizen von Ferrulen auf ihre maximal erwartete
Betriebstemperatur vor ihrer Installation kann dazu fihren, dass sich

das chemische ,Bluten” aus den Ferrulen verringert.
Temperaturwechselbeanspruchung von Ferrulen bis zu ihren maximalen
Betriebstemperaturen vor Ausfiihrung lhrer Applikation hilft dabei, Leckage
an der Einheit zu vermindern.
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Tipps und Hinweise

+ Die Sauleninstallations-Verfahren fur die MSDs der Serie 5977B konnen sich
von denen der Vorgangermodelle unterscheiden. Die Anwendung der
Vorgehensweise von einem anderen Gerat funktioniert ggf. nicht und
kann auch zu Schaden an der Saule oder am MSD fihren.

+ Verwenden Sie immer ein Tragergas, das eine Reinheit von mind.
99,9995 % hat.

«  Aufgrund einer Ausdehnung durch Warme konnten sich neue Ferrulen 16sen,
nachdem diese mehrere Male aufgeheizt und abgekuhlt wurden. Priifen Sie
die Festigkeit nach zwei oder drei Heiz-Zyklen oder verwenden sie die
selbstsichernden Saulenmuttern.

+ Tragen Sie immer saubere Handschuhe, wenn Sie Sdulen anfassen. Dies gilt
besonders fir das Ende, das ins GC/MSD-Interface eingesetzt wird.

Wenn Sie Wasserstoff als Tragergas oder fiir das JetClean-System verwenden,

muss der Tragergasfluss vor dem Abschalten der Stromversorgung des MSD
ausgeschaltet sein. Wenn die Vorpumpe ausgeschaltet ist, sammelt sich im
MSD Wasserstoff an. Dies kann zu einer Explosion fiihren. Lesen Sie den
Abschnitt ,Wasserstoff-Sicherheit” auf Seite 26, bevor Sie den MSD mit
Wasserstoff einsetzen.

Tragen Sie beim Arbeiten mit Kapillarsaulen immer eine Schutzbrille. Achten
WARNUNG Sie darauf, sich nicht mit dem Ende der Saule zu stechen.
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Installieren einer Kapillarsaule fiir einen Agilent Split/Splitless-Einlass

Installieren einer Kapillarsaule fur einen
Agilent Split/Splitless-Einlass

WARNUNG

WARNUNG

Benotigte Materialien
* Saubere Handschuhe
+ GroB (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Metrisches Lineal
+  Gabelschlissel, 1/4 Zoll und 5/16 Zoll (8710-0510)
+  Kapillarsaule
Saulenschneider, keramisch (5181-8836) oder Diamant (5183-4620)
+  Ferrules
¢+ 0,27 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,70 mm (5062-3518)
+ 0,37 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,20 mm (5062-3516)
+ 0,40 mm ID, fr Saulen mit einem ID von 0,25 mm (5181-3323)
+ 0,5mm ID, fir Saulen mit einem 1D von 0,32 mm (5062-3514)
+ 0,8mm ID, fiir Sdulen mit einem ID von 0,53 mm (5062-3512)
Einlasssaulenmutter (5181-8830 fir Agilent 7890/7820 und 8890/8860 GCs)
+  VergroRerungsglas
+  Septum (kann ein dlteres, verwendetes Einlassseptum sein)

Um die Saulen in anderen Arten von Einlassen zu installieren, lesen Sie die
Benutzerinformationen zum Gaschromatographen.

Der GC arbeitet bei hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile des GC erst dann,
wenn Sie sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie beim Arbeiten mit Kapillarsdulen immer eine Schutzbrille. Achten
Sie darauf, sich nicht mit dem Ende der Saule zu stechen.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir den
GC oder die Analyzerkammern.
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Installieren von 8890 GC-Saulen
Installieren einer Kapillarsaule fiir einen Agilent Split/Splitless-Einlass

i Vorgehensweise

1 Kdihlen Sie Ofen und Einlass auf Raumtemperatur ab.

2 Tragen Sie saubere Handschuhe und driicken Sie die Saule durch das
Septum (dies erfordert etwas Druck). Dann schieben Sie die Saulenmutter
und die konditionierte Ferrule auf das freie Ende der Saule. (Siehe
Abbildung 3.) Das abgeschragte Ende der Ferrule muss von der
Saulenmutter weg zeigen.

Kapillarsaule

Saulenschneider

Ferrule, schrage
Seite nach oben

Einlasssaulenmutter

Septum

Abbildung 3. Vorbereiten einer Kapillarsaule fur die Installation

3 Verwenden Sie den Saulenschneider, um die Saule an einer Stelle 2 cm oder
mehr vor dem Ende einzukerben.

4 Wahrend Sie die Saule festhalten, brechen Sie das Sdulenende an der
Kerbe ab.

5 Prifen Sie das Ende auf unsaubere Kanten oder Grate. Wenn die Bruchstelle
nicht sauber und glatt ist, wiederholen Sie die Schritte 3 und 4.

6 Wischen Sie die AulRenseite des freien Saulenendes mit einem fusselfreien,
mit Methanol angefeuchteten, Lappen ab.

7 Positionieren Sie die Saule so, dass sie 4 bis 6 mm uber das Ende der Ferrule
hinaussteht. (Siehe Abbildung 4.)
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2 Installieren von 8890 GC-Saulen
Installieren einer Kapillarsaule fiir einen Agilent Split/Splitless-Einlass

Isolierungskappe

Reduktionsmutter Die herkommliche
Einlasssaulenmutter ist

Kapillarsiule 4 bis 6 mm gezeigt; die empfohlene
selbstsichernde

Ferrule (Innengewinde) Sulenmutter wird auch
mitgeliefert, ist jedoch

Einlasssaulenmutter nicht gezeigt.

Septum

Abbildung 4. Installieren einer Kapillarsaule fiir einen Agilent Split/Splitless-Einlass

8 Schieben Sie das Septum hoch bis zum Boden der Mutter, um die korrekte
Saulen-Einflhrungslange zu fixieren.

9 FUhren Sie die Saule in den Einlass ein.

10 Schieben Sie die Mutter in der Saule nach oben bis zum Einlassboden, und
ziehen Sie die Mutter fingerfest an.

11 Passen Sie die Saulenposition so an, dass das Septum gleichmal3ig mit der
Unterseite der Saulenmutter ausgerichtet ist.

12 Ziehen Sie die Saulenmutter um eine 1/4 bis 1/2 Umdrehung weiter fest.
Die Saule darf sich durch einen sanften Ruck nicht verschieben.

13 Starten Sie den Tragergasfluss.

14 Prifen Sie den Fluss, indem Sie das freie Ende der Saule in Isopropanol
eintauchen. Achten Sie auf Luftblasen.

Weitere Themen

Weitere Informationen zur Installation einer Kapillarsaule finden Sie unter
Optimierung von splitlosen Injektionionen am GC fiir Hochleistungs-MS-Analysen
(Optimisierung von splitlose Injektionionen am GC flir Hochleistungs-MS-Analysis),
Agilent Technologies Publikationsnummer 5988-9944EN.
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So konditionieren Sie eine Kapillarsaule

Benotigte Materialien
Tragergas (mit einer Reinheit von 99,9995 % oder hoher)
+  Gabelschlissel, 1/4 Zoll und 5/16 Zoll (8710-0510)

Konditionieren Sie lhre Kapillarsaule nicht mit Wasserstoff. Eine
Wasserstoffansammlung im GC-Ofen kann zu einer Explosion fiihren. Wenn
Sie Wasserstoff als Tragergas vorsehen, konditionieren Sie zuerst die Saule
mit einem extrem reinen Inertgas (99,999% oder hoher) wie Helium, Stickstoff
oder Argon.

WARNUNG

WARNUNG wenn Sie sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Vorgehensweise

_ Der GC arbeitet mit hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile des GC erst dann,

1 Installieren Sie die Saule im GC-Einlass. (Siehe ,Installieren einer
Kapillarsaule fiir einen Agilent Split/Splitless-Einlass” auf Seite 43.)

2 Stellen Sie eine minimale Geschwindigkeit von 30 cm/s ein, oder folgen Sie
der Empfehlung des Saulenherstellers. Zum Belliften lassen Sie das
Tragergas bei Raumtemperatur fur 15 - 30 Minuten durch die Saule flieRen.

3 Programmieren Sie den Ofen von Raumtemperatur auf die maximale
Temperaturgrenze flr die Saule.

4 Erhohen Sie die Temperatur um 10 bis 15 °C/Min.

Behalten Sie die Hochsttemperatur fir 30 Minuten bei.

Uberschreiten Sie niemals die maximale Sdulentemperatur, weder im
GC/MSD-Interface noch am GC-Ofen oder dem Einlass.

6 Stellen Sie die GC-Ofentemperatur auf 30 °C ein und warten Sie, bis der GC
bereit ist.

7 Befestigen Sie die Sdule am GC/MSD-Interface. (Siehe ,Installieren einer
Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden
Saulenmutter” auf Seite 47.)
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Installieren einer Kapillarsaule
im GC/MSD-Interface mit der
selbstsichernden Saulenmutter

Dieses Verfahren dient der direkten Installation einer Kapillarsaule in den
Analyzer mittels der von Agilent empfohlenen selbstsichernden Saulenmutter.

Benotigte Materialien

Dichtung fir die Spitze der Verbindung (G3870-20542) (Siehe Abbildung 6
auf Seite 50.) (bei einer EI-SS oder Inert-Quelle nicht erforderlich)

Gerandelte Halterung fir die Spitzendichtung (G3870-20547) (bei einer EI-SS
oder Inert-Quelle nicht erforderlich)

Spitzendichtungsfeder (G7005-20024) (bei einer EI-SS oder Inert-Quelle nicht
erforderlich)

S&ulenschneider, keramisch (5181-8836) oder Diamant (5183-4620)
Taschenlampe

VergroRerungsglas

Saubere Handschuhe

+ Grof} (8650-0030)

+ Kilein (8650-0029)

Selbstsichernde Saulenmutter fir GCA\MSD-Interface (5190-5233)
Vespel-Ferrulen

¢« 0,27 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,70 mm (5062-3518)
+ 0,37 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,20 mm (5062-3516)
+ 0,40 mm ID, fr Saulen mit einem ID von 0,25 mm (5181-3323)
+ 0,5mm ID, fir Saulen mit einem 1D von 0,32 mm (5062-3514)

+ 0,8 mm ID, flr Saulen mit einem ID von 0,53 mm (5062-3512)
Septum (kann ein alteres, verwendetes Einlassseptum sein)
Schutzbrille
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@ Vorgehensweise

WARNUNG

48

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir den
GC oder die Analyzerkammern.

Der Analysator, das GC/MSD-Interface und andere Bauteile in der
Analysatorkammer arbeiten bei extrem hohen Temperaturen. Beriihren Sie
Teile erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

1 Die Saule konditionieren. (Siehe ,So konditionieren Sie eine
Kapillarsaule” auf Seite 46.)

Innerhalb der Analyzerkammer bestehen gefahrliche Spannungen, die zu
todlichen Verletzungen fiihren konnen. Offnen Sie keinesfalls die Tiir der
Analyzerkammer. Falls ein Zugang natig ist, miissen zunachst qualifizierte
Servicemitarbeiter das Gerat von der Stromquelle des Baukorpers entfernen.

2 Beliiften Sie den MSD und 6ffnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Beliiften
des MSD" auf Seite 149 und ,Offnen der Analyzerkammer” auf Seite 191)
Stellen Sie sicher, dass Sie das Ende des GC/MSD-Interface sehen konnen.

Der GC arbeitet mit hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile des GC erst dann,
wenn Sie sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

3 Entfernen Sie die Dichtung flr die Interface-Spitze, die Feder und die
gerandelte Halterung fir die Spitzendichtung vom Ende des
GC/MSD-Interface, falls installiert.

4 Schieben Sie eine Verbindungsmutter und die konditionierte Ferrule auf das
freie Ende der GC-Saule. Das abgeschragte Ende der Ferrule muss zur Mutter
hin zeigen.

5 Schieben Sie die Saule ins GC/MSD-Interface.
Achten Sie darauf, dass die Saule in der Vakuumkammer nicht bricht.

Saulenteile konnten in die Turbopumpe fallen oder gezogen werden und sie
beschadigen.

6 Verwenden Sie den Saulenschneider, um die Saule an einer Stelle 2 cm vor
dem Ende einzukerben.
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7 Dricken Sie die Saule mit Ihrem Daumen gegen den Saulenschneider, und
brechen Sie gleichzeitig die Saule an der Kante des Saulenschneiders.

8 Priifen Sie das Ende auf unsaubere Kanten oder Grate. Wenn die Bruchstelle
nicht sauber und glatt ist, wiederholen Sie die Schritte 6 und 7.

9 Wischen Sie das Ende mit Alkohol ab.
10 Justieren Sie die Saule so, dass diese den angegebenen Abstand Uber das
Ende des GC/MSD-Interface hinaussteht.

Zur Installation einer EI-XTR-, EI-Edelstahl-, Inert- oder CI-Quelle (siehe
Abbildung 5) steht die Saule etwa T mm Uber die Saulenflihrungsrohre
hinaus.

Zur Installation einer EI-HES (siehe Abbildung 6) steht die S&ule 4 bis 5 mm
Uber die Saulenflihrungsrohre hinaus.

Falls notwendig, verwenden Sie Taschenlampe und VergoRerungsglas, um
das Saulenende innerhalb der Analyzerkammer zu sehen. Verwenden Sie
nicht Ihren Finger, um das Saulenende zu ertasten.

Abbildung 5. Installieren einer Kapillarsdule im GC/MSD-Interface fir eine EI-XTR-, El-Edelstahl-, Inert- oder
Cl-Quelle.
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Abbildung 6. Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface fir eine EI-HES-Quelle.

11 Ziehen Sie die Mutter handfest an. (Siehe Abbildung 7.) Stellen Sie sicher,
dass sich die Position der Saule beim Anziehen der Mutter nicht verandert.
Ziehen Sie die Mutter nicht zu fest an.

12 Ziehen Sie die Mutter im Uhrzeigersinn an. Ziehen Sie weiter an, bis Sie
spuren, dass die Ferrule an der Saule greift.

13 Prifen Sie am GC-Ofen, dass die Saule nicht die Ofenwande berihrt.

.%

Abbildung 7. Installieren einer Kapillarsaule in das GC/MSD-Interface
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Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden Saulenmutter

Gehen Sie bei der Platzierung der Spitzendichtung am GC/MSD-Interface
vorsichtig vor, um eine Beschadigung der Saule zu vermeiden.

14 Installieren Sie die Feder, die Spitzendichtung und die gerandelte Halterung
fUr die Spitzendichtung in dieser Reihenfolge auf das GC/MSD-Interface.
(Siehe ,Installieren der Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface” auf
Seite 56.) Verwenden Sie bei einer EI-Edelstahl- oder einer Inert-Quelle keine
Spitzendichtung, Feder und geréandelte Halterung fir die Spitzendichtung. Die
Spitzendichtung passt nicht in die Verbindungsbuchse dieser Quellen. (Siehe
Abbildung 64 auf Seite 215.)

Wenn Sie den Analyzer mit zu viel Kraftaufwand mutwillig schlieBen mochten
und dabei Teile falsch ausgerichtet sind, wird dadurch die Spitzendichtung, das
Interface oder die lonenquelle beschadigt bzw. die Seitenplatte ist nicht dicht.

15 Prifen Sie behutsam die Ausrichtung der lonenquelle und der Dichtung fur
die Spitze der Verbindung.

Wenn die lonenquelle ordnungsgemal’ ausgerichtet ist, kann die
Analyzerkammer ohne jeglichen Widerstand geschlossen werden —
abgesehen von der Federspannung von der Dichtung flr die Spitze der
Verbindung.

16 Sie konnen die lonenquelle und die Dichtung fur die Spitze der Verbindung
ausrichten, indem Sie die seitliche Platte an ihrer Schleife bewegen. Wenn
sich die Tur immer noch nicht schlielen Iasst, wenden Sie sich an lhren
Servicespezialisten von Agilent Technologies.

17 SchlielRen Sie die Tur der Analyzerkammer. (Siehe ,SchlieBen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)
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Installieren einer Kapillarsaule im
GC/MSD-Interface mit einer
Standard-Saulenmutter

Dieses Verfahren dient zur direkten Installation einer Kapillarsaule in den
Analyzer.Es gibt zwei Typen von Saulenmuttern, die bei dem GC/MSD-Interface
verwendet werden konnen:Die hier erlauterte Standard-Saulenmutter und die in
JInstallieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden
Saulenmutter” auf Seite 47 erlauterte, selbstsichernde Saulenmutter.

Benotigte Materialien

52

Dichtung fir die Spitze der Verbindung (G3870-20542) (Siehe Abbildung 5
auf Seite 49 und Abbildung 6 auf Seite 50.) (bei einer EI-SS oder Inert-Quelle
nicht erforderlich)

Gerandelte Halterung fir die Spitzendichtung (G3870-20547) (bei einer EI-SS
oder Inert-Quelle nicht erforderlich)

Spitzendichtungsfeder (G7005-20024) (bei einer SS-Quelle oder einer inerten
El-Quelle nicht verwenden)

S&ulenschneider, keramisch (5181-8836) oder Diamant (5183-4620)
Taschenlampe
VergroRRerungsglas
Saubere Handschuhe
+ Grof} (8650-0030)
Klein (8650-0029)
Verbindungssaulenmutter (05988-20066)
Ferrules
+ 0,3 mm ID, fir Saulen mit einem 1D von 0,70 mm (5062-3507)
+ 0,4 mm ID, flr Saulen mit einem ID von 0,20 und 0,25 mm (5062-3508)
+ 0,5mm ID, flr Saulen mit einem ID von 0,32 mm (5062-3506)
+ 0,8 mm ID, fUr Saulen mit einem ID von 0,53 mm (5062-3512)
Septum (kann ein alteres, verwendetes Einlassseptum sein)
Schutzbrille
Gabelschlissel, 1/4 Zoll und 5/16 Zoll (8710-0510)
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@ Vorgehensweise

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir den
GC oder die Analyzerkammern.

Der Analysator, das GC/MSD-Interface und andere Bauteile in der
WARNUNG Analysatorkammer arbeiten bei extrem hohen Temperaturen. Beriihren Sie
Teile erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

1 Die Saule konditionieren. (Siehe ,So konditionieren Sie eine
Kapillarsaule” auf Seite 46.)

Innerhalb der Analyzerkammer bestehen gefahrliche Spannungen, die zu
todlichen Verletzungen fiihren kénnen. Offnen Sie keinesfalls die Tiir der

Analyzerkammer. Falls jemals Zugang nétig ist, miissen zunachst qualifizierte

Servicemitarbeiter das Gerat von der Stromquelle des Baukorpers entfernen.

2 Bellften Sie den MSD und 6ffnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Beliiften
des MSD" auf Seite 149 und ,Offnen der Analyzerkammer” auf Seite 191))
Stellen Sie sicher, dass Sie das Ende des GC/MSD-Interface sehen konnen.

Der GC arbeitet mit hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile des GC erst dann,
WARNUNG wenn Sie sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

3 Entfernen Sie die gerandelte Halterung flr die Spitzendichtung, die Dichtung
fur die Interface-Spitze und die Feder vom Ende des GC/MSD-Interface, falls
installiert.

4 Schieben Sie eine Verbindungsmutter und die konditionierte Ferrule auf das
freie Ende der GC-Saule. Das abgeschragte Ende der Ferrule muss zur Mutter
hin zeigen.

5 Schieben Sie die Saule ins GC/MSD-Interface.

Achten Sie darauf, dass die Saule in der Vakuumkammer nicht bricht.
Saulenteile konnten in die Turbopumpe fallen oder gezogen werden und sie
beschadigen.

6 Verwenden Sie den Saulenschneider, um die Saule an einer Stelle 2 cm vor
dem Ende einzukerben.

7 Dricken Sie die Saule mit Ihrem Daumen gegen den Saulenschneider, und
brechen Sie gleichzeitig die Saule an der Kante des Saulenschneiders.
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8 Prifen Sie das Ende auf unsaubere Kanten oder Grate. Wenn die Bruchstelle
nicht sauber und glatt ist, wiederholen Sie die Schritte 6 und 7.

9 Wischen Sie das Ende mit Alkohol ab.

10 Justieren Sie die Saule so, dass diese den angegebenen Abstand vom Ende
der Ubertragungsleitung verlangert.

+ Zur Installation einer XTR-, SS-, Inert- oder CI-Quelle (siche Abbildung 5
auf Seite 49) steht die Sdule etwa 1 mm Uber.

+ Zur Installation einer EI-HES (siehe Abbildung 6 auf Seite 50) steht die
Séule 4 bis 5 mm Uber.

Falls notwendig, verwenden Sie Taschenlampe und VergoRerungsglas, um
das Saulenende innerhalb der Analyzerkammer zu sehen. Verwenden Sie
nicht Ihren Finger, um das Saulenende zu ertasten.

11 Ziehen Sie die Mutter handfest an. Stellen Sie sicher, dass sich die Position
der Saule beim Anziehen der Mutter nicht verandert. Ziehen Sie die Mutter
nicht zu fest an.

12 Prifen Sie am GC-Ofen, dass die Saule nicht die Ofenwande berthrt.
13 Ziehen Sie die Mutter um eine 1/4 bis 1/2 Umdrehung an.

14 Prifen Sie die Festigkeit der Mutterr nach ein oder zwei Heiz-Zyklen; ziehen
Sie diese gegebenenfalls weiter an.

Gehen Sie bei der Platzierung der Spitzendichtung am Ende des
GC/MSD-Interface vorsichtig vor, um eine Beschéadigung der Saule zu
vermeiden.

15 Installieren Sie die Feder, die Spitzendichtung und die gerandelte Halterung
fUr die Spitzendichtung in dieser Reihenfolge auf das GC/MSD-Interface.
(Siehe ,Installieren der Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface” auf
Seite 56.) Verwenden Sie bei einer EI-Edelstahl- oder einer Inert-Quelle keine
Spitzendichtung, Feder und gerédndelte Halterung fur die Spitzendichtung. Die
Spitzendichtung passt nicht in die Verbindungsbuchse dieser Quellen. (Siehe
Abbildung 64 auf Seite 215.)

Wenn Sie den Analyzer mit zu viel Kraftaufwand mutwillig schlieBen mochten
und dabei Teile falsch ausgerichtet sind, wird dadurch die Spitzendichtung, das
Interface oder die lonenquelle beschadigt bzw. die Seitenplatte ist nicht dicht.
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16 Prifen Sie behutsam die Ausrichtung der lonenquelle und der Dichtung fur
die Spitze der Verbindung.

Wenn die lonenquelle ordnungsgemal’ ausgerichtet ist, kann die
Analyzerkammer ohne jeglichen Widerstand geschlossen werden —
abgesehen von der Federspannung von der Dichtung flr die Spitze der
Verbindung.

17 Sie konnen die lonenguelle und die Dichtung fur die Spitze der Verbindung
ausrichten, indem Sie die seitliche Platte an ihrer Schleife bewegen. Wenn
sich die Tudr immer noch nicht schlieBen lasst, wenden Sie sich an lhren
Servicespezialisten von Agilent Technologies.

18 Schliellen Sie die Tur der Analyzerkammer. (Siehe ,Schliefen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B 55



2

Installieren von 8890 GC-S&ulen
Installieren der Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface

Installieren der Dichtung fur die Spitze des
GC/MSD-Interface

Benotigte Materialien

56

Dichtung fir die Spitze der Verbindung (G3870-20542)
Feder der Dichtung flr die Spitze (G7005-20024)
Gerandelte Halterung fir die Spitzendichtung (G3870-20547)

Die Dichtung fir die Spitze der Verbindung muss sich fir die Cl-lonenquelle,
die EI-XTR-Quelle und die HES an ihrem Platz befinden. Die Spitzendichtung
des Interface, die Feder und geréndelte Halterung der Dichtung werden bei
einer El-Edelstahl- oder Inert-Quelle nicht verwendet.

Saubere, fusselfreie Handschuhe

+ Grol’ 8650-0030

Klein 8650-0029

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen
konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette und
ergreifen Sie weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen, bevor Sie die
Analyzerkammer 6ffnen.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir den
GC oder die Analyzerkammern.

j Vorgehensweise

1

Priifen Sie, dass die CI-Quelle, die EI-XTR-Quelle bzw. die HES installiert ist.
Wenn eine El-Edelstahl- oder eine Inert-Quelle installiert ist, dirfen die
Spitzendichtung und ihre Feder nicht installiert sein (siehe Abbildung 8 auf
Seite 57).

Nehmen Sie die Dichtung flr die Spitze der Verbindung, die Feder und die
gerandelte Mutterhalterung von der Aufbewahrungsbox fur die lonenquelle.
Schieben Sie die Feder, die Spitzendichtung und die gerandelte Halterung fir
die Spitzendichtung in dieser Reihenfolge Uber die Saulenmanschette.
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3 Schrauben Sie die gerandelte Halterung fur die Spitzendichtung fingerfest in
die Basis der Spitzendichtung.

Dichtung fiir
die Spitze
der
Verbindung

Gerandelte
Halterung

fiir die Spitzen
dichtung

Basis der
Spitzen-
dichtung

"

Abbildung 8. Dichtung flr die Spitze der Verbindung

Wenn Sie den Analyzer mit zu viel Kraftaufwand mutwillig schlieBen und dabei
Teile falsch ausgerichtet sind, wird dadurch die Dichtung, die Verbindung oder
die lonenquelle beschadigt, bzw. die Seitenplatte schliet nicht dicht.

4 Prifen Sie behutsam die Ausrichtung von Analyzer und Interface.

Wenn der Analyzer ordnungsgemal’ ausgerichtet ist, kann dieser ohne
jeglichen Widerstand geschlossen werden — abgesehen von dem
Widerstand der Federspannung von der Dichtung flr die Spitze der
Verbindung.

5 Sie kénnen den Analyzer und die Verbindung aneinander ausrichten, indem
Sie die seitliche Platte an ihrem Scharnier bewegen. Wenn der Analyzer
immer noch nicht geschlossen werden kann, wenden Sie sich an lhren
Servicespezialisten von Agilent Technologies.
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Das GC/MSD-Interface fur einen GC der
Serie 8890

Das GC/MSD-Interface ist eine Heizleitung in den MSD fir die Kapillarsaule.
(Siehe Abbildung 9.) Sie ist an der rechten Seite der Analyzerkammer mit einer
O-Ringdichtung verschraubt. Sie besitzt eine Schutzabdeckung, die immer
installiert bleiben muss.

Ein Ende der Verbindung verlauft durch die Seite des GC und endet im Ofen.
Dieses Ende besitzt ein Gewinde, um so eine Verbindung der Saule mit einer
Mutter und einer Ferrule zu ermaoglichen. Das andere Ende der Verbindung passt
in die lonenquelle. Das Ende der Kapillarsaule erstreckt sich leicht bis Uber das
Ende der Saulenflhrungsrohre und in die lonisationskammer hinein.

Spitzendichtungseinheit

Heizungs-/
é/ A Sensoreinheit

Isolierung
% Saulenfiihr-

_ = ungsrohre
A Saule
lonisations- L V ﬁ A &7 |
kammer %j I — b <i
[ [ [ ,]u—wW
lonenquelle ﬂ N %
|
|
Analyzer- MSD | GC-Ofen
kammer ‘ <] |
‘ ‘ Optionaler Eingang fiir
| Cl-Reagenzgas oder
Heizungs-/ —/( : Wasserstoff fiir ein
Sensoreinheit JetClean-System

Abbildung 9. GC/MSD-Interface fiir einen 8890 GC mit EI-XTR-Quelle, High Efficiency Source und CI-Quellen
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WARNUNG

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B

Das GC/MSD-Interface wird Uber eine elektrische Patronenheizung beheizt.
Normalerweise wird die Heizung tber die mit , Thermal Aux #2“ beheizte Zone
des GC mit Strom versorgt und gesteuert. Die Temperatur der Verbindung kann
von der Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software oder vom GC aus
eingestellt werden. Ein Thermoelement-Messfuhler in der Schnittstelle
dberwacht die Temperatur.

Das GC/MSD-Interface sollte in der Temperaturzone zwischen 250 ° bis 350 °C
betrieben werden. Die Interface-Temperatur sollte leicht hdher liegen als die
maximale GC-Ofentemperatur, jedoch niemals hoher als die maximale
Saulentemperatur.

Das GC/MSD-Interface kann sowohl mit einer El- als auch mit Cl-Quellen
verwendet werden. Die EI-XTR-, HES- und Cl-Quellen erfordern eine
Spitzendichtungseinheit. Die Spitzendichtung, die Feder und die gerandelte
Halterung fur die Spitzendichtung beeintrachtigen den Betrieb von El-Edelstahl
und Inert-Quellen und mussen daher bei Verwendung solcher lonenguellen
entfernt werden.

(Siehe ,Installieren einer Kapillarséule im GC/MSD-Interface mit der
selbstsichernden Saulenmutter” auf Seite 47 und ,Installieren einer
Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit einer Standard-Saulenmutter” auf
Seite 52).

Das GC/MSD-Interface arbeitet bei hohen Temperaturen. Falls Sie diese
beriihren, wenn diese erwarmt ist, werden Sie sich verbrennen.

59



2 Installieren von 8890 GC-Saulen
Das GC/MSD-Interface fiir einen GC der Serie 8890

60 Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B



3 Installieren von Intuvo
9000 GC-Saulen

Saulen 62

Wechseln einer Intuvo GC-Saule 65

Wechseln einer Intuvo 9000 GC-Dichtung 70

Installation eines Saulen-Guard- oder Jumper-Chips 72
Wechseln des 9000 GC/MS-Tail 76

Installieren der Dichtung fur die Spitze des GC/MSD-Interface 83
Das GC/MSD-Interface fir einen GC der Serie 9000 85

In diesem Kapitel wird erlautert, wie eine Agilent Intuvo-Saule installiert, ein
Flussweg vom Einlass durch den Guard-Chip, die Bus-Komponenten und die
Saule zur MS-Tail-Einheit gelegt und der Guard-Chip der Saule gewartet wird.

Bei Verwendung des Agilent Intuvo 9000 Gaschromatographen mit einem MSD
wird die chemische lonisierung (Cl) derzeit nicht unterstitzt. Das Agilent
JetClean-System wird unterstiitzt.
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Saulen

Saulen

62

In Verbindung mit einem MSD konnen viele Typen von Intuvo 9000 GC-Saulen
verwendet werden, dennoch sind einige Einschrankungen zu beachten.

Wahrend Tuning oder Datenakquisition sollte die Sdulenflussrate in den MSD
nicht die maximal empfohlene Flussrate Ubersteigen. Deshalb sind bezlglich
Saulenlange und -fluss Einschrankungen zu beachten. Wenn der empfohlene
Fluss Uberschritten wird, flhrt dies zu einer Verschlechterung der
Systemleistung bezlglich Massenspektrum und Empfindlichkeit.

Bedenken Sie, dass Saulenflisse abhangig von der Temperatur stark variieren
konnen, was Messungen des tatsachlichen Flusses erforderlich macht.
Verwenden Sie Tabelle 6, um einen angemessenen Saulenfluss zu bestimmen.

Tabelle 6 Gasfliisse

Funktion Gasfliisse

Hochvakuumpumpe Diffusion Turbo

Optimaler Helium-Saulenfluss ml/min 1 1 bis 2

Max. empfohlener Gasfluss ml/min” 1,5 4

Max. Gasfluss, ml/Min™ 2 6,5

Max. Innendurchmesser der Saule 0,53 mm 0,53 mm
(30m) (30m)

JetClean-Option Hy-Fluss - 0,4 ml/Min.

*  Gesamt-Gasfluss in den MSD = Saulenfluss plus Reagenzgasfluss (sofern zutreffend) plus JetClean-H,
-Fluss (sofern zutreffend) Basierend auf Verwendung von Helium-Gas. Bei anderen Gasen variiert der
maximale Gasfluss.

1 Leistungsverschlechterung bei spektraler Leistung und Empfindlichkeit zu erwarten.
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WARNUNG

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B

Konditionieren von Saulen

Es ist wichtig, dass eine Saule konditioniert wird, bevor diese an das
GC/MSD-Interface angeschlossen wird.

Ein kleiner Teil der stationaren Phase der Kapillarsaule wird vom Tragergas
mitgerissen. Dies wird als Saulenbluten bezeichnet. Beim Saulenbluten werden
Spuren der stationaren Phase in der MSD-lonenquelle abgelagert. Hierdurch
verringert sich die Empfindlichkeit des MSD, und die lonenquelle muss gereinigt
werden.

Saulenbluten kommmt am haufigsten bei neuen oder schlecht vernetzten Saulen
vor. Es ist besonders ausgepragt, wenn beim Erwarmen der Saule Spuren von
Sauerstoff im Tragergas vorhanden sind. Um das Saulenbluten zu minimieren,
sollten alle Kapillarsaulen konditioniert werden, bevor sie im GC/MSD-Interface
installiert werden. (Siehe ,So konditionieren Sie eine Intuvo-Kapillarsaule” auf
Seite 81))

Tipps und Hinweise

+ Verwenden Sie immer ein Tragergas, das eine Reinheit von mind.
99,9995 % hat.

+ Tragen Sie stets saubere Handschuhe, wenn Sie mit
Schnellschlussverbindungen hantieren.

+ Tragen Sie stets saubere Handschuhe, wenn Sie mit Dichtungen hantieren.

+ Tragen Sie stets saubere Handschuhe, wenn Sie mit dem 9000 GC/MS-Tail
hantieren.

Wenn Sie Wasserstoff als Tragergas verwenden, muss der Tragergasfluss vor
dem Abschalten der Stromversorgung des MSD ausgeschaltet sein. Wenn die
Vorpumpe ausgeschaltet ist, sammelt sich im MSD Wasserstoff an. Dies kann
zu einer Explosion fiihren. Lesen Sie den Abschnitt

+Wasserstoff-Sicherheit” auf Seite 26, bevor Sie den MSD mit Wasserstoff
einsetzen.
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Handhabung der Intuvo 9000 GC-Saule und
der Bus-Komponenten

Im Agilent Intuvo 9000 Gaschromatographen (Intuvo 9000 GC) werden fir die
meisten Saulen- und Flusswegdichtungen keine herkdmmlichen Ferrulen und
Muttern verwendet. Bei einem herkdmmlichen Gaschromatographie-Anschluss
wird die Dichtung durch Verformung einer weichen Ferrule rund um eine Saule
oder ein Rohr hergestellt. Eine zweite Dichtung wird zwischen Ferrule und Fitting
hergestellt. Die Intuvo 9000 GC-Schnellkupplungsverbindungen
(,Click-and-Run"-Verbindungen) verwenden dagegen ein Abdichtungssystem,
das auf dem Kontakt zweier Flachen basiert. Verglichen mit herkdmmlichen
Ferrulendichtungen sind diese Verbindungen leckagefrei und einfach
herzustellen.

Bei der Herstellung dieser Dichtungen sind einige einfache Hinweise zu
beachten:

* BerUhren Sie die Dichtflachen der Schnellkupplung nicht mit bloRen Handen
oder verschmutzten Handschuhen. Hautfett und Schmutz koénnen die
Flusswegflachen verunreinigen.

+ Verwenden Sie zum Festziehen der Intuvo Kompressionsbolzen nur den
mitgelieferten Intuvo 9000 GC-Drehmomentschrauber.

+ Die Dichtflachen der Schnellkupplung sollten mdglichst nicht zerkratzt oder
verformt werden.

Verwenden Sie zum Reinigen einer Dichtungsoberflache saubere Druckluft.

+ Verwenden Sie jedes Mal, wenn Sie eine Saule oder einen Intuvo-Chip
installieren, eine neue Dichtung.
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Wechseln einer Intuvo GC-Saule

-

Diese Vorgehensweise gilt fir GCs mit nur einer Saule. Zum Wechseln von 2
Saulen beachten Sie das Handbuch Agilent Intuvo 9000 Gas Chromatograph
Maintaining Your GC.

Benotigte Materialien

Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
Pinzette (8710-2460)
Intuvo-Dichtung, Polyimid, 5 St., fiir Temperaturen < 350 °C (5190-9072)

Intuvo-Dichtung, Nickel, 5 St., fir Temperaturen von 350 °C bis 450 °C
(5190-9073)

Auf der Ofentiir aufbewahrter Intuvo-Drehmomentschrauber (5190-9571)

Vorgehensweise

Einlass, Detektor, Bus-Komponenten und die Saule konnen so heil werden,
dass sie Verbrennungen hervorrufen. Lassen Sie erhitzte Zonen auf eine fiir
die Handhabung sichere Temperatur abkiihlen, bevor Sie fortfahren.

Beim Umgang mit Bauteilen im Flussweg zum Analyzer oder von Bauteilen im
Inneren des Analyzers stets saubere Handschuhe tragen.

1

Den GC fur die Wartungsmalinahmen vorbereiten.

Wahlen Sie tber die GC-Bedientastatur Maintenance > Column > Perform
Maintenance > Install Column > Start Maintenance (Wartung > Saule >
Wartung durchfiihren > Sdule installieren > Wartung starten).. Bei dieser
Vorgehensweise werden Einlass, Detektor, Saule, Guard-Chip und andere
Komponenten in erhitzten Flusswegzonen auf < 40 °C gekiihlt und der GC
konfiguriert. Folgen Sie den Anweisungen auf dem Bildschirm des GC.

Beliiften Sie den MSD von der MassHunter Datenakquisition aus (siehe
,Beliiften des MSD" auf Seite 149).
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3 Wenn Sie Wasserstoff oder ein anderes entzlindliches Gas als Tragergas
verwenden, schliellen Sie das manuelle Gaszufuhrventil zum Gerat, bevor Sie
den MSD ausschalten.

4 Offnen Sie die Fronttir des GC. (Siehe Abbildung 10.)

Offnen Sie die Bus-Abdeckung und nehmen Sie sie heraus, indem Sie die Tur
senkrecht aus ihren Scharnierstiften heben.

6 Senken Sie die Ofentdir ab.
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Bus-
Abdeckung

Ofentir — 1

Intuvo-Drehmomentschrauber

Fronttiir

Abbildung 10. 9000 GC-Fronttir, Bus-Abdeckung, Ofenttr und
Intuvo-Drehmomentschrauber
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7 Schrauben Sie alle vier Saulenklemmen mithilfe des Drehmomentschraubers
vom Haltering der S&ule ab. (Siehe Abbildung 11.)
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leoe o
@ ) E) L
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—

Schnell-
kupplungs-
verbindungen

Kompressions-
bolzen

Saulenklemmen

Haltering

SmartID-Schliissel

Abbildung 11. 9000 GC-Saule und daftr bestimmte Bauteile

8 Ziehen Sie den SmartID-Saulenschlissel aus dem unteren USB-Anschluss.

Entfernen Sie mithilfe des Intuvo-Drehmomentschraubers die beiden
Kompressionsbolzen, welche die Schnellkupplungsverbindungen der Saule
zum Bus hin abdichten, und bewahren Sie sie flr spater auf.
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10

11

12

13

14

15

16

17

Entfernen Sie die Saule nach den Empfehlungen des Saulenherstellers und
bewahren Sie sie fur spater auf.

Ersetzen Sie die Dichtung durch eine neue Dichtung, die fir die maximale, bei
Ihrer Methode zu erwartenden Saulentemperatur ausgewiesen ist. (Siehe
»Wechseln einer Intuvo 9000 GC-Dichtung” auf Seite 70.)

Uberpriifen Sie, ob alle Intuvo-Dichtungen im Flussweg fiir die maximale, bei
lhrer Methode zu erwartenden Saulentemperatur ausgewiesen sind.
Ersetzen Sie alle Dichtungen, die flr eine niedrigere Temperatur ausgewiesen
sind, durch eine Dichtung mit einer Temperatureinstufung, die fur lhre
Methode geeignet ist.

Setzen Sie die Schnellkupplungsverbindungen in das Bus-Fitting der
Einzelsaule (rechts) ein. Beachten Sie das GC-Handbuch, wenn Sie 2 Sdulen
in den GC installieren mochten.

Stecken Sie den an der Saule befestigten Intuvo SmartID-Schlissel in die
abgebildete untere USB-Buchse.

Fixieren Sie die neue Saule, indem Sie die Lasche 1 ¢ der 4 Saulenklemmen
Uber dem Saulenhaltering mit dem Intuvo-Drehmomentschrauber
festschrauben.

Uberpriifen Sie, ob die Schnellkupplungsfittings der Saule flach an der
Dichtung anliegen.

Setzen Sie die beiden Kompressionsbolzen locker ein.

Ziehen Sie den Kompressionsbolzen mit dem Intuvo-Drehmomentschrauber
fest, bis Sie ein Klicken horen. Zu festes Anziehen kann den Flussweg und die
Fittings beschadigen und zu Leckagen fiihren.

18

19
20
21

Ziehen Sie die Kompressionsbolzen fest, bis Sie ein Klicken des
Intuvo-Drehmomentschraubers horen.

Schliellen Sie die Saulentdr.
Setzen Sie die Bus-Abdeckung wieder ein.
Schlielen Sie die GC-FronttUr.

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B 69



3 Installieren von Intuvo 9000 GC-S&ulen
Wechseln einer Intuvo 9000 GC-Dichtung

Wechseln einer Intuvo 9000 GC-Dichtung

WARNUNG

70

Dieses Verfahren basiert auf der Annahme, dass Sie die Saule, den 9000
GC/MS-Tail bzw. andere Teile, die auf der Dichtung sitzen, bereits entfernt
haben und sich die Geratebauteile auf unter 40 °C abgekuhlt haben.

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Pinzette (8710-2460)
Intuvo-Dichtung, Polyimid, 5 St., fiir Temperaturen < 350 °C (5190-9072)

* Intuvo-Dichtung, Nickel, 5 St., fir Temperaturen von 350 °C bis 450 °C
(5190-9073)

Vorgehensweise

Einlass, Detektor, Bus-Komponenten und die Saule konnen so heill werden,
dass sie Verbrennungen hervorrufen. Lassen Sie erhitzte Zonen auf eine fiir
die Handhabung sichere Temperatur abkiihlen, bevor Sie fortfahren.

Beim Umgang mit Bauteilen im Flussweg zum Analyzer oder von Bauteilen im
Inneren des Analyzers stets saubere Handschuhe tragen.

1 Entfernen Sie die Dichtungslasche vom Ausrichtungsstift und entsorgen Sie
die alte Dichtung. Wenn Sie, wie vorgeschrieben, Handschuhe tragen, konnen
Sie dazu eine Pinzette verwenden.

2 |Installieren Sie etwaige Einlass- oder Detektor-Chips, falls erforderlich. Alle
Chips mussen vor Installation der neuen Dichtung installiert werden.

3 Nehmen Sie die neue Dichtung behutsam aus der Verpackung. Inspizieren
Sie die Dichtung und vergewissern Sie sich, dass sie nicht verformt ist. Die
zwei runden Lappen sind die Dichtflachen.

4 Setzen Sie die runden Dichtungslappen behutsam in das
Bus-Schnellkupplungsfitting ein. Beachten Sie, dass die Dichtung
zweiseitig ist.
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5 Platzieren Sie die Offnung in der Dichtung tber den Ausrichtungsstift im
Bus-Fitting und drlcken Sie den Dichtungskorper flach gegen den Bus.

6 Uberpriifen Sie, ob die runden Lappen der Dichtung flach am
Bus-Schnellkupplungsfitting anliegen.

Die neue Dichtung ist nun fur die Befestigung des Chips oder der Saule bereit.
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Installation eines Saulen-Guard- oder
Jumper-Chips

5~

72

Beim Saulen-Guard- und Jumper-Chip handelt es sich jeweils um
Einwegverbrauchsteile. Bei der Installation wird der Chip teilweise verbogen, um
eine gute Dichtung zu erzielen, sodass ein falsch installierter Chip nicht
wiederverwendbar ist. Der Guard-Chip kann nicht gereinigt oder konditioniert
werden.

Benotigte Materialien
+ Saubere, fusselfreie Handschuhe
- Grof (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Pinzette (8710-2460)
«  Split/Splitless-Einlass, Intuvo Guard-Chip, 2 St. (G4587-60565)
«  Multimode-Einlass, Intuvo Guard-Chip, 2 St. (G4587-60665)
Split/Splitless-Einlass, Intuvo Jumper-Chip, 2 St. (G4587-60575)
+  Multimode-Einlass, Intuvo Jumper-Chip, 2 St. (G4587-60675)
+ Intuvo-Dichtung, Polyimid, 5 St., fiir Temperaturen < 350 °C (5190-9072)

* Intuvo-Dichtung, Nickel, 5 St., fir Temperaturen von 350 °C bis 450 °C
(5190-9073)

«  Auf der Ofentlr aufbewahrter Intuvo-Drehmomentschrauber (5190-9571)
+ 7/16-Zoll-Gabelschlissel

Vorgehensweise

Einlass, Detektor, Bus-Komponenten und die Saule konnen so heill werden,
dass sie Verbrennungen hervorrufen. Lassen Sie erhitzte Zonen auf eine fiir
die Handhabung sichere Temperatur abkiihlen, bevor Sie fortfahren.

Beim Umgang mit Bauteilen im Flussweg zum Analyzer oder von Bauteilen im
Inneren des Analyzers stets saubere Handschuhe tragen.
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1 Den GC fur die Wartungsmalinahmen vorbereiten. Wahlen Sie Uber die
GC-Bedientastatur Maintenance > Inlets > Guard Chip > Prepare for
Maintenance >Replace Liner and Guard Chip > Start Maintenance (Wartung >
Einlasse > Guard Chip > Wartungsvorbereitung > Liner und Guard Chip
wechseln > Wartung starten). Bei dieser Vorgehensweise werden Einlass,
Detektor, Saule, Guard-Chip und andere Komponenten in erhitzten
Flusswegzonen auf < 40 °C gekuhlt und der GC konfiguriert. Folgen Sie den
Anweisungen auf dem Bildschirm des GC.

2 Beliften Sie den MSD von der MassHunter Datenakquisition aus (siehe
,Beliiften des MSD" auf Seite 149).

3 Warten Sie, bis der GC betriebsbereit ist, bevor Sie mit den nachsten Schritten
in diesem Verfahren fortfahren. Das heilst, die Komponenten sind auf unter
40 °C abgekihlt und das Gerat wurde bellftet.

4 Wenn Sie Wasserstoff oder ein anderes entzindliches Gas als Tragergas
oder fur das JetClean-System verwenden, muss das manuelle
Gaszufuhrventil zum Gerat vor dem Abschalten der Stromversorgung des
MSD geschlossen werden.

5 Falls ein ALS-Injektor installiert ist, diesen vom Einlass entfernen.
6 Die Einlassabdeckung abnehmen. (Siehe Abbildung 12.)

Entfernte GC-
Einlassabdeckung

Zugangsplatte
zuden
Kompressions-
bolzen
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Abbildung 12.  GC-Einlassabdeckung und Zugangsplatte zu den Kompressionsbolzen

7 Offnen Sie die Fronttir des GC.
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8 Offnen Sie die Bus-Abdeckung und nehmen Sie sie heraus, indem Sie die Tur
senkrecht aus ihren Scharnierstiften heben.

9 Ziehen Sie die Zugangsplatte zu den Kompressionsbolzen heraus, um mit
dem Drehmomentschrauber an den Kompressionsbolzen des Guard-Chips
zu gelangen. (Siehe Abbildung 13 auf Seite 74.)

Kompressions-
bolzen des
Guard-Chips

Guard-Chip

0
LA L K KUX ) s
(L LK KUK B
o000 0

Einlassbasis

Guard-Chip-
Schraube

Guard-Chip-
Heizelement

Abbildung 13.  Guard Chip und zugehorige Teile

10 Verwenden Sie einen 7/16-Zoll Doppelgabelschlissel, um die
Guard-Chip-Schraube an der Einlassbasis zu l6sen.

11 Schrauben Sie die Vorderseite der Guard-Chip-Heizelementeinheit mit dem
Finger vorsichtig nach unten, sodass der Guard-Chip zu sehen ist.

12 Losen Sie den Kompressionsbolzen des Guard-Chips vorsichtig mit dem
Intuvo-Drehmomentschrauber.

13 Heben Sie die rechte Seite der Guard-Chip-Lasche uber die Lochplatte und
schrauben Sie sie dann aus der Bus-Verbindung heraus.

14 Entfernen Sie die linke Seite des Guard-Chips aus der Einlassbasis.

15 Setzen Sie einen neuen Guard-Chip ein. Das groRRere Ende des Guard-Chip
wird zuerst in die Einlassbasis gesetzt, anschliefend wird das kleinere Ende
in die Bus-Verbindung geschraubt und die Lasche Uber die Lochplatte und in
den Bus-Befestigungsschlitz hinein gehoben.

16 Ziehen Sie den Kompressionsbolzen mit dem Finger fest.
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17 Heben Sie das Guard-Chip-Heizelement an.
18 Ziehen Sie die Guard-Chip-Schraube in der Einlassbasis mit dem Finger fest.

19 Ziehen Sie die Guard-Chip-Schraube in der Einlassbasis mit einem 7/16-Zoll
Doppelgabelschltssel fest.

Ziehen Sie den Kompressionsbolzen mit dem Intuvo-Drehmomentschrauber
fest, bis Sie ein Klicken horen. Zu festes Anziehen kann den Flussweg und die
Fittings beschadigen und zu Leckagen fiihren.

20 Ziehen Sie den Kompressionsbolzen des Guard-Chips mit dem mitgelieferten
Drehmomentschrauber fest, bis Sie ein Klicken horen.

21 Setzen Sie die Einlassabdeckung ein.
22 Setzen Sie die Bus-Abdeckung in ihre Scharniere und schlielen Sie sie.
23 Schliellen Sie die GC-Fronttur.

24 Falls ein ALS-Injektor installiert ist, diesen entfernen.

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B 75



3 Installieren von Intuvo 9000 GC-Saulen
Wechseln des 9000 GC/MS-Tail

Wechseln des 9000 GC/MS-Tall

5~

76

Dieses Verfahren ist durchzufiihren, wenn Sie zu einer Quelle wechseln, fur die
ein anderer 9000 GC/MS-Tail bendtigt wird, eine undichte Dichtung oder einen
verunreinigten 9000 GC/MS-Tail wechseln oder den 9000 GC vom MSD trennen.

Benotigte Materialien

Saubere, fusselfreie Handschuhe

- GroR (8650-0030)

Klein (8650-0029)

+  Pinzette (8710-2460)

9000 GC/MS-Tail zur Verwendung mit einer Standardquelle (G4590-60009)
+ 9000 GC/MS-Tail zur Verwendung mit einer HES (G4590-60109)
+ Intuvo-Dichtung, Polyimid, 5 St., fiir Temperaturen < 350 °C (5190-9072)

* Intuvo-Dichtung, Nickel, 5 St., fir Temperaturen von 350 °C bis 450 °C
(5190-9073)
«  Auf der Ofentlr aufbewahrter Intuvo-Drehmomentschrauber (5190-9571)

« 7/16-Zoll-Gabelschlissel

Vorgehensweise

Einlass, Detektor, Bus-Komponenten und die Saule konnen so heil werden,
dass sie Verbrennungen hervorrufen. Lassen Sie erhitzte Zonen auf eine fiir
die Handhabung sichere Temperatur abkiihlen, bevor Sie fortfahren.

Beim Umgang mit Bauteilen im Flussweg zum Analyzer oder von Bauteilen im
Inneren des Analyzers stets saubere Handschuhe tragen.

1 Entliiften Sie den MSD (siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149). Stellen Sie,
wenn Sie dazu aufgefordert werden, die Temperatur der lonenquelle, der
Quadrupole, des Einlasses, des Detektors, der Saule, des Guard Chips, des
9000 GC/MS-Tail und anderer Komponenten der Flussweg-Heizzonen auf
<40 °Cein.
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Wechseln des 9000 GC/MS-Tail

Wenn Sie Wasserstoff oder ein anderes entzlindliches Gas als Tragergas
verwenden, schliellen Sie das manuelle Gaszufuhrventil zum Gerat, bevor Sie
den MSD ausschalten.

Warten Sie, bis der GC betriebsbereit ist, bevor Sie mit den nachsten Schritten
in diesem Verfahren fortfahren. Das heil3t, die Komponenten sind auf unter
40 °C abgekdhlt.

Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Offnen der Analyzerkammer" auf
Seite 191.)

Falls vorhanden, schrauben Sie die gerandelte Halterung der Spitzendichtung
auf und entfernen Sie die Halterung, die Spitzendichtung des Interface und
die Feder vom GC/MSD-Interface. (Siehe ,Spitzendichtung fiir
GC/MSD-Interface” auf Seite 84.)

Vergewissern Sie sich, dass der MSD korrekt zum GC ausgerichtet ist.
Wenn der GC und der MSD nicht korrekt ausgerichtet sind, lasst sich
die Klemmschraube der Ubertragungsleitung nur schwer festziehen.

Offnen Sie die Fronttir des GC.

Offnen Sie die Bus-Abdeckung und nehmen Sie sie heraus, indem Sie die
Tudr senkrecht aus ihren Scharnierstiften heben.

Verwenden Sie den Intuvo-Drehmomentschrauber und entfernen Sie den
Kompressionsbolzen, mit dem die Schnellkupplungsbusverbindung des
9000 GC/MS-Tail fixiert ist. Entfernen Sie auch den Bolzen aus der leeren
Busverbindung. (Siehe Abbildung 14.)
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Randelschraube

Klemme der MS-Tail-
Heizelementeinheit

Kompressionsbolzen

L {14
l R

Abbildung 14.  MS-Tail-Heizelementeinheit mit geschlossener Klemme

10 Offnen Sie die MS-Tail-Heizelementeinheit, indem Sie die Randelschraube
oben an der Klemme 16sen und die Klemme nach unten schrauben.

11 Schieben Sie die MS-Tail-Heizelementeinheit einige Millimeter nach
hinten. Ein Magnet sorgt dafir, dass sich die Heizelementeinheit und
der 9000 GC/MS-Tail nicht berthren.
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12 Entfernen Sie den 9000 GC/MS-Tail aus der Ubertragungsleitung und dem
Bus (siehe Abbildung 15 und Abbildung 16). Wenn die Ferrule verklemmt,
drlcken Sie einen spitzen Gegenstand, beispielsweise eine Biroklammer, in
die Offnung, um die Ferrule am Ende der Ubertragungsleitung zu losen.

Offnung zur
Freigabe der Ferrule

Ubertragungsleitung
Bus-Schnellkupplungsverbindung *

Abbildung 15.  Geoffnete Klemme der MS-Tail-Heizelementeinheit mit entferntem
9000 GC/MS-Tail

Ferrule und Mutter

Ausgang in .

lonenquelle Schnellkupplungsverbindung ._h.rJ

Abbildung 16.  Vom GC/MSD-Interface entfernter 9000 GC/MS-Tail

13 Tauschen Sie die Dichtung aus. (Siehe ,Wechseln einer Intuvo 9000
GC-Dichtung” auf Seite 70.)

14 Schieben Sie den 9000 GC/MS-Tail vorsichtig in das GC/MSD-Interface und
setzen Sie die Schnellkupplungsverbindung behutsam in die Bus-Verbindung.

15 Uberpriifen Sie, ob das Schnellkupplungsfitting des 9000 GC/MS-Tail flach
an der Dichtung in der Bus-Verbindung anliegt.

16 Schrauben Sie die Sdulenmutter des 9000 GC/MS-Tail fingerfest an die
Schraubverbindung der Ubertragungsleitung und ziehen Sie dann die Mutter
mit einem 1/4-Zoll-Gabelschliissel weitere 20 bis 30 Grad fest.

17 Setzen Sie die beiden Kompressionsbolzen locker ein.
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Ziehen Sie den Kompressionsbolzen mit dem Intuvo-Drehmomentschrauber
fest, bis Sie ein Klicken horen. Zu festes Anziehen kann den Flussweg und die
Fittings beschadigen und zu Leckagen fiihren.

18

19

20

21

22
23
24

25

Ziehen Sie den Kompressionsbolzen fest, bis Sie ein Klicken vom
Intuvo-Drehmomentschrauber horen.

Setzen Sie den anderen Kompressionsbolzen locker auf die leere
Bus-Schnellkupplungsverbindung.

Ziehen Sie die MS-Tail-Heizelementeinheit einige Millimeter zum
9000 GC/MS-Tail heran, bis sich beide beruhren.

SchlieRen Sie die Klemme am MS-Tail-Heizelementeinheit und ziehen Sie die
Randelschraube handfest.

Setzen Sie die Bus-Abdeckung in ihre Scharniere und schliel}en Sie sie.
SchlieRen Sie die GC-Fronttdr.

Installieren Sie die Feder und die Spitzendichtung am GC/MSD-Interface.
Richten Sie die gerandelte Halterung der Spitzendichtung aus, schieben Sie
sie vorsichtig hinein und schrauben Sie sie fest. (Siehe ,Installieren der
Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface” auf Seite 83.) Die
Spitzendichtung des Interface, die Feder und die gerandelte Halterung der
Dichtung werden bei einer El-Edelstahl- oder Inert-Quelle nicht verwendet.

Prifen Sie behutsam die Ausrichtung der lonenquelle und der Dichtung fiir
die Spitze der Verbindung.

Wenn die lonenquelle ordnungsgemalf} ausgerichtet ist, kann die vordere
Analyzerkammer ohne jeglichen Widerstand geschlossen werden —
abgesehen von der Federspannung von der Dichtung fur die Spitze

der Verbindung.

Wenn Sie den Analyzer mit zu viel Kraftaufwand mutwillig schlieBen méchten
und dabei Teile falsch ausgerichtet sind, wird dadurch die Spitzendichtung, das
Interface oder die lonenquelle beschadigt bzw. die Seitenplatte ist nicht dicht.

26

27

Sie kdnnen die lonenguelle und die Dichtung fir die Spitze der Verbindung
ausrichten, indem Sie die seitliche Platte an ihrer Schleife bewegen. Wenn
sich die Tur immer noch nicht schlielen Iasst, wenden Sie sich an lhren
Servicespezialisten von Agilent Technologies.

SchlieBen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,SchlieBen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)
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So konditionieren Sie eine Intuvo-Kapillarsaule

So konditi

onieren Sie eine

Intuvo-Kapillarsaule

Benotigte Materialien

Tragergas (mit einer Reinheit von 99,9995 % oder hoher)
Saubere, fusselfreie Handschuhe
+ GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
Pinzette (8710-2460)
Intuvo-Drehmomentschrauber (5190-9571)
Intuvo-Dichtung, Polyimid, 5 St., fiir Temperaturen < 350 °C (5190-9072)

Intuvo-Dichtung, Nickel, 5 St., fir Temperaturen von 350 °C bis 450 °C
(5190-9073)

Gabelschlissel, 1/4 Zoll und 5/16 Zoll (8710-0510)

Vorgehensweise

WARNUNG

Einlass, Detektor, Bus-Komponenten und die Saule konnen so heill werden,
dass sie Verbrennungen hervorrufen. Lassen Sie erhitzte Zonen auf eine fiir
die Handhabung sichere Temperatur abkiihlen, bevor Sie fortfahren.

Beim Umgang mit Bauteilen im Flussweg zum Analyzer oder von Bauteilen im
Inneren des Analyzers stets saubere Handschuhe tragen.

1 Installieren Sie die zu konditionierende Saule. (Siehe ,Wechseln einer Intuvo

GC-Saule” auf Seite 65))

2 Stellen Sie eine minimale Geschwindigkeit von 30 cm/s ein, oder folgen Sie

der Empfehlung des Saulenherstellers. Zum Bellften lassen Sie das Gas bei
Raumtemperatur fur 15 - 30 Minuten durch die Saule flielsen.

Erhohen Sie die Saulentemperatur auf 120 °C.

4 Behalten Sie diese Temperatur fur 30 Minuten bei.

Verwenden Sie MassHunter, um eine Luft- und Wasserprifung
durchzufthren. Fahren Sie mit dem nachsten Schritt fort, wenn Luft und
Wasser innerhalb der Grenzwerte liegen.
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6 Programmieren Sie die Saulentemperatur so, dass sie sich mit einer
Geschwindigkeit von 10 bis 15 °C/Min. von 120 C auf den maximalen
Temperaturgrenzwert fur die Saule erhoht.

Uberschreiten Sie niemals die maximale Siulentemperatur, weder im
GC/MSD-Interface noch am GC-Ofen oder dem Einlass.

7 Behalten Sie die Hochsttemperatur fir 30 Minuten bei.

Die Saule ist nun konditioniert und fir die Verwendung mit Ihrer Methode bereit.
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Installieren der Dichtung fur die Spitze des
GC/MSD-Interface

Benotigte Materialien
« Dichtung fiir die Spitze der Verbindung (G3870-20542)
+  Feder der Dichtung fir die Spitze (G7005-20024)
Gerandelte Halterung fir die Spitzendichtung (G3870-20547)

Die Dichtung flir die Spitze der Verbindung muss sich fir die Cl-lonenquelle,
die EI-XTR-Quelle und die HES an ihrem Platz befinden. Die Spitzendichtung
des Interface, die Feder und die gerandelte Halterung der Spitzendichtung
werden bei einer El-Edelstahl- oder Inert-Quelle nicht verwendet.

«  Saubere, fusselfreie Handschuhe
+ Grol} (8650-0030)
Klein (8650-0029)

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen
konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette und
ergreifen Sie weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen, bevor Sie die
Analyzerkammer 6ffnen.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir
den GC oder die Analyzerkammern.

@ Vorgehensweise

1 Prifen Sie, dass die Cl-Quelle, die EI-XTR-Quelle bzw. die HES installiert ist.
Wenn eine El-Edelstahl- oder eine Inert-Quelle installiert ist, dirfen die
Spitzendichtung, die Feder und die gerandelte Halterung fir die
Spitzendichtung nicht installiert sein. (Siehe Abbildung 17 auf Seite 84.)

2 Nehmen Sie die Dichtung fir die Spitze der Verbindung, die Feder und die
gerandelte Mutterhalterung von der Aufbewahrungsbox fir die lonenquelle.
Schieben Sie die Feder, die Spitzendichtung und die gerandelte Halterung fir
die Spitzendichtung in dieser Reihenfolge Uber die Sdulenmanschette.
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3 Schrauben Sie die gerandelte Halterung fur die Spitzendichtung fingerfest in
die Basis der Spitzendichtung.

Dichtung fiir die
Spitze der Verbindung

Gerandelte Halterung
fiir die Spitzendichtung

Basis der
Spitzendichtung

Abbildung 17.  Spitzendichtung fiir GC/MSD-Interface

Wenn Sie den Analyzer mit zu viel Kraftaufwand mutwillig schlieBen und dabei
Teile falsch ausgerichtet sind, wird dadurch die Dichtung, die Verbindung oder
die lonenquelle beschadigt, bzw. die Seitenplatte schlieft nicht dicht.

4 Prifen Sie behutsam die Ausrichtung von Analyzer und Interface.

Wenn der Analyzer ordnungsgemaf ausgerichtet ist, kann dieser ohne
jeglichen Widerstand geschlossen werden — abgesehen von dem
Widerstand der Federspannung von der Dichtung fir die Spitze der
Verbindung.

5 Sie konnen den Analyzer und die Verbindung aneinander ausrichten, indem
Sie die seitliche Platte an ihrem Scharnier bewegen. Wenn der Analyzer
immer noch nicht geschlossen werden kann, wenden Sie sich an lhren
Servicespezialisten von Agilent Technologies.
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Das GC/MSD-Interface fur einen GC der
Serie 9000

Das GC/MSD-Interface ist eine Heizleitung in das MSD zur Aufrechterhaltung des
Vakuums im MSD und einer geeigneten Saulenausflusstemperatur. (Siehe
Abbildung 18.) Das GC/MSD-Interface ist mit einer O-Ring-Dichtung an die
rechte Seite der Analyzerkammer geschraubt und hat eine Schutzabdeckung, die
nicht entfernt werden darf.

Ein Ende der Verbindung verlauft durch die Seite des GC und der Zugang erfolgt
von der Innenseite der Frontttr des GC. Dadurch kann die Saulenmutter des
9000 GC/MS-Tail eingesetzt werden. Der 9000 GC/MS-Tail verflgt tber eine
vormontierte Ferrule und Saulenmutter fir die Befestigung am GC-Ende des
GC/MSD-Interface. Der 9000 GC/MS-Tail leitet den Saulenausfluss von einer
beheizten Saulenbusverbindung durch das beheizte GC/MSD-Interface in den
GC und endet ein kurzes Sttick hinter dem Ende des Saulenfiihrungsrohrs und
ragt in die lonisationskammer hinein. Der 9000 GC/MS-Tail halt die Temperatur
an mehreren Stellen entlang seiner Lange mithilfe eines beheizten Busses, einer
MS-Tail-Heizelementeinheit und des GC/MSD-Interface aufrecht.

Dichtung fiir die Spitze
der Verbindung v / i
Geréndelte Halterung fiir ! g, /a
die Spitzendichtung
Basis der Spitzendichtung

Heizmanschette und
Heizungs-/Sensoreinheit

\

Isolierung

Cover

MS-Tail-Heizelementeinheit

9000 GC/MS-Tail

Abbildung 18. Das GC/MSD-Interface bei einem 9000 GC (nicht malistabsgerecht)

Der 9000 GC/MS-Tail wird Uber eine elektrische Kartuschenheizung beheizt.
Die Heizung wird Uber eine beheizte Zone des 9000 GC mit Strom versorgt und
gesteuert. Die Temperatur des 9000 GC/MS-Tail kann von der Agilent
MassHunter GC/MS Acquisition Software oder vom GC aus eingestellt werden.
Ein FUhler (Thermopaar) in der Verbindung tUberwacht die Temperatur.

Die Einheit der Dichtung fiir die Spitze der Verbindung wird bei Verwendung der
EI-XTR_Quelle oder der High Efficiency Source benétigt.
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Der 9000 GC/MS-Tail sollte in einem Bereich zwischen 250 °C und 350 °C
betrieben werden. Aufgrund dieser Einschrankung sollte die Temperatur des
GC/MSD-Interface etwas hoher als die Ofentemperatur, jedoch niemals hoher
als die maximale Saulentemperatur sein.
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Sdulen 88
Installieren einer Kapillarsaule fur einen Agilent Split/Splitless-Einlass 91
So konditionieren Sie eine Kapillarsaule 94

Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden
Saulenmutter 95

Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit einer
Standard-Saulenmutter 100

Installieren der Dichtung fir die Spitze des GC/MSD-Interface 104
Kalibrieren der Saulenfluss-Lineargeschwindigkeit in einem 7890 GC 106

Das GC/MSD-Interface fir einen GC der Serie 7890B 109

Bevor Sie Ihr GC/MSD-System in Betrieb nehmen konnen, missen Sie eine
GC-Saule auswahlen, installieren und konditionieren. In diesem Kapitel wird
erlautert, wie man eine Saule installiert und konditioniert. Fur eine korrekte Saulen-
und Flussauswahl muss Ihnen bekannt sein, welche Art von Vakuumsystem |hr
MSD besitzt.
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In Verbindung mit dem MSD konnen viele Typen von GC-Saulen verwendet
werden, jedoch sind einige Einschrankungen zu beachten.

Wahrend Tuning oder Datenakquisition sollte die Sdulenflussrate in den MSD
nicht die maximal empfohlene Flussrate Ubersteigen. Deshalb gibt es
Begrenzungen beziiglich Saulenlange, -durchmesser und -fluss. Uberschreiten
der empfohlenen Flussrate flhrt zu einer Verschlechterung der Systemleistung
bezlglich Massenspektrum und Empfindlichkeit.

Bedenken Sie, dass Saulenfliisse abhangig von der Ofentemperatur stark
variieren kdnnen. (Siehe ,Kalibrieren der Saulenfluss-Lineargeschwindigkeit in
einem 7890 GC" auf Seite 106 fir Anweisungen dazu, wie der tatsachliche Fluss
in einer Saule gemessen wird.) Verwenden Sie die ,Flow Calculation Software”,
und beachten Sie Tabelle 7, um zu ermitteln, ob eine bestimmte S&ule einen
akzeptablen Fluss mit realistischem Vordruck aufweist.

Tabelle 7 Gasfliisse

Funktion Gasfliisse

Hochvakuumpumpe Diffusion Turbo

Optimaler Helium-Saulenfluss ml/min 1 1bis 2

Max. empfohlener Gasfluss ml/min” 1.5 4

Max. Gasfluss, mL/Min" 2 6,5

Max. Innendurchmesser der Saule 0,53mm 0,53mm
(30m) (30m)

Cl-fahig Nein Ja

Cl-Reagenzfliisse, ml/min - 1 bis 2

JetClean-Option Hy-Fluss - 0,4 ml/Min.

*  Gesamt-Gasfluss in den MSD = Saulenfluss plus Reagenzgasfluss (sofern zutreffend) plus JetClean-Hy
-Fluss (sofern zutreffend) Basierend auf Verwendung von Helium-Gas. Bei anderen Gasen variiert der
maximale Gasfluss.

T Leistungsverschlechterung bei spektraler Leistung und Empfindlichkeit zu erwarten.
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Konditionieren von Saulen

Es ist wichtig, dass eine Saule konditioniert wird, bevor diese an das
GC/MSD-Interface angeschlossen wird. (Siehe ,So konditionieren Sie eine
Kapillarsaule” auf Seite 94.)

Ein kleiner Teil der stationaren Phase der Kapillarsaule wird vom Tragergas
mitgerissen. Dies wird als Saulenbluten bezeichnet. Beim Saulenbluten werden
Spuren der stationaren Phase in der MSD-lonenquelle abgelagert. Hierdurch
verringert sich die Empfindlichkeit des MSD, und die lonenquelle muss gereinigt
werden.

Saulenbluten kommmt am haufigsten bei neuen oder schlecht quer verbundenen
Saulen vor. Es ist besonders ausgepragt, wenn beim Erwarmen der Saule Spuren
von Sauerstoff im Tragergas vorhanden sind. Um das Saulenbluten zu
minimieren, sollten alle Kapillarsaulen konditioniert werden, bevor sie im
GC/MSD-Interface installiert werden.

Konditionieren von Ferrulen

Das mehrmalige Aufheizen von Ferrulen auf ihre maximal erwartete
Betriebstemperatur vor ihrer Installation kann dazu fihren, dass sich

das chemische ,Bluten” aus den Ferrulen verringert.
Temperaturwechselbeanspruchung von Ferrulen bis zu ihren maximalen
Betriebstemperaturen vor Ausfiihrung lhrer Applikation hilft dabei, Leckage
an der Einheit zu vermindern.
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Tipps und Hinweise

+ Die Sauleninstallations-Verfahren fur die MSDs der Serie 5977B konnen sich
von denen der Vorgangermodelle unterscheiden. Die Anwendung der
Vorgehensweise von einem anderen Gerat funktioniert ggf. nicht und kann
auch zu Schaden an der Saule oder am MSD flhren.

+ Verwenden Sie immer ein Tragergas, das eine Reinheit von mind.
99,9995 % hat.

«  Aufgrund einer Ausdehnung durch Warme konnten sich neue Ferrulen 16sen,
nachdem diese mehrere Male aufgeheizt und abgekuhlt wurden. Priifen Sie
die Festigkeit nach zwei oder drei Heiz-Zyklen oder verwenden sie die
selbstsichernden Saulenmuttern.

+ Tragen Sie immer saubere Handschuhe, wenn Sie Sdulen anfassen. Dies gilt
besonders fir das Ende, das ins GC/MSD-Interface eingesetzt wird.

Wenn Sie Wasserstoff als Tragergas oder fiir das JetClean-System verwenden,

muss der Tragergasfluss vor dem Abschalten der Stromversorgung des MSD
ausgeschaltet sein. Wenn die Vorpumpe ausgeschaltet ist, sammelt sich im
MSD Wasserstoff an. Dies kann zu einer Explosion fiihren. Lesen Sie den
Abschnitt ,Wasserstoff-Sicherheit” auf Seite 26, bevor Sie den MSD mit
Wasserstoff einsetzen.

Tragen Sie beim Arbeiten mit Kapillarsaulen immer eine Schutzbrille. Achten
WARNUNG Sie darauf, sich nicht mit dem Ende der Saule zu stechen.
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Installieren einer Kapillarsaule fur einen
Agilent Split/Splitless-Einlass

WARNUNG

WARNUNG

Benotigte Materialien
* Saubere Handschuhe
+ GroB (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Metrisches Lineal
+  Gabelschlissel, 1/4 Zoll und 5/16 Zoll (8710-0510)
+  Kapillarsaule
Saulenschneider, keramisch (5181-8836) oder Diamant (5183-4620)
+  Ferrules
¢+ 0,27 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,70 mm (5062-3518)
+ 0,37 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,20 mm (5062-3516)
+ 0,40 mm ID, fr Saulen mit einem ID von 0,25 mm (5181-3323)
+ 0,5mm ID, fir Saulen mit einem 1D von 0,32 mm (5062-3514)
+ 0,8mm ID, fiir Sdulen mit einem ID von 0,53 mm (5062-3512)
Einlasssaulenmutter (5181-8830 fir Agilent 7890/7820 und 8890/8860 GCs)
+  VergroRerungsglas
+  Septum (kann ein dlteres, verwendetes Einlassseptum sein)

Um die Saulen in anderen Arten von Einlassen zu installieren, lesen Sie die
Benutzerinformationen zum Gaschromatographen.

Der GC arbeitet bei hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile des GC erst dann,
wenn Sie sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie beim Arbeiten mit Kapillarsdulen immer eine Schutzbrille. Achten
Sie darauf, sich nicht mit dem Ende der Saule zu stechen.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir den
GC oder die Analyzerkammern.
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Installieren einer Kapillarsaule fiir einen Agilent Split/Splitless-Einlass

i Vorgehensweise

1 Kdihlen Sie Ofen und Einlass auf Raumtemperatur ab.

2 Tragen Sie saubere Handschuhe und driicken Sie die Saule durch das
Septum (dies erfordert etwas Druck). Dann schieben Sie die Saulenmutter
und die konditionierte Ferrule auf das freie Ende der Saule. (Siehe
Abbildung 19.) Das abgeschragte Ende der Ferrule muss von der
Saulenmutter weg zeigen.

)

Kapillarsaule

Saulenschneider

Ferrule, schrage
Seite nach oben

Einlasssaulenmutter

Septum

Abbildung 19. Vorbereiten einer Kapillarsaule fiir die Installation

3 Verwenden Sie den Saulenschneider, um die Saule an einer Stelle 2 cm oder
mehr vor dem Ende einzukerben.

4 Wahrend Sie die Saule festhalten, brechen Sie das Sdulenende an der
Kerbe ab.

5 Prifen Sie das Ende auf unsaubere Kanten oder Grate. Wenn die Bruchstelle
nicht sauber und glatt ist, wiederholen Sie die Schritte 3 und 4.

6 Wischen Sie die AulRenseite des freien Saulenendes mit einem fusselfreien,
mit Methanol angefeuchteten, Lappen ab.

7 Positionieren Sie die Saule so, dass sie 4 bis 6 mm uber das Ende der Ferrule
hinaussteht. (Siehe Abbildung 20.)
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Installieren einer Kapillarsaule fiir einen Agilent Split/Splitless-Einlass

Isolierungskappe

Die herkdmmliche

Reduktionsmutter ' °
Einlasssaulenmutter
Kapillarsaule . ist gezeigt; die
4bis 6 mm empfohlene
Ferrule selbstsichernde
Saulenmutter wird
Einlasssaulenmutter auch mitgeliefert, ist
jedoch nicht gezeigt.
Septum

Abbildung 20. Installieren einer Kapillarsaule fur einen Agilent Split/Splitless-Einlass

8 Schieben Sie das Septum hoch bis zum Boden der Mutter, um die korrekte
Saulen-Einflhrungslange zu fixieren.

9 Fuhren Sie die Saule in den Einlass ein.

10 Schieben Sie die Mutter in der Saule nach oben bis zum Einlassboden, und
ziehen Sie die Mutter fingerfest an.

11 Passen Sie die Saulenposition so an, dass das Septum gleichmal3ig mit der
Unterseite der Saulenmutter ausgerichtet ist.

12 Ziehen Sie die Saulenmutter um eine 1/4 bis 1/2 Umdrehung weiter fest.
Die Saule darf sich durch einen sanften Ruck nicht verschieben.

13 Starten Sie den Tragergasfluss.

14 Prifen Sie den Fluss, indem Sie das freie Ende der Saule in Isopropanol
eintauchen. Achten Sie auf Luftblasen.

Weitere Themen

Weitere Informationen zur Installation einer Kapillarsaule finden Sie unter
Optimizing Splitless Injections on Your GC for High Performance MS Analysis
(Optimisierung von splitlose Injektionionen am GC fiir Hochleistungs-MS-
Analysis), Agilent Technologies Veroffentlichungsnummer 5988-9944EN.
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So konditionieren Sie eine Kapillarsaule

Benotigte Materialien
Tragergas (mit einer Reinheit von 99,9995 % oder hoher)
+  Gabelschlissel, 1/4 Zoll und 5/16 Zoll (8710-0510)

Konditionieren Sie lhre Kapillarsaule nicht mit Wasserstoff. Eine
Wasserstoffansammlung im GC-Ofen kann zu einer Explosion fiihren. Wenn
Sie Wasserstoff als Tragergas vorsehen, konditionieren Sie zuerst die Saule
mit einem extrem reinen Inertgas (99,999 % oder hoher) wie Helium, Stickstoff
oder Argon.

WARNUNG

WARNUNG wenn Sie sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Vorgehensweise

_ Der GC arbeitet mit hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile des GC erst dann,

1 Installieren Sie die Saule im GC-Einlass. (Siehe ,Installieren einer
Kapillarsaule fiir einen Agilent Split/Splitless-Einlass” auf Seite 91.)

2 Stellen Sie eine minimale Geschwindigkeit von 30 cm/s ein, oder folgen Sie
der Empfehlung des Saulenherstellers. Zum Belliften lassen Sie das
Tragergas bei Raumtemperatur fur 15 - 30 Minuten durch die Saule flieRen.

3 Programmieren Sie den Ofen von Raumtemperatur auf die maximale
Temperaturgrenze flr die Saule.

4 Erhohen Sie die Temperatur um 10 bis 15 °C/Min.

Behalten Sie die Hochsttemperatur fir 30 Minuten bei.

Uberschreiten Sie niemals die maximale Sdulentemperatur, weder im
GC/MSD-Interface noch am GC-Ofen oder dem Einlass.

6 Stellen Sie die GC-Ofentemperatur auf 30 °C ein und warten Sie, bis der GC
bereit ist.

7 Befestigen Sie die Sdule am GC/MSD-Interface. (Siehe ,Installieren einer
Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden
Saulenmutter” auf Seite 95.)
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Installieren einer Kapillarsaule
im GC/MSD-Interface mit der
selbstsichernden Saulenmutter

Dieses Verfahren dient der direkten Installation einer Kapillarsaule in den
Analyzer mittels der von Agilent empfohlenen selbstsichernden Saulenmutter.

Benotigte Materialien

Dichtung fir die Spitze der Verbindung (G3870-20542) (Siehe Abbildung 22
auf Seite 98.) (bei einer EI-SS oder Inert-Quelle nicht erforderlich)

Gerandelte Halterung fiir die Spitzendichtung (G3870-20547) (bei einer EI-SS
oder Inert-Quelle nicht erforderlich)

Spitzendichtungsfeder (G7005-20024) (bei einer EI-SS oder Inert-Quelle nicht
erforderlich)

S&ulenschneider, keramisch (5181-8836) oder Diamant (5183-4620)
Taschenlampe

VergroRerungsglas

Saubere Handschuhe

+ Grof} (8650-0030)

+ Kilein (8650-0029)

Selbstsichernde Saulenmutter fir GCA\MSD-Interface (5190-5233)
Vespel-Ferrulen

¢« 0,27 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,70 mm (5062-3518)
+ 0,37 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,20 mm (5062-3516)
+ 0,40 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,25 mm (5181-3323)
+ 0,5mm ID, fur Saulen mit einem 1D von 0,32 mm (5062-3514)

+ 0,8mm ID, flr Sdulen mit einem ID von 0,53 mm (5062-3512)
Septum (kann ein alteres, verwendetes Einlassseptum sein)
Schutzbrille
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Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden Saulenmutter

@ Vorgehensweise

WARNUNG

96

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir den
GC oder die Analyzerkammern.

Der Analysator, das GC/MSD-Interface und andere Bauteile in der
Analysatorkammer arbeiten bei extrem hohen Temperaturen. Beriihren Sie
Teile erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

1 Die Saule konditionieren. (Siehe ,So konditionieren Sie eine
Kapillarsaule” auf Seite 94.)

Innerhalb der Analyzerkammer bestehen gefahrliche Spannungen, die zu
todlichen Verletzungen fiihren konnen. Offnen Sie keinesfalls die Tiir der
Analyzerkammer. Falls ein Zugang natig ist, miissen zunachst qualifizierte
Servicemitarbeiter das Gerat von der Stromquelle des Baukorpers entfernen.

2 Beliiften Sie den MSD und 6ffnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Beliiften
des MSD" auf Seite 149 und ,Offnen der Analyzerkammer” auf Seite 191)
Stellen Sie sicher, dass Sie das Ende des GC/MSD-Interface sehen konnen.

Der GC arbeitet mit hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile des GC erst dann,
wenn Sie sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

3 Entfernen Sie die Dichtung fur die Interface-Spitze, die Feder und die
gerandelte Halterung fur die Spitzendichtung vom Ende des
GC/MSD-Interface, falls installiert.

4 Schieben Sie eine Verbindungsmutter und die konditionierte Ferrule auf das
freie Ende der GC-Saule. Das abgeschragte Ende der Ferrule muss zur Mutter
hin zeigen.

5 Schieben Sie die Saule ins GC/MSD-Interface.
Achten Sie darauf, dass die Saule in der Vakuumkammer nicht bricht.

Saulenteile konnten in die Turbopumpe fallen oder gezogen werden und sie
beschadigen.

6 Verwenden Sie den Saulenschneider, um die Saule an einer Stelle 2 cm vor
dem Ende einzukerben.
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7

Driicken Sie die Saule mit lhrem Daumen gegen den Saulenschneider, und
brechen Sie gleichzeitig die Saule an der Kante des Saulenschneiders.

Prifen Sie das Ende auf unsaubere Kanten oder Grate. Wenn die Bruchstelle
nicht sauber und glatt ist, wiederholen Sie die Schritte 6 und 7.

Wischen Sie das Ende mit Alkohol ab.
Justieren Sie die Saule so, dass diese den angegebenen Abstand Uber das
Ende des GC/MSD-Interface hinaussteht.

Zur Installation einer EI-XTR-, EI-Edelstahl-, Inert- oder CI-Quelle (siehe
Abbildung 21) steht die Saule etwa 1 mm Uber die S&ulenfiihrungsrohre
hinaus.

Zur Installation einer EI-HES (siehe Abbildung 22) steht die S&ule 4 bis 5 mm
Uber die Saulenflihrungsrohre hinaus.

Falls notwendig, verwenden Sie Taschenlampe und VergoRerungsglas, um
das Saulenende innerhalb der Analyzerkammer zu sehen. Verwenden Sie
nicht Ihren Finger, um das Saulenende zu ertasten.

Abbildung 21. Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface fir eine EI-XTR-, El-Edelstahl-, Inert- oder

Cl-Quelle.
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Abbildung 22. Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface fur eine EI-HES-Quelle.

11 Ziehen Sie die Mutter handfest an. (Siehe Abbildung 23.) Stellen Sie sicher,
dass sich die Position der Saule beim Anziehen der Mutter nicht verandert.
Ziehen Sie die Mutter nicht zu fest an.

12 Ziehen Sie die Mutter im Uhrzeigersinn an. Ziehen Sie weiter an, bis Sie
spuren, dass die Ferrule an der Saule greift.

13 Prifen Sie am GC-Ofen, dass die Saule nicht die Ofenwande berihrt.

i

Abbildung 23. Installieren einer Kapillarsaule in das GC/MSD-Interface
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Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden Saulenmutter

Gehen Sie bei der Platzierung der Spitzendichtung am GC/MSD-Interface
vorsichtig vor, um eine Beschadigung der Saule zu vermeiden.

14 Installieren Sie die Feder, die Spitzendichtung und die gerandelte Halterung
fUr die Spitzendichtung in dieser Reihenfolge auf das GC/MSD-Interface.
(Siehe ,Installieren der Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface” auf
Seite 104.) Verwenden Sie bei einer El-Edelstahl- oder einer Inert-Quelle keine
Interface-Spitzendichtung, Feder und gerandelte Halterung fur die
Spitzendichtung. Die Spitzendichtung passt nicht in die Verbindungsbuchse
dieser Quellen. (Siehe Abbildung 56 auf Seite 195.)

Wenn Sie den Analyzer mit zu viel Kraftaufwand mutwillig schlieBen mochten
und dabei Teile falsch ausgerichtet sind, wird dadurch die Spitzendichtung, das
Interface oder die lonenquelle beschadigt bzw. die Seitenplatte ist nicht dicht.

15 Prifen Sie behutsam die Ausrichtung der lonenquelle und der Dichtung fur
die Spitze der Verbindung.

Wenn die lonenquelle ordnungsgemal’ ausgerichtet ist, kann die
Analyzerkammer ohne jeglichen Widerstand geschlossen werden —
abgesehen von der Federspannung von der Dichtung flr die Spitze der
Verbindung.

16 Sie konnen die lonenquelle und die Dichtung fur die Spitze der Verbindung
ausrichten, indem Sie die seitliche Platte an ihrer Schleife bewegen. Wenn
sich die Tur immer noch nicht schlielen Iasst, wenden Sie sich an lhren
Servicespezialisten von Agilent Technologies.

17 SchlielRen Sie die Tur der Analyzerkammer. (Siehe ,SchlieBen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)
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Installieren einer Kapillarsaule im
GC/MSD-Interface mit einer
Standard-Saulenmutter

Dieses Verfahren dient zur direkten Installation einer Kapillarsaule in den
Analyzer.Es gibt zwei Typen von Saulenmuttern, die bei dem GC/MSD-Interface
verwendet werden konnen: Die hier erlauterte Standard-Saulenmutter und die in
Jnstallieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden
Saulenmutter” auf Seite 95 erlauterte, selbstsichernde Saulenmutter.

Benotigte Materialien

100

Dichtung fir die Spitze der Verbindung (G3870-20542) (Siehe Abbildung 21
auf Seite 97 und Abbildung 22 auf Seite 98.) (bei einer EI-SS oder Inert-Quelle
nicht erforderlich)

Gerandelte Halterung fiir die Spitzendichtung (G3870-20547) (bei einer EI-SS
oder Inert-Quelle nicht erforderlich)

Spitzendichtungsfeder (G7005-20024) (bei einer SS-Quelle oder einer inerten
El-Quelle nicht verwenden)

S&ulenschneider, keramisch (5181-8836) oder Diamant (5183-4620)
Taschenlampe
VergrolRerungsglas
Saubere Handschuhe
+ Grof} (8650-0030)
Klein (8650-0029)
Verbindungssaulenmutter (05988-20066)
Ferrules
+ 0,3 mm ID, fir Saulen mit einem 1D von 0,170 mm (5062-3507)
« 0,4 mm ID, flr Saulen mit einem ID von 0,20 und 0,25 mm (5062-3508)
+ 0,5mm ID, flr Saulen mit einem ID von 0,32 mm (5062-3506)
+ 0,8 mm ID, fir Saulen mit einem ID von 0,53 mm (5062-3512)
Septum (kann ein alteres, verwendetes Einlassseptum sein)
Schutzbrille
Gabelschlissel, 1/4 Zoll und 5/16 Zoll (8710-0510)
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@ Vorgehensweise

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir den
GC oder die Analyzerkammern.

Der Analysator, das GC/MSD-Interface und andere Bauteile in der
WARNUNG Analysatorkammer arbeiten bei extrem hohen Temperaturen. Beriihren Sie
Teile erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

1 Die Saule konditionieren. (Siehe ,So konditionieren Sie eine
Kapillarsaule” auf Seite 94.)

Innerhalb der Analyzerkammer bestehen gefahrliche Spannungen, die zu
todlichen Verletzungen fiihren kénnen. Offnen Sie keinesfalls die Tiir der

Analyzerkammer. Falls jemals Zugang nétig ist, miissen zunachst qualifizierte

Servicemitarbeiter das Gerat von der Stromquelle des Baukorpers entfernen.

2 Beliiften Sie den MSD und 6ffnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Beliiften
des MSD" auf Seite 149 und ,Offnen der Analyzerkammer” auf Seite 191)
Stellen Sie sicher, dass Sie das Ende des GC/MSD-Interface sehen konnen.

Der GC arbeitet mit hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile des GC erst dann,
WARNUNG wenn Sie sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

3 Entfernen Sie die gerandelte Halterung fur die Spitzendichtung, die Dichtung
fur die Interface-Spitze und die Feder vom Ende des GC/MSD-Interface, falls
installiert.

4 Schieben Sie eine Verbindungsmutter und die konditionierte Ferrule auf das
freie Ende der GC-Saule. Das abgeschragte Ende der Ferrule muss zur Mutter
hin zeigen.

5 Schieben Sie die Saule ins GC/MSD-Interface.
Achten Sie darauf, dass die Saule in der Vakuumkammer nicht bricht.

Saulenteile konnten in die Turbopumpe fallen oder gezogen werden und sie
beschadigen.

6 Verwenden Sie den Saulenschneider, um die Saule an einer Stelle 2 cm vor
dem Ende einzukerben.
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7

11

12
13
14

Driicken Sie die Saule mit lhrem Daumen gegen den Saulenschneider, und
brechen Sie gleichzeitig die Saule an der Kante des Saulenschneiders.

Prifen Sie das Ende auf unsaubere Kanten oder Grate. Wenn die Bruchstelle
nicht sauber und glatt ist, wiederholen Sie die Schritte 6 und 7.

Wischen Sie das Ende mit Alkohol ab.
Justieren Sie die Saule so, dass diese den angegebenen Abstand Uber das
Ende des Fihrungsrohrs des GC/MSD-Interface hinaussteht.

Zur Installation einer XTR-, SS-, Inert- oder Cl-Quelle (siehe Abbildung 21 auf
Seite 97) steht die Saule etwa T mm Uber.

Zur Installation einer EI-HES (siehe Abbildung 22 auf Seite 98) steht die
Saule 4 bis 5 mm Uber.

Falls notwendig, verwenden Sie Taschenlampe und VergoRerungsglas, um
das Saulenende innerhalb der Analyzerkammer zu sehen. Verwenden Sie
nicht Ihren Finger, um das Sdulenende zu ertasten.

Ziehen Sie die Mutter handfest an. Stellen Sie sicher, dass sich die Position
der Saule beim Anziehen der Mutter nicht verandert. Ziehen Sie die Mutter
nicht zu fest an.

Prifen Sie am GC-Ofen, dass die Saule nicht die Ofenwande berihrt.
Ziehen Sie die Mutter um eine 1/4 bis 1/2 Umdrehung an.

Prifen Sie die Festigkeit der Mutterr nach ein oder zwei Heiz-Zyklen; ziehen
Sie diese gegebenenfalls weiter an.

Gehen Sie bei der Platzierung der Spitzendichtung am Ende des
GC/MSD-Interface vorsichtig vor, um eine Beschadigung der Saule
zu vermeiden.

15

Installieren Sie die Feder, die Spitzendichtung und die gerandelte Halterung
fur die Spitzendichtung in dieser Reihenfolge auf das GC/MSD-Interface.
(Siehe ,Installieren der Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface” auf
Seite 104.) Verwenden Sie bei einer El-Edelstahl- oder einer Inert-Quelle keine
Spitzendichtung des Interface, Feder und gerandelte Halterung fur die
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Installieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit einer Standard-Saulenmutter

Spitzendichtung. Die Spitzendichtung passt nicht in die Verbindungsbuchse
dieser Quellen. (Siehe Abbildung 56 auf Seite 195.)

Wenn Sie den Analyzer mit zu viel Kraftaufwand mutwillig schlieBen mochten
und dabei Teile falsch ausgerichtet sind, wird dadurch die Spitzendichtung, das
Interface oder die lonenquelle beschadigt bzw. die Seitenplatte ist nicht dicht.

16

17

18

Prifen Sie behutsam die Ausrichtung der lonenquelle und der Dichtung fir
die Spitze der Verbindung.

Wenn die lonenquelle ordnungsgemal ausgerichtet ist, kann die
Analyzerkammer ohne jeglichen Widerstand geschlossen werden —
abgesehen von der Federspannung von der Dichtung flir die Spitze der
Verbindung.

Sie konnen die lonenquelle und die Dichtung fur die Spitze der Verbindung
ausrichten, indem Sie die seitliche Platte an ihrer Schleife bewegen. Wenn
sich die Tur immer noch nicht schlielen Iasst, wenden Sie sich an lhren
Servicespezialisten von Agilent Technologies.

Schlieien Sie die Tur der Analyzerkammer. (Siehe ,SchlieBen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)
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Installieren der Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface

Installieren der Dichtung fur die Spitze des
GC/MSD-Interface

Benotigte Materialien

104

Dichtung fir die Spitze der Verbindung (G3870-20542)
Feder der Dichtung flr die Spitze (G7005-20024)
Gerandelte Halterung fir die Spitzendichtung (G3870-20547)

Die Dichtung fir die Spitze der Verbindung muss sich fir die Cl-lonenquelle,
die EI-XTR-Quelle und die HES an ihrem Platz befinden. Die Spitzendichtung
des Interface, die Feder und die gerandelte Halterung der Spitzendichtung
werden bei einer El-Edelstahl- oder Inert-Quelle nicht verwendet.

Saubere, fusselfreie Handschuhe

+ Grol’ 8650-0030

Klein 8650-0059

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen
konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette und
ergreifen Sie weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen, bevor Sie die
Analyzerkammer 6ffnen.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe bei der Handhabung von Teilen fiir den
GC oder die Analyzerkammern.

j Vorgehensweise

1

Priifen Sie, dass die CI-Quelle, die EI-XTR-Quelle bzw. die HES installiert ist.
Wenn eine EI-SS- oder eine Inert-Quelle installiert ist, dirfen die
Spitzendichtung und ihre Feder nicht installiert sein. (Siehe Abbildung 22 auf
Seite 98.)

Nehmen Sie die Dichtung flr die Spitze der Verbindung, die Feder und die
gerandelte Mutterhalterung von der Aufbewahrungsbox fur die lonenqguelle.
Schieben Sie die Feder, die Spitzendichtung und die gerandelte Halterung fur
die Spitzendichtung in dieser Reihenfolge Uber die Saulenmanschette.
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Installieren der Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface

3 Schrauben Sie die gerandelte Halterung fur die Spitzendichtung fingerfest in
die Basis der Spitzendichtung.

Dichtung fiir die Spitze
der Verbindung

Gerandelte Halterung

fiir die Spitzendichtung
Basis der
Spitzendichtung

Abbildung 24.  Spitzendichtung fir GC/MSD-Interface

Wenn Sie den Analyzer mit zu viel Kraftaufwand mutwillig schlieBen und dabei
Teile falsch ausgerichtet sind, wird dadurch die Dichtung, die Verbindung oder
die lonenquelle beschadigt, bzw. die Seitenplatte schlief8t nicht dicht.

4 Prifen Sie behutsam die Ausrichtung von Analyzer und Interface.

Wenn der Analyzer ordnungsgemal’ ausgerichtet ist, kann dieser ohne
jeglichen Widerstand geschlossen werden — abgesehen von dem
Widerstand der Federspannung von der Dichtung flr die Spitze der
Verbindung.

5 Sie kénnen den Analyzer und die Verbindung aneinander ausrichten, indem
Sie die seitliche Platte an ihrem Scharnier bewegen. Wenn der Analyzer
immer noch nicht geschlossen werden kann, wenden Sie sich an lhren
Servicespezialisten von Agilent Technologies.
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Kalibrieren der Saulenfluss-Lineargeschwindigkeit in einem 7890 GC

Kalibrieren der Saulenfluss-Lineargeschwin-
digkeit in einem /890 GC

Die nachstehend gelisteten Schritte gelten nur flir GCs der Serien 7890 und 6890.
Kapillarsaulen mussen vor Gebrauch mit dem MSD kalibriert werden.

Vorgehensweise

1

a A W N

106

Stellen Sie Datenakquisition auf splitiose manuelle Injektion und erstellen Sie
eine Echtzeit-Grafik zur Uberwachung von m/z 28.

Driicken Sie im GC-Tastenfeld auf [Prep Run].
Injizieren Sie 1 pl Luft in den GC-Einlass und driicken Sie auf [Start Run].
Warten Sie bis ein Peak bei m/z 28 eluiert. Notieren Sie die Retentionszeit.

In der Ansicht Instrument Control (Gerétesteuerung) wahlen Sie GC
Parameters (GC-Parameter) aus dem Men Instrument (Geréte).

Wahlen Sie den Reiter Configuration (Konfiguration) und dann den Reiter
Séulen.

Wahlen Sie ihre installierte Saule aus der Tabelle.

Klicken Sie auf Calibrate (Kalibrieren), um den Dialog Calibrate Column
(Saule kalibrieren) anzuzeigen.

Klicken Sie auf Calc Length (Ldnge berech). im Abschnitt If unretained peak
holdup time is known (Wenn Totzeit des nicht retardierten Peaks bekannt
ist), um den Dialog Calculate Column Length (Sdulenlange berechnen)
anzuzeigen. (Siehe Abbildung 25))
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Kalibrieren der Saulenfluss-Lineargeschwindigkeit in einem 7890 GC

Calculate Column Length @

GC Conditions

If measurement was made under conditions different from loaded
method, please enter them below.

Temperature: 75T
Pressure into column: 14,443 psi
fl Pressure out of column: O psi
Vacuum
Gas type: He -

Holdup Time of an Unretained Peak:

I 11069 min i
Current Calculated |
F  Length 0m 0m
Diameter 250 pm 250 pm 4
Holdup 1.1069 min 1.1063 min
oK l l Cancel

Abbildung 25. Dialog ,Saulenléange berechnen”

10 Stellen Sie sicher, dass die aufgelisteten Parameter (Temperatur, Einlass-u.
Auslass-Driicke sowie Gas-Arten) diejenige sind, die in der Methode zur
Messung der Verweilzeit verwendeten wurden. Andern Sie die Parameter, die
sich von den in Ihrer Methode verwendeten unterscheiden.

11 Erfassen Sie die aufgezeichnete Retentionszeit im Feld Holdup Time
(Verweilzeit). Bewegen Sie den Cursor zum Feld eines anderen Parameters,
und die kalibrierte Saulenlange erscheint.

12 Klicken Sie auf OK, um die Anderungen zu speichern und den Dialog zu
verlassen.

13 Klicken Sie auf OK im Dialog Calibrate Columns (S&ulen Kalibrieren), um die
Kalibrierung zu speichern.

Mit Kapillarsaulen (wie denen, die mit dem MSD verwendet werden) wird haufig
die lineare Geschwindigkeit und nicht die volumetrische Flussrate gemessen.
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Kalibrieren der Saulenfluss-Lineargeschwindigkeit in einem 7890 GC

Berechnung fiir durchschnittliche Lineargeschwindigkeit
Durchschnittliche Lineargeschwindigkeit (cm/s) = 100 2

wobei: t

L = Saulenlange in Metern

t = Retentionszeit in Sekunden

Berechnung fiir volumetrische Flussrate
~ ) 0785 D° L
Volumetrische Flussrate (ml/min) = =82 = &
t
wobei:
D = Innerer Saulendurchmesser in Millimetern
L = Saulenlange in Metern

t = Retentionszeit in Minuten
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Das GC/MSD-Interface fiir einen GC der Serie 7890B

Das GC/MSD-Interface fur einen GC der
Serie /890B

Das GC/MSD-Interface ist eine Heizleitung in den MSD fir die Kapillarsaule.
(Siehe Abbildung 26.) Sie ist an der rechten Seite der Analyzerkammer mit einer
O-Ringdichtung verschraubt. Sie besitzt eine Schutzabdeckung, die immer
installiert bleiben muss.

Ein Ende der Verbindung verlauft durch die Seite des GC und endet im Ofen.
Dieses Ende besitzt ein Gewinde, um so eine Verbindung der Saule mit einer
Mutter und einer Ferrule zu ermaoglichen. Das andere Ende der Verbindung passt
in die lonenquelle. Das Ende der Kapillarsaule erstreckt sich leicht bis Uber das
Ende der Saulenflhrungsrohre und in die lonisationskammer hinein.

Spitzendicht-
ungseinheit

Heizungs-
é/ A ummantelung

Isolierung
Séaulen-
L jﬁ fiihrungs-

- N rohre
g Séaule
lonisations- L V ﬁ A & |
kammer %j I — —
R ,rww <i
lonenquelle ﬂ N %
|
|
Analyzer- MSD | GC-Ofen
kammer ‘ - |
‘ ‘ Optionaler Eingang fiir
| Cl-Reagenzgas oder

Heizungs-/ —@ L Wasserstoff fiir ein
Sensoreinheit JetClean-System

Abbildung 26.  GC/MSD-Interface fiir einen 7890B GC mit EI-XTR-, HES- und CI-Quellen
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Das GC/MSD-Interface fiir einen GC der Serie 7890B

Das GC/MSD-Interface wird Uber eine elektrische Patronenheizung beheizt.
Normalerweise wird die Heizung tber die mit , Thermal Aux #2“ beheizte Zone
des GC mit Strom versorgt und gesteuert. Die Temperatur der Verbindung kann
von der Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software oder vom GC aus
eingestellt werden. Ein Thermoelement-Messfuhler in der Schnittstelle
dberwacht die Temperatur.

Das GC/MSD-Interface sollte in der Temperaturzone zwischen 250 ° bis 350 °C
betrieben werden. Die Interface-Temperatur sollte leicht hdher liegen als die
maximale GC-Ofentemperatur, jedoch niemals hoher als die maximale
Saulentemperatur.

Das GC/MSD-Interface kann sowohl mit einer El- als auch mit Cl-Quellen
verwendet werden. Die EI-XTR-, HES- und Cl-Quellen erfordern eine
Spitzendichtungseinheit. Die Spitzendichtung, die Feder und die gerandelte
Halterung fur die Spitzendichtung beeintrachtigen den Betrieb von El-Edelstahl
und Inert-Quellen und mussen daher bei Verwendung solcher lonenguellen
entfernt werden.

(Siehe ,Installieren einer Kapillarséule im GC/MSD-Interface mit der
selbstsichernden Saulenmutter” auf Seite 95 und ,Installieren einer
Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit einer Standard-Saulenmutter” auf
Seite 100).

Das GC/MSD-Interface arbeitet bei hohen Temperaturen. Falls Sie diese
WARNUNG beriihren, wenn diese erwarmt ist, werden Sie sich verbrennen.
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5 Betrieb im EI-Modus

Dieses Kapitel beschreibt, wie einige grundlegende Betriebsablaufe bei dem
Agilent GC/MSD der Serie 5977B mit Elektronenstol-lonisation ausgefuhrt
werden.

Bei Verwendung des Agilent Intuvo 9000 Gaschromatographen mit einem MSD
wird die chemische lonisierung (Cl) derzeit nicht unterstiitzt.

112 Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B
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Betrieb des MSD liber das Datensystem

Betrieb des MSD Uber das Datensystem

Die Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software automatisiert Aufgaben,
wie Abpumpen, Uberwachungseinstellungen, Temperatureinstellungen, Tuning
und BelUften des MSD. Diese Aufgaben werden in diesem Kapitel beschrieben.
Zusatzliche Informationen sind in den mitgelieferten Handbtchern und der
Online-Hilfe fir die Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software
beschrieben.

Die Software und die Firmware werden regelmaRig aktualisiert. Wenn die
Schritte in diesen Verfahren nicht zu lhrer Agilent MassHunter GC/MS
Acquisition-Software passen, dann schlagen Sie in den mit der Software
mitgelieferten Handbiichern und der Online-Hilfe nach.
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Betrieb des MSD iiber die 7890 GC-Bedientastatur

Betrieb des MSD uber
die 7890 GC-Bedientastatur

114

Die GC-Bedientastatur eines 7890A+ oder 7890B GC-Systems kann aktuelle
Temperatur und Druck des MSD anzeigen oder eine Aufgabe auf dem MSD
initiieren, ohne die Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software zu
verwenden. Auf die Funktionen wie Bellften und Temperatureinstellung konnen
Sie direkt Uber die GC-Bedientastatur zugreifen. Aus dem GC-Bedienfeld sind
begrenzte Funktionen verflighar. Die Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-
Software ist die voll ausgestattete Geratesteuerung fiir die meisten
Geratesteuerungsprozesse.

Dem MSD zugeordnete Taste auf der GC-
Bedientastatur

Die Taste MS/Aux Det auf dem 7890B GC-Bedienfeld ermoglicht Zugriff auf
Steuerung und Konfiguration der Parameter auf dem MSD. (Siehe
Abbildung 27.) Bei 7890A+ Modellen mit aktualisierter Firmware heil3t diese
Taste Aux Det #. Diese kann in den folgenden Verfahren statt der Taste
MS/Aux Det verwendet werden.

Abbildung 27. Bedientastatur des 7890B GC
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Betrieb des MSD iiber die 7890 GC-Bedientastatur

LVDS am MSD aktivieren/deaktivieren

1

3

Driicken Sie auf Konfig, und dann auf MS/Aux Det, um das Menli MS-
DETEKTOR KONFIGURIEREN anzuzeigen.

Drucken Sie auf die Taste ,Pfeil nach unten’, um zu LVDS communication
(LVDS Kommunikation) zu blattern.

Wenn Sie das LVDS aktivieren wollen, driicken Sie auf On/Yes (Ein/Ja).
Wenn Sie das LVDS deaktivieren wollen, drlicken Sie auf Off/No (Aus/Nein).

Warten Sie, bis der MSD die Anderung auf dr GC-Bedientastatur bestatigt.

MSD-Temperaturen aus dem GC-Bedienfeld andern

1
2

4

Driicken Sie auf MS/Aux Det, um das MenU des MSD 5977B anzuzeigen.

Driicken Sie die Taste "Pfeil nach unten’, um zu Quad temp (Quadrupol-Temp.),
Source temp (Quellen-Temp.) oder Transfer line (Ubertragungsleitung) zu
blattern.

Verwenden Sie die GC-Tastatur zur Eingabe der gewiinschten Temperatur.

Driicken Sie Enter, um die Anderungen zu Gibernehmen.

Ansicht von MSD Vakuumdruck und Turbo-
Geschwindigkeit/Vorvakuumdruck iiber die GC-Bedientastatur

1
2

Dricken Sie auf MS/Aux Det, um das Meni des MSD 5977B anzuzeigen.

Driicken Sie die Taste ,Pfeil nach unten”, um zu HiVac Pressure (HiVac Druck)
oder Turbo Speed % of full /Foreline Pressure (Turbo-Geschwindigkeit % von
Gesamt / Vorvakuumdruck) zu blattern.

MSD iiber GC-Bedientastatur beliiften

1

Bei abgepumptem MSD, driicken Sie auf MS/Aux Det, um das MenU des
MSD 5977B anzuzeigen.

Dricken Sie die Taste ,Pfeil nach unten”, um zu Start MSD Vent? (Belliftung
des MSD starten?) zu blattern. (Driicken Sie auf Off/No (Aus/Nein), um den
Belliftungszyklus abzubrechen und den MSD abzupumpen).

Dricken Sie auf On/Yes (Ein/Ja), um den Beliiftungszyklus zu starten.

Bei Aufforderung offnen Sie das Beliftungsventil.
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Betrieb des MSD iiber die 7890 GC-Bedientastatur

Abpumpen des MSD liber die GC-Bedientastatur
1 Dricken Sie auf MS/Aux Det, um das Menl des MSD 5977B anzuzeigen.

2 Dricken Sie die Taste ,Pfeil nach unten®, um zu Start MSD Pumpdown?
(Abpumpen des MSD starten?) zu blattern.

3 Drlicken Sie auf On/Yes (Ein/Ja), um den Abpumpzyklus zu starten.

Anzeige der MSD Firmware-Version uber die GC-Bedientastatur
1 Dricken Sie auf MS/Aux Det, um das Menl des MSD 5977B anzuzeigen.

2 Dricken Sie die Taste "Pfeil nach unten", um zu Firmware zu blattern.

Anzeige der MSD Seriennummer aus dem GC-Bedienfeld
1 Dricken Sie auf MS/Aux Det, um das MenU des MSD 5977B anzuzeigen.

2 Drlicken Sie die Taste "Pfeil nach unten’, um zu Serial# (Serien #) zu blattern.

Konfiguration der Netzwerkeinstellungen des MSD aus dem GC-Bedienfeld

1 Drlcken Sie auf Config (Konfig), und dann auf MS/Aux Det, um das Men(i
MS-DETEKTOR KONFIGURIEREN anzuzeigen.

2 Zum Konfigurieren der IP: Parameter, verwenden Sie die GC-Tastatur, um die
neue IP-Adresse des MSD zu erfassen, dann driicken Sie Enter, um die
Eingabe zu Ubernehmen.

3 Warten Sie, bis das GC die neue IP-Adresse anzeigt. Starten Sie den MSD neu
oder gehen Sie weiter mit dem ,Pfeil nach unten” zur Gateway-Adresse.

4 Driicken Sie auf die Taste ,Pfeil nach unten®, um zu GW: zu blattern und
verwenden Sie die GC-Tastatur, um die neue Gateway-Adresse fiir den LAN
einzugeben, dann driicken Sie Enter, um die Eingabe fertigzustellen.

5 Driicken Sie auf die Taste ,Pfeil nach unten”, um zu SW: zu blattern und
verwenden Sie die GC-Tastatur, um die neue Subnetz-Maske fir den LAN
einzugeben, dann driicken Sie Enter, um die Eingabe fertigzustellen.

6 Starten Sie den MSD neu. (Siehe unten.)
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Betrieb des MSD iiber die 7890 GC-Bedientastatur

MSD-Neustart liber die GC-Bedientastatur

1

Driicken Sie auf Config (Konfig), und dann auf MS/Aux Det, um das Men(
MS-DETEKTOR KONFIGURIEREN anzuzeigen.

Driicken Sie auf die Taste "Pfeil nach unten', um zu Request MSD Reboot?
(MSD-Neustart anfordern?) zu blattern.

Driicken Sie On/Yes (Ein/Ja), um den MSD neu zu starten und warten Sie, bis
der MSD diesen Prozess abgeschlossen hat, bevor Sie versuchen, darauf
zuzugreifen. Die LED leuchtet rot, bis der Neustart abgeschlossen ist.

BOOTP am MSD aktivieren/deaktivieren

Standardmalig ist BOOTP deaktiviert. Wenn Ihr LAN einen BOOTP-Server nutzt,
bewirkt BOOTP Aktivieren, dass der Server dem MSD automatisch eine IP-
Adresse zuordnet.

1

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B

Driicken Sie auf Config (Konfig), und dann auf MS/Aux Det, um das Men(
MS-DETEKTOR KONFIGURIEREN anzuzeigen.

Drlcken Sie auf die Taste "Pfeil nach unten', um zu MSD BOOTP zu blattern.

Um BOOTP zu aktivieren, driicken Sie On/Yes (Ein/Ja).
Um BOOTP zu deaktivieren, driicken Sie Off/No (Aus/Nein).

Warten Sie, bis der MSD die Anderung auf dr GC-Bedientastatur bestatigt.

Starten Sie den MSD neu. (Siehe ,MSD-Neustart iiber die GC-
Bedientastatur” auf Seite 117.)
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Konfiguration des MSD iiber die Web-Benutzerschnittstelle (WUI)

Konfiguration des MSD uber die Web-
Benutzerschnittstelle (WUI)

Wenn |hr GC keine LVDS-Kommunikation mit einem Agilent GC unterstitzt,
konnen Sie die WUI verwenden, um die MSD-Netzwerkeinstellungen zu
konfigurieren. Griinde daflr, dass ein GC die Konfiguration der
Netzwerkeinstellungen eines MSD 5977B Uber die GC-Bedientastatur nicht
unterstutzt, konnen Folgende sein:

« Esexistiert keine LVDS-Kommunikation zwischen GC und MSD.

Der GC ist kein Agilent 8890-, 7890B- oder 7890A+-Modell mit korrekter
Firmware.

Andern der MSD-Netzwerkeinstellungen

Bei diesem Verfahren wird vorausgesetzt, dass der Benutzer Zugriff auf einen PC
hat, der sich im gleichen LAN Subnetz befindet, wie der MSD.

1 FUr Zugang zum Analyzer 6ffnen Sie die obere Klappe des MSD, um die E-
Modul-Mini-Displayanzeige zu sehen.

2 Dricken Sie den Schalter MSD On/Off (MSD ein/aus), um das Gerat zu
starten. Nachdem das Gerat die Anlauf-Initialisierung abgeschlossen hat,
zeigt es die aktuellen IP-Adressdaten in der Mini-Displayanzeige und
durchlauft den Vorgang fir ca. 10 Minuten.

3 Notieren Sie IP-Adresse, Gateway und Subnetzmaske aus der Mini-
Displayanzeige. Die Standards lauten 192.168.254.12, 0.0.0.0 bzw.
255.255.255.0.
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4 Geben Sie die IP-Adresse als URL in einen Internet-Browser auf dem PC ein,
um die WUI-Seite anzuzeigen. (Siehe Abbildung 28.)

Main Menu

Set Real-Time Clock_or Edit NetCori
WeWorks Diagnostics SmanCard Trace Buffer

Send Command'Duery o SC Instrument Status

Instrument Conteed - C

Abbildung 28. WUI-Hauptmeni
5 Klicken Sie auf Set Real-Time Clock or Edit NetConfig (Einstellen Echtzeit-
Uhr oder NetzKonfig &ndern) und gehen Sie zu Edit NetConfig (MSD

network configuration) (NetzKonfig &ndern (MSD-Netzwerk-Konfiguration)).
(Siehe Abbildung 29.)

Edit NetConfig (MSD network configuration)

NOTE: BOOTP = ON contols other NerConfig ibems below it

==== BOOTR ==== * OFF DN
MSD IF Address 152968 254 12
Gatenvny [PA,

Subiet Mask JEE JEE JEE i

Subma || Resal

Riedum 1o Main e

Abbildung 29. WUI NetzKonfig andern
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Andern der MSD-Netzwerkeinstellungen

6 Bestatigen Sie, dass BootP auf OFF (AUS) eingestellt ist. Wenn Ihr LAN, mit
einem BootP-Server, IP-Adressen zuordnet, klicken Sie auf ON (EIN) und
Uberspringen Sie den nachsten Schritt.

7 Um MSD IP address (MSD IP-Adresse), Gateway IPA, und SubNet Mask
(SubNetz-Maske) zu aktualisieren, geben Sie die neuen Werte ein. Bevor Sie
auf ,Senden” klicken, konnen Sie die vorherigen Einstellungen durch Klicken
auf Return to Main Menu (Zurlick zum Hauptmendi) wiederherstellen und
anschlielfend hierher zurtickkehren.

8 Klicken Sie auf Submit (Abschicken), um diese Netzkonfiguration zum MSD
hochzuladen.

Ein Dialog offnet sich zur Bestatigung, dass das Netzwerk-
Konfigurationsverfahren gestartet wurde. (Siehe Abbildung 30.)

leo) - () A
[ WUI4MSD Version 2.18 X

& C' | ® Not secure | 133.27.109.114/postRTCInfolnput * @ 4

133.27.109.114 says

validateNetConfig: starting \;
Time ‘ /18 ’
it KR o
Day: I . J

Set RTC | Clear Current Entries

Note: The time above is the time of your Web-Client (your PC) and not the time of your embedded controller

The current time MM/DD/YYYY HH:mm:ss of your MSD Controller (SC) is: 09/18/2018 14:07:23

Edit NetConfig (MSD network configuration)

NOTE: BOOTP = ON controls other NetConfig items below it.

=——=BOOTP —— ¢ OFF _ ON
MSD IP Address: 133.27.109.112
Gateway IPA: 133.27.109.1
SubNet Mask: 255.255.255.0

postNewNetConfig: New NetConfig processor response:
Reset NetConfig changes have been saved SmartCard NV memory.
After MSD reboot, see NetConfig in MSD Mini-Display or LUIL

Return to Main Menu
Manually reboot the MSD/SmartCard to activate new NetConfig.

Return to Main Menu

Abbildung 30. Konfiguration der IP-Adresse
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9 Klicken Sie auf OK, um den Dialog zu schlieRen und auf die Aufforderung zum
Manually reboot of the MSD/SmartCard to activate the new Settings
(Manuellen Neustart des MSD/SmartCard, um die neuen Einstellungen zu

aktivieren).

10 Verwenden Sie den Schalter MSD on/off (MSD ein/aus), um die MSD
SmartCard neu zu starten.
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eModule: Mini-Displayanzeige

Die eModule-Mini-Displayanzeige, zuganglich bei offener Analyzertir-Abdeckung,
ermoglicht dem Bediener, die LAN-Konfiguration des Gerates, einschlielllich
dessen IP-Adresse, Subnetz-Maske, Standard-Gateway und MAC-Adresse,
anzusehen. Diese LAN-Konfiguration kann mit der GC-Bedientastatur oder mit
der Web-Benutzerschnittstelle (WUI) von einem Web-Browser aus gedndert

werden.

Bootingt

Abbildung 31.  eModule: Mini-Display
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Geratestatus-LED vorn

Geratestatus-LED vorn

Uber die Geratestatus-LED am Bedienfeld vorn kann der Bediener den aktuellen

Geratestatus anhand der Farbe und des Ein-/Ausschaltintervalls der LED

erkennen. (Siehe Tabelle 8.)

Tabelle8 Codes der Geratestatus-LED am Bedienfeld vorn

LED-Code

Geratestatus

Bereit

Datenakquisition

Nicht bereit

JetClean-Betrieb Erfassen & Reinigen
JetClean-Betrieb Nur Reinigen

Bereit und nicht an DS angeschlossen
Starten (vor FW-Ladung)

Fehler

Durchgehend griin
Griin blinkend (<2 Sek.)
Durchgehend Gelb
Purpur blinkend
Durchgehend Magenta
Durchgehend Blau

Rot blinkend (<2 Sek.)

Durchgehend Rot
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Vor dem Einschalten des MSD

WARNUNG

124

Prifen Sie Folgende, bevor Sie den MSD einschalten oder versuchen, ihn zu
betreiben.

Das Beliiftungsventil sollte etwas geodffnet sein (den Knopf von der ganz
geschlossenen Position um 45 Grad gegen den Uhrzeigersinn drehen).

Alle anderen Luftabdichtungen und sonstigen Dichtungen missen
angebracht und vollstandig dicht sein. Die vordere Schraube an der
Seitenplatte sollte nicht angezogen sein, es sei denn, es werden gefahrliche
Trager- oder Reagenzgase oder Wasserstoff fir das JetClean-System
verwendet.

Der MSD ist an einer geerdeten Steckdose angeschlossen.
Das GC/MSD-Interface ragt bis in den GC-Ofen hinein.

Eine konditionierte Kapillarsaule ist im GC-Einlass und im GC/MSD-Interface
installiert.

Der GC ist eingeschaltet, jedoch sind die Heizzonen beim GC/MSD-Interface,
dem GC-Einlass und dem Ofen ausgeschaltet.

Das Tragergas mit einer Reinheit von mindestens 99,9995 % wird Uber die
empfohlenen Filter in den GC eingespeist. Regler, Anschlisse, Filter, EPC-
Modul, Einlass und Saule wurden von allen Gasen gereinigt, um Sauerstoff
aus dem System zu entfernen.

Wenn Wasserstoff als Tragergas oder im JetClean-System verwendet wird,
miussen die Absperrventile des Tragergases und der Zufuhr zum JetClean-
System geschlossen und die obere Randelschraube auf der
Seitenabdeckung des Analyzers muss leicht festgezogen sein.

Die Offnung der Vorpumpe ist korrekt entliiftet.

Die Abluft aus der Vorpumpe enthalt Losungsmittel und die von lhnen
analysierten Chemikalien. Wenn Sie die standardmaRige Vorpumpe
verwenden, sind auch Spuren von Pumpenol enthalten. Wenn Sie giftige
Losemittel verwenden oder giftige Chemikalien analysieren, dann entfernen
Sie den Olffilter (Standardpumpe) und installieren Sie einen Schlauch, um das
Vorpumpen-Abgas nach AuBen oder zu einem Dunstabzug (Laborabzug) zu
leiten. Stellen Sie sicher, dass regionale Vorschriften eingehalten werden. Der
Offilter fiir die standardmaRige Pumpe hilt nur das Pumpendl zuriick. Giftige
Chemikalien werden nicht gefiltert.

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B



5 Betrieb im EI-Modus
Vor dem Einschalten des MSD

Wenn Wasserstoff als Tragergas oder im JetClean-System verwendet wird,
WARNUNG miissen die Absperrventile des Tragergases und der Zufuhr zum JetClean-

System vor dem Abschalten der Stromversorgung des MSD ausgeschaltet
sein. Wenn die Vorpumpe ausgeschaltet ist, sammelt sich im MSD
Wasserstoff an. Dies kann zu einer Explosion fiihren. Lesen Sie den Abschnitt
+Wasserstoff-Sicherheit” auf Seite 26, bevor Sie den MSD mit Wasserstoff
einsetzen.
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Abpumpen

Abpumpen

Uber die Bedientastatur des DS oder 8890/7890B GC kann der MSD abgepumpt
werden. Der Prozess ist zum Grol3teil automatisiert. Nachdem Sie den MSD Uber
den Schalter On/Off (Ein/Aus) eingeschaltet haben, schlieRen Sie die Tiur des
Analyzers. SchliefRen Sie dann das Belliftungsventil, sobald Sie das Zischen eines
Luftstroms horen (wahrend Sie auf die Seitenplatte driicken). Der MSD

pumpt sich dann selbststandig ab. Die Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-
Software tberwacht den Systemstatus wahrend des Abpumpens und zeigt ihn
an. Wenn der Druck niedrig genug ist, schaltet das Programm die lonenquellen-
und Massenfilterheizungen ein, und fordert Sie dazu auf, die GC/MSD-Interface-
Heizung einzuschalten. Der MSD wird ausgeschaltet, wenn er nicht korrekt
abpumpen kann.

Mithilfe der Meniis oder der MSD-Uberwachungsfunktionen kann das
Datensystem Folgendes anzeigen:

+  Motorgeschwindigkeit fiir Turbopumpen-MSDs (Drehgeschwindigkeit in
Prozent)

+  Vorvakuumdruck fir Diffusionspumpen-MSDs

+  Analyzerkammer-Druck (Vakuum) bei MSDs mit dem optionalen G3397B
Mikro-lonenvakuummessgerat

Diese Daten werden auch auf der Bedientastatur des 8890 und 7890B GC
angezeigt.

Temperatursteuerung

126

MSD-Temperaturen werden Uber das Datensystem gesteuert. Der MSD hat
unabhangige Heizungen und Temperaturflhler fir die lonenquelle und den
Quadrupol- Massenfilter. Sie konnen die Sollwerte anpassen und diese
Temperaturen am Datensystem oder auf der GC-Bedientastatur anzeigen.

Normalerweise wird die Heizung des GC/MSD-Interface Uber die
Thermal Aux #2-Heizzone des GC mit Strom versorgt und gesteuert.
Die GC/MSD-Interface-Temperatur kann Uber das Datensystem oder
uber die 7890B GC-Bedientastatur eingestellt und tberwacht werden.
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Saulenflusssteuerung

Der Tragergasfluss wird durch den Einlassdruck in den GC gesteuert. Stellen Sie
den Sdulenmodus auf Constant Pressure (Konstanter Druck) ein, um einen
konstanten Einlassdruck aufrechtzuerhalten. Der Sdulenfluss verringert sich mit
steigender Temperatur im GC-Ofen. Bei elektronischer Pneumatiksteuerung
(Electronic Pneumatic Control = EPC), und wenn der Sdulenmodus auf
Constant Flow (Konstanter Fluss) eingestellt ist, wird unabhéngig von der
Temperatur der gleiche Saulenfluss beibehalten.

Der MSD kann zur Messung des tatsachlichen Saulenflusses verwendet werden.
Sie injizieren eine kleine Menge Luft oder eine andere nicht retardierte
Chemikalie und messen, wie lange es dauert, bis diese den MSD erreicht. Mit
dieser Zeitmessung konnen Sie den Saulenfluss berechnen. (Siehe
gegebenenfalls ,Kalibrieren der Saulenfluss-Lineargeschwindigkeit in einem
7890 GC" auf Seite 106. Informationen zum 8890 GC finden Sie im 8890 GC
Benutzerhandbuch.

Steuerung des Wasserstoffflusses
fur JetClean

Die JetClean-Option verwendet Wasserstoffgas zum Reinigen der lonenquelle.
Der Mass Flow Controller (MFC) des JetClean-Systems leitet Wasserstoff durch
die Cl-Leitung im GC/MSD-Interface zum Analyzer. Die Flussrate wird von der
MassHunter GC/MS Acquisition-Software gesteuert. Das JetClean-System wird
nur auf turbobasierten Systemen mit einer inerten Elektronenstof3-lonenquelle
oder einer EI-HES unterstiitzt. (Siehe ,Einstellen des Betriebsmodus fiir das
optionale JetClean-System" auf Seite 142.)
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Beluften des MSD

Das DS flhrt Sie durch den BelUftungsprozess. Er schaltet die GC- und MSD-
Heizungen und die Diffusionspumpenheizung oder die Turbopumpe zum
korrekten Zeitpunkt aus. Er iberwacht aulRerdem die Temperaturen im MSD und
zeigt an, wenn der MSD zu beliften ist.

Der MSD wird durch fehlerhafte Bellftung beschadigt. Eine Diffusionspumpe
stromt verdampfte Pumpenflissigkeit zurlick auf den Analyzer, wenn der MSD
entliftet wird, bevor die Diffusionspumpe vollstéandig abgekihlt ist. Eine
Turbopumpe wird beschadigt, wenn die normale Betriebsgeschwindigkeit um
Uber 50 % wahrend der Entliftung Uberschritten wird.

ist heil genug, um die Haut zu verbrennen; tragen Sie, beim Umgang mit
Analyzerteilen immer Stoffhandschuhe.

Wenn Wasserstoff als Tragergas oder im JetClean-System verwendet wird,
miissen die Absperrventile des Tragergases und der Zufuhr zum JetClean-
System vor dem Abschalten der Stromversorgung des MSD ausgeschaltet
sein. Wenn die Vorpumpe ausgeschaltet ist, sammelt sich im MSD
Wasserstoff an. Dies kann zu einer Explosion fiihren. Lesen Sie den Abschnitt
+Wasserstoff-Sicherheit” auf Seite 26, bevor Sie den MSD mit Wasserstoff
einsetzen.

Stellen Sie sicher, dass das GC/MSD-Interface und die Analyzerbereiche kiihl
WARNUNG sind (unter 100 °C), bevor Sie den MSD beliiften. Eine Temperatur von 100 °C

WARNUNG

Offnen Sie auf keinen Fall das Beliiftungsventil und schalten Sie auf keinen
WARNUNG Fall die Vakuumpumpen aus, ohne vorher die Absperrventile aller

Wasserstoffzuleitungen zum Analyzer zu schlieRen. Dies bezieht sich sowohl
auf Wasserstoff als Tragergas als auch auf Wasserstoff fiir das JetClean-
System.
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Beliiften Sie niemals den MSD durch Lufteinlass an einem der Enden des
Vakuumschlauchs. Verwenden Sie das Entliiftungsventil oder entfernen Sie die
Saulenmutter und die Saule.

Fiihren Sie keine Entliiftung durch, wenn die Betriebsgeschwindigkeit der
Turbopumpe bei iiber 50 % liegt.

Uberschreiten Sie nicht den maximal empfohlenen Gesamt-Gasfluss.
(Siehe Tabelle 3 auf Seite 20.)

Vollstandige Anweisungen zum Belliften finden Sie unter ,Beliiften des
MSD" auf Seite 149.
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Anzeige von MSD-Temperatur und Vakuum bei Manuellem Tuning

Anzeige von MSD-Temperatur und Vakuum
bei Manuellem Tuning

130

Zur Ausflhrung dieser Aufgabe kdnnen Sie auch den Bereich GC Control
(GC-Steuerung) verwenden. (Siehe ,Betrieb des MSD iiber die 7890 GC-
Bedientastatur” auf Seite 114.) Informationen zum 8890 GC finden Sie im 8890
GC Benutzerhandbuch.

Vorgehensweise

1 In der Anzeige Instrument Control (Geratesteuerung) wahlen Sie Edit Tune
Parameters (Andern der Tuning-Parameter) aus dem Men( Geréte, um den
Dialog Manual Tune (Manuelles Tuning) anzuzeigen.

2 Klicken Sie auf dem Reiter Values (Werte), um die MSD-Temperaturen und
das Vakuum anzuzeigen. (Siehe Abbildung 32 und Abbildung 33 auf

Seite 131).
r ™
§3 Manual Tune - 5977 - ATUNE.U | [
Parameters Values |F‘roﬂ|e IScan I Ramp ICapture | D)'namlc‘
lon Polarity Pos Mass Gain 0 Temperatures
Emission Mass Offset 0 Actual  Setpoint  Limit
MS Source 230 230 250
Electron Energy 70.0 Amu Gain 1800
MS Quad 150 150 200
Filamert 1 Amu Offset 120.00
Apply
Repeller 2590 Width219 0.000
| lon Focus 90.2 DC Polarity Pos Vacuum
Entrance Lens 285 HED Enable an Tubo Pump Speed oy *
| Hi Vac 11106 Tor
Ent Lens Offset 13.55 EM Viokts 1200.0 |
lon Body 0.00 Exdractor Lens 0.00
PFTBA Closec  Post Bdractor 1 2
Post BExdractor 2 35
MS Off Stop ’ Done ] ’ Help ]
. ———
Abbildung 32. Reiter Manuelles Tuning-Werte
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f hl
43 Manual Tune - 5877 - HES Atuneu o
Parameters Values |Pmﬁ|e |Scan I Ramp |Cap1ure | Dynam\cl
lon Polarity Fos Mass Gain i) Temperatures
Emission Mass Offset 0 Actual  Setpoirt Limit
MS Source 230 230 250
Blectron Energy 0.0 Amu Gain 1800
M5 Quad 150 150 200
Filamenit 1 Amu Offset 120.00
Apply
Repeller 2590 Width219 0.000
fl lon Focus 90.2 DC Polarity Pos Vacuum
Entrance Lens 285 HED Enable On Turbo Pump Speed oo} =
Hi Vac 1.11e06  Tom
Ent Lens Offset 13.55 EM Violts 1200.0
lon Body 0.00 Bdractor Lens 0.00
PFTBA Closec  Post Exdtractor 1 8
Post Bxdractor 35
MS Off Stop ’ Done ] ’ Help ]

Abbildung 33. Reiter HES Manuelles Tuning-Werte

3 Um einen Temperatur-Setpoint (Sollwert) oder Limit (Grenzwert) zu &ndern,
erfassen Sie die neuen Parameter und klicken Sie auf Apply (Ubernehmen).

Temperatur-Soll- oder Grenzwerte konnen nicht geandert werden, bis der
Vorvakuumdruck weniger als 300 mTorr betragt, oder die Turbopumpe mit
mindestens 80 % Geschwindigkeit lduft. Die MSD-Heizungen bleiben solange
ausgeschaltet, wie die Diffusionspumpe kalt ist oder sich die Turbopumpe mit
weniger als 80 % ihrer normalen Geschwindigkeit dreht. Normalerweise liegt der
Vorvakuumdruck unter 100 mTorr, oder die Geschwindigkeit der Turbopumpe
liegt bei 100 %.

Die MSD-Heizungen schalten am Ende des Abpumpzyklus ein und zu Beginn des
Beliiftungszyklus aus. Die angegebenen Sollwerte dndern sich nicht durch das
Bellften oder Abpumpen, selbst wenn beide MSD-Zonen ausgeschaltet sind.
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Bildschirme einstellen fur MSD Temperatur-
und Vakuumzustand

132

Fine Uberwachung zeigt den aktuellen Wert eines einzelnen Geréteparameters
an. Dieser kann in das standardmaRige Geratesteuerungsfenster aufgenommen
werden. Uberwachungen kénnen so eingestellt werden, dass sie die Farbe
andern, wenn der tatsachliche Parameter uber einen benutzerdefinierten
Grenzwert hinaus von seinem Sollwert abweicht.

Vorgehensweise

1 Inder Anzeige Instrument Control (Geratesteuerung) wahlen Sie Edit Monitors
(Andern Bildschirme) aus dem Instrument (Gerate)-MenU, um den Dialog
Select Monitors (Bildschirm auswahlen) anzuzeigen. (Siehe Abbildung 34.)

[ ™

Awvailable Monitors Selected Monitors

MS  Amu Gain MS  MS Source
MS  Amu Offset MS MS Quad
Il |Ms CiCalibration Valve S
MS ClGas A

MS ClGasB

MS Cl Gas Flowrate
MS  Cl Shutoff

MS Coil

MS DC Polarity

MS  El Calibration Valve
MS Electron Energy
MS EM Volts

MS  Emission

MS  Ent Lens Offset
MS  Entrance Lens

M5 Extractor Lens

MS  Filament

MS HED Enable

MS HiVac

MS  lon Body

MS lon Focus

MS  lon Polarity

M5 Repeller

MS SCIS

MS Turbo Speed

MS \nfidth213

Abbildung 34. Dialogfeld ,Bildschirme auswahlen”

<— Remove i

Reset to Default

2 In der Spalte Available Monitors (Verfiigbare Bildschirme) wahlen Sie einen
Bildschirm und klicken Sie auf Add (Hinzufiigen), um die Auswahl in die
Spalte Selected Monitors (Ausgewahlte Bildschirme) zu ziehen. Wiederholen
Sie das bei weiteren Bildschirmen.
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3 Klicken Sie auf OK. Die neuen Bildschirme werden in der unteren rechten
Ecke des Fensters Instrument Control (Geratesteuerung) Ubereinander
gestapelt.

4 Wahlen Sie Window (Fenster) > Arrange Monitors (Bildschirme anordnen),

oder klicken Sie auf den gewlinschten Bildschirm und ziehen Sie ihn auf die
gewiinschte Position. (Siehe Abbildung 35.)

212 GCMS100/Enhanced MassHunter - DEFAULT.M / ATUNE.U / default.sequencexml
Method  Instrument  Sequence View  Abort  Checkout Window  Graphics  Help

£ Instrument Contral

Run Status: Sample Name:
i
Instrument Status: Data File: -
Run Time

Ready

Sequence Method

ShLERROPRE L LT
=25 12 ‘T

Owen Temperature Inlet-F Temperature ‘ Column-1 Flow Calc. ‘ Aux-2 Temperature M5 Source

Spectrum TIC

Abbildung 35.  Anordnen von Bildschirmen
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5 Um einen Bildschirm-Alarm einzurichten, doppelklicken Sie auf einen in der
Geratesteuerungs-Ansicht gezeigten Bildschirm, um den Dialog dieses
Bildschirms zur Einrichtung des Alarms zu 6ffnen. (Siehe Abbildung 36.)

Aux-2 Temperature

Alam

[ Set Alam
Alam Level: 100.00 (Red)
Waming Level: 150.00 (ellow)
Below Minimum: 0.00 (Blue)

Monitor Label:  Auwx-2 Temperature

CP Variable: ~ GCAUXZTEMP

[ ok | [ cancel | [ Hep |

Abbildung 36. Alarmeinstellungen des Bildschirms

a Wahlen Sie das Kéastchen Set Alarm (Alarm Einrichten).

b Stellen Sie Warning Level (Warnstufe), Alarm Level (Alarmstufe) und
Below Minimum (Unterhalb des Minimums) auf die geeigneten Werte ein.

¢ Erfassen Sie einen Beschreibungstext im Feld Monitor Label (Bildschirm-
Bezeichnung), falls die Standard-Bezeichnung unpassend ist.

d Klicken Sie auf OK, um die Alarmkonfiguration des Bildschirms
fertigzustellen.

6 Um die neuen Einstellungen zum Teil der Methode zu machen, speichern Sie
die Methode.
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Einstellen der Analyzer-Temperaturen uber
die Geratesteuerungs-Ansicht

MSD-lonenquelle und Temperaturen des Quad werden in der aktuellen Tuning-
Datei (*.u) gespeichert. Wenn eine Methode geladen wird, werden die Sollwerte
aus der mit dieser Methode verknlpften Tuning-Datei automatisch
heruntergeladen.

Vorgehensweise

1 Inder Ansicht Instrument Control (Ger&testeuerung) wéhlen Sie
MS Temperatures (MS-Temperaturen) aus dem Men Instrument (Geréte).
(Siehe Abbildung 37.)

r |
MS Temperatures
Actual  Setpoint Limit
MS Source 250 250 300
M5 Quad 150 150 180
| fopy | | Cose | | Hep |

Abbildung 37. Dialogfeld ,MS-Temperatur”

2 Erfassen Sie die MS Source (MS-Quelle) und MS-Quad-(Massenfilter)-
Temperaturen in den Feldern Setpoint (Sollwert) und Limit (Grenzwert).
(Siehe Tabelle 9.)

Tabelle9  Empfohlene Temperatureinstellungen

El-Betrieb PCl-Betrieb NCI-Betrieb
MS-Quelle 230 250 150
MS Quad 150 150 150
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GC/MSD-Interface, lonenquelle und Quadrupolheizzonen interagieren
miteinander. Die Analyzerheizungen kdénnen ggf. die Temperaturen nicht
exakt steuern, wenn der Sollwert fir eine Zone erheblich vom Sollwert einer
angrenzenden Zone abweicht.

Uberschreiten Sie nicht 200 °C beim Quadrupol oder 350 °C bei der Quelle.

3 Umdie neuen Temperaturparameter an die aktuell geladene Tuning-Datei zu

senden“und diese Parameter in den MSD herunterzuladen, klicken Sie auf
Apply (Ubernehmen).

Klicken Sie auf Close (Schlielten), um den Dialog zu verlassen. Falls
Anderungen an Parametern gemacht wurden, wird der Dialog Save MS Tune
File (Speichern MS-Tuning-Datei) angezeigt. Klicken Sie auf OK, um lhre
Anderungen in derselben Datei zu speichern oder tippen Sie einen neuen
Dateinamen ein und klicken Sie auf OK. Klicken Sie auf Cancel (Abbrechen),
um die an einem Parameter gemachten Anderungen zu verwerfen.
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Einstellen der GC/MSD-Interface-
Temperaturen uber MassHunter

Vorgehensweise

1 Wahlen Sie in der Ansicht Instrument ControI“(Gerétesteuerung) die Option
Instrument>GC Edit Parameters (Gerat > GC Anderung Parameter).

2 Klicken Sie auf das Symbol Aux Heaters (Aux-Heizung), um die Interface-
Temperatur zu andern. (Siehe Abbildung 38.)

7 GC Edit Parameters

P

Select...
+ % ALS
Front Injector
Tray { Other
4 Inlets
i Columns
Ifl Oven

4 Events
li_ Signals
- % Configuration

Miscellaneous
Columns
Modules
ALS

& Backflush

§dl Readiness

|5 GC Calculators

j@Aux e

Thermal Aux 2 (MSD Transfer Line)
Actual

On
280°C 508°C

Cam ][]  [Gw] [

Abbildung 38. Fenster mit den 8890 GC-Editierungsparametern

3 Wabhlen Sie On (Ein), um die Heizung einzuschalten und tippen Sie den
Sollwert in die Value °C (Wert °C) Spalte.
Der typische Sollwert betragt 280 °C.

Stellen Sie sicher, dass das Tragergas eingeschaltet und die Saule entliiftet ist,
bevor das GC/MSD-Interface oder der GC-Ofen beheizt werden.

Uberschreiten Sie beim Einstellen der GC/MSD-Interface-Temperatur nie das
Maximum fiir Ihre Saule.
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Klicken Sie auf Apply (Ubernehmen) oder klicken Sie auf OK, um Sollwerte
herunterzuladen, und schliefen Sie das Fenster.

Damit die neuen Einstellungen Bestandteil der Methode werden, wahlen Sie
Save (Speichern) im Meni Method (Methoden).

Uberwachen von hohem Vakuumdruck

Druckiberwachung erfordert ein optionales G3397B Mikro-Vakuummessgerét.

Wenn Sie Wasserstoff als Tragergas oder fiir das JetClean-System
WARNUNG verwenden, muss der Tragergasfluss vor dem Abschalten der

Stromversorgung des MSD ausgeschaltet sein. Wenn die Vorpumpe
ausgeschaltet ist, sammelt sich im MSD Wasserstoff an. Dies kann zu einer
Explosion fiihren. Lesen Sie den Abschnitt ,Wasserstoff-Sicherheit” auf
Seite 26, bevor Sie den MSD mit Wasserstoff einsetzen.

Vorgehensweise

1

138

Stellen Sie sicher, dass die Absperrventile der Wasserstoffzufuhr
geschlossen sind, wenn Sie Wasserstoff als Tragergas oder fiir das
JetClean-System verwenden.

Starten Sie den MSD und pumpen Sie ihn ab. (Siehe ,,Abpumpen des
MSD“ auf Seite 152.)

Wahlen Sie in der Ansicht Tune and Vacuum Control (Tune- und Vakuum-
Steuerung) im Ment Vacuum (Vakuum) die Option Turn Vacuum Gauge
on/off (Vakuummessgerét ein-/ausschalten) aus.

Wahlen Sie Manual Tune (Manuelles Tuning) aus dem Men( Parameters
(Parameter)-, um den Dialog Manuelles Tuning anzuzeigen.

Wiahlen Sie den Reiter Values (Werte), um den HiVac-Messwert abzulesen.
(Siehe Abbildung 39.)
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Uberwachen von hohem Vakuumdruck

r
J3 Manual Tune - 5877 - ATUNE.U

Parameters
lon Polarity

Emission
Electron Energy
Filamert
Repeller

lon Focus
Entrance Lens
|| Ent Lens Offset
lon Body
PFTBA

Pos Mass Gain
Mass Offset
70.0 Amu Gain

1 Amu Offset
2590 Width219
502 DC Polarity
285 HED Enable
1355 EM Voits
000 Edractor Lens
Closec  Post Bdractor 1
Fost Extractor 2

—0

Values ‘Pmﬂle |Scan I Ramp |Captum| D,vnarrucl
Temperstures
Actual  Setpoint Limit
M5 Source 230 230 250
MS Quad 150 150 200
Vacuum
Turbo Pump Speed 00 %
Hi Vac 11106 Tor

[ wsor | |

rr———

Stop

Abbildung 39. HiVac-Messwert im Reiter mit den Werten des manuellen Tunings

Den groften Einfluss auf den Betriebsdruck im EI-Modul, hat der
Tragergasfluss (Sadulenfluss). Tabelle 10 listet typische Driicke fir
verschiedene Helium-Tragergasflisse auf. Diese Driicke sind ungefahre
Werte und variieren von Gerat zu Gerat um ca. 30 %.

Tabelle 10

Saulenflussrate,

ml/Min

05
07

oW N

lonen-Vakuummessgerat-Messwert

Optionale
Messgerat-Anzeige,
Torr

Turbopumpe

3.18E-06
4.42E-06
6.26E-06
7.33E-06
1.24E-05
1.86E-05
2.48E-05
3.75E-05

Messwert an der
Messvorrichtung, Torr
Diffusionspumpe

2.18E-05
2.59E-05
3.66E-05
4.46E-05
7.33E-05
1.13E-04

Vorvakuum-Messwert,
mTorr
Diffusionspumpe

34,7
394
52,86
60,866
91,784
12576
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Betrieb im EI-Modus
Tuning des MSD in EI-Modus

Wenn der Druck durchweg hoher ist als aufgelistet, schlagen Sie die
Informationen zu Problembehebung bei Luftleckage und anderen Vakuum-
Problemen in der Online-Hilfe in der Agilent MassHunter GC/MS-Akquisition-
Software nach.

In der Ansicht Instrument Control (Gerétesteuerung) kdnnen Sie eine MSD-
Uberwachung fir diese Vakuum-Messwerte einrichten. Das Vakuum kann auch
am Bedienfeld des GC der Serien 8890 oder 7890 oder auf dem Bildschirm
Manuelles Tuning abgelesen werden.

Tuning des MSD in EI-Modus

140

Sie konnen auch die 7890B GC-Bedientastatur verwenden, um das derzeit in
MassHunter geladene Autotuning durchzufiihren. (Siehe ,Betrieb des MSD iiber
die 7890 GC-Bedientastatur” auf Seite 114.)

Vorgehensweise
1 Laden Sie die Methode, die zur Datenakquisition verwendet werden soll.

2 Inder Ansicht Instrument Control (Gerétesteuerung) bestétigen Sie, dass die
korrekte Tuning-Datei angezeigt wird. Bei den meisten Anwendungen liefert
Autotune gute Ergebnisse.

3 Um eine andere Tuning-Datei auszuwahlen, wahlen Sie MS Tune File
(MS Tuning-Datei) im Men Instrument (Geréate), um den Dialog Select Tune
File (Auswahl Tuning-Datei) anzuzeigen. Der Bereich Settings (Einstellungen)
zeigt die wichtigen Parameter fUr eine ausgewahlte Tuning-Datei.

Die Tuning-Datei muss zur lonenquellen-Art im Analyzer passen. Wenn Sie
eine EI-Quelle verwenden, wahlen Sie eine Tuning-Datei, die fur eine El-
Quelle erzeugt wurde.

4 Klicken Sie auf das Symbol MS Tune (MS Tuning), um den Dialog Select
Tune Type (Auswahl Tuning-Typ) anzuzeigen. (Siehe Abbildung 40.)
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Tuning des MSD in EI-Modus

ol Select Tune Type - atune.u =NACE X

@ Tune MSD - atune.u
() QuickTune - atune.u

() Manual Tune... - atune.u

[ OK ] [ Cancel ] Help

Abbildung 40. Dialog zur Auswahl des Tuning-Typs

5 Wabhlen Sie Tune MSD (MSD Tunen), um ein vollstdndiges Autotuning
auszufihren, oder wahlen Sie Quick Tune (Schnell-Tuning), um die
Peakbreite, Massenzuordnung und Abundanz ohne Anderung der
lonenverhaltnisse anzupassen.

6 Klicken Sie OK, um diesen Dialog zu schlielsen und das Tuning zu beginnen.
Sind die MSD-Temperaturen nicht stabil, werden Sie aufgefordert zu warten
oder sich Uber das Warten durch Klicken auf Override (Uberbriicken)
hinwegzusetzen.

7 Warten Sie auf den Abschluss des Tunings und erzeugen Sie den Bericht.

Um die Tuning-Resultate auszuwerten, wahlen Sie Evaluate Tune
(Tuning auswerten) im Meni Checkout in der Ansicht Instrument Control
(Geratesteuerung).

Um die Historie der Tuning-Ergebnisse anzusehen, wahlen Sie in der Ansicht
Checkout>View Previous Tunes.... (Geratesteuerung Checkout > Vorherige
Tunings ansehen....).

Um lhren MSD manuell zu tunen oder spezielle Autotunings auszufiihren, wahlen
Sie im Men View (Ansicht) die Ansicht Tune and Vacuum Control (Tuning- und
Vakuum-Steuerung). Zusatzliche Informationen zum Tuning finden Sie in den
Handbuchern oder in der Online-Hilfe, die mit Ihrer MassHunter GC/MS
Acquisiton-Software mitgeliefert wurden.
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5 Betrieb im EI-Modus
Einstellen des Betriebsmodus fiir das optionale JetClean-System

Einstellen des Betriebsmodus fur das
optionale JetClean-System

Vorgehensweise:

1 Klicken Sie in der Ansicht Instrument Control (Geratesteuerung) auf das
Symbol MS Parameters (MS-Parameter).

2 Wahlen Sie im Navigationsfeld ,Single-Quadrupol-MS Methodeneditor” den
Reiter JetClean. (Siehe Abbildung 41.)

3 Wahlen Sie aus dem Dropdown-Mendii Operation (Betrieb) einen Modus.

X

SIM Real-Time Plot  Timed Events  JetClean

Cperation Mo Cleaning

Mo Cleaning
Clean Only
Acauire & Clean

Abbildung 41. Auswahl des JetClean-Betriebsmodus

Fir ausflhrliche Informationen Uber das JetClean-System siehe das JetClean
Benutzerhandbuch.
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5 Betrieb im EI-Modus
Einstellen der JetClean-Parameter fiir den Modus ,Nur reinigen”

Einstellen der JetClean-Parameter fur den
Modus ,Nur reinigen”

Vorgehensweise:

1 Klicken Sie in der Ansicht Instrument Control (Geratesteuerung) auf das
Symbol MS Parameters (MS-Parameter).

2 Wahlen Sie im ,Single-Quadrupol-MS Methodeneditor” den Reiter JetClean.
(Siehe Abbildung 42.)

3 Wahlen Sie aus dem Dropdown-Menti Operation (Betrieb) die Option
Clean Only (Nur reinigen).

JetClean

Operation Clean Only >

Ceaning

Hydrogen flow 0.3 mLmin
fimil 3 to steps of 0.0666 mL/min)

Filament Filament 2 ~

Emission

Source Tempersture

Quadnupols Temperature

o

Duration 3 min

Post Cleaning

For Post Cleaning, the Source and Quadiupole tempertures are
derived from the temperature settings in the Tune File sssociated
with this method,

Stahilization Duration 100 min

Clean Only Cancel Help

Abbildung 42. Einstellung des JetClean auf den Modus ,Nur reinigen”

4 Geben Sie die Parameter ein, die Sie von Ihrem Methodenentwickler erhalten
haben.

5 Speichern Sie die Methode.
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Betrieb im EI-Modus
Priifen der EI-Systemleistung

Prafen der EI-Systemleistung

144

Fiir eine EI-HES benétigte Materialien
« 10 fg/ul OFN Priifstandard 3 x T ml (5190-0585)

Fiir eine EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle benétigte Materialien
« 1 pg/ul OFN El Prifstandard 3 x 1 ml (5188-5348)

Priifen der Tuning-Leistung
1 Stellen Sie sicher, dass das System flir mind. 60 Minuten abgepumpt hat.

2 Stellen Sie die GC-Ofentemperatur auf 150 °C und den Saulenfluss auf
1,0 mL/Min.

3 Inder Ansicht Instrument Control (Geratesteuerung) wéahlen Sie Checkout
Tune (Tuning Checkout) aus dem Men( Checkout. Die Software fiihrt einen
Autotune-Vorgang durch und druckt den Bericht.

4 Nachdem das Autotuning abgeschlossen ist, speichern Sie die Methode und
dann wahlen Sie Evaluate Tune (Tuning auswerten) aus dem Meni Checkout.

Die Software wertet den letzten Autotune-Vorgang aus und druckt den
Bericht ,System Verification — Tune".

Uberpriifen der Empfindlichkeitsleistung

1 Treffen Sie Vorbereitungen zur Injektion von 1 pl der oben in den fir lhren
Quellentyp angegebenen Materialien gezeigten Checkout-Probe, entweder
mit dem automatischen Flussigprobengeber oder manuell.

2 Inder Ansicht Instrument Control (Geratesteuerung) wahlen Sie Sensitivity
Check (Empfindlichkeitspriifung) aus dem Meni Checkout. Das System zeigt
einen Erinnerungsdialog Alert (Warnmeldung) Gber die Auflosung der OFN_SN
Methode und Platzierung des OFN-Musters in Phiole T wenn ein
automatischer Flissigprobengeber konfiguriert ist.

3 Falls notwendig, zerlegen Sie Ihre Hardware mit dieser Methode und
platzieren Sie das Muster in die Position der Probenflasche 1.

4 Klicken Sie auf OK, um die Methode durchzufuhren.
Nach Abschluss der Methode wird ein Auswertungsbericht gedruckt.

Uberpriifen Sie, ob das Signal/Rausch-Verhéltnis den veroffentlichten
Spezifikationen entspricht. Die Spezifikationen finden Sie auf der Website von
Agilent unter www.agilent.com/chem.
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Durchfiihrung von Tests mit hohen Massen

Durchfuhrung von Tests mit hohen Massen

Benotigte Materialien
PFHT Checkout-Probe fir hohe Massen 3 x T ml (5188-5357)

Vorgehensweise

1 Laden Sie eine Autotune-Datei (atune.u, HES_atune.u, etune.u) und fihren Sie
dann einen Autotune-Vorgang fir den MSD aus. (Siehe , Tuning des MSD in
ElI-Modus” auf Seite 140.)

2 Auflosung der PFHT.M-Methode unter
MassHunter\MSD\x\methods\checkout\PFHT.M
wobei X die Nummer des verwendeten Gerats darstellt.

Aktualisieren und speichern Sie die Methode.

4 |aden Sie das PFHT Kalibrierungs-Muster in eine Phiole und stellen Sie diese
in die Position 2.

5 Inder Ansicht Instrument Control (Geratesteuerung) wahlen Sie High Mass
Check (Hochmassen-Priifung) aus dem Menl Checkout.

Folgen Sie den Anweisungen am Bildschirm.

Nach 5 Minuten ist die Analyse abgeschlossen und die Ergebnisse werden
gedruckt. (Siehe Abbildung 43 auf Seite 146.)
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Durchfiihrung von Tests mit hohen Massen

PFHT High Mass Report

Data File : E:\MassHunter\GCMS\3\DATA\5977B Teo_2.D vial: 1
Acq On i 21 Mar 2016 @8:29 Operator:
Sample . Inst : 5977B HES
Misc H Multiplr: 1.0@
Barcode : Expected= <none> Actual=ERR Sample Amount:@.0@
MS Integration Params: NA
fAbundance lon 866.00 (865.70 to 866.30): 59778 Teo_2.D\data.ms
800000
400000
200000
O e e A —
L 210 2.20 2.30 2.40 2.50 2.60 2.70 2.80 2.90 3.00 3.10 3.20 3.30 3.40 3.50 3.60 3.70 3.80 3.90 4.00 4.10 4.20 4.30
ime-->
fbundance Scan 1037 (3.584 min): 59778 Teo_2 Didata.ms
150000 1
100000
50000
o 8211 828183438308 8482 8570 872.2 878.1 883.9 890.0 8981 904.3 910.2 181
L I L "
; 815 820 825 830 B35 840 845 850 855 860 B65 B70 875 BB0 885 890 895 900 905 910 915 920 925
m/z-->
fbundance Scan 1037 (3.584 min): 59778 Teo_2 Didata.ms
150000 6.1
100000
50000
0 6570 359? 8619 8644, 68.2 g70.2 8722 874.1875.9
- R T P Qe S0, I
G 848 850 852 B854 856 B58 660 B62 G64 866 868 870 872 B74 676 578 830 862 684
m/z-->
Abundance [_MS_PT]*Peak Detected
150000 66.1
100000
50000
0 3570 859.7_861.9 8644 35328?01 372237413159
T T T T TTT T o | T T TERCE]
- 848 850 852 B854 856 B58 860 BG2 BG4 866 868 870 872 874 876 878 B8O 882 884
m/z--

Mass Actual Isotope Abund Isotope Ratio Relative Wid5e% Widle% valley
866.88 866.10 867.10 164416 32352 19.68 106.00 0.545 1.84 1686
867.00 867.10 868.20 32352 3114 9.63 19.68 @.545 1.04 1686
916.66 916.10 917.00 7702 1869 24.27 4.68 ©.000 ©0.00 2]

Abbildung 43. PFHT Hochmassen-Bericht

146 Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B



5 Betrieb im EI-Modus
Durchfiihrung von Tests mit hohen Massen

Ergebnisse

Die Ergebnisse geben die empfohlenen Mengen zur Anpassung AMU Offset fiir
hohe Massen an. Sind lhre Ergebnisse innerhalb 5 Einheiten der Zielmenge, dann
miussen keine Anpassungen durchgefihrt werden.

Anpassungen

1

Uberpriifen Sie, ob die Autotune-Datei (atune.u, HES_atune.u, etune.u)
geladen wurde.

In der Anzeige Instrument Control (Geratesteuerung) wahlen Sie Edit Tune
Parameters (Andern der Tuning-Parameter) aus dem Meni Instrument
(Gerate), um den Dialog Manual Tune (Manuelles Tuning) anzuzeigen.

Klicken Sie auf den Reiter Dynamic (Dynamisch) und dann klicken Sie auf den
untergeordneten Reiter Amu Offset.

Wahlen Sie das Kontrollkéstchen Enable This Lens (Diese Linse aktivieren).

Erfassen Sie die empfohlene dynamische Offset-Voltage (V) (Spannung (V))
und klicken Sie auf OK.

Klicken Sie auf Save (Speichern), um dieses dynamische Amu Offset fir die
hohen Massen zu speichern.

Sie konnen die vorhandene Autotune-Datei Uberschreiben, um so eine
Anpassung fur hohe Massen aufzunehmen, oder speichern Sie diese Datei
unter einem neuen Namen, z. B. ATUNEHIGH.U.

Wenn ein Autotune-Vorgang ausgefihrt wird, Uberschreibt sie dieses
dynamische Amu Offset, das eingegeben war. Deshalb sollten Sie das
Tuning umbenennen.

Klicken Sie auf Done (Erledigt), um den Dialog Manuelles Tuning zu
schlielen.

Laden Sie den PFHT.M, dann laden Sie die gespeicherte Tuning-Datei und
danach speichern Sie die Methode.

Fihren Sie Testkombinationen erneut aus (wiederholen Sie den Checkout
von hohen Massen). Wenn die Korrektur im Bereich von
5 Einheiten liegt, sind keine weiteren Anpassungen erforderlich.
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Offnen der MSD-Abdeckungen

Wenn Sie eine der MSD-Abdeckungen 6ffnen missen, befolgen Sie diese
Verfahrensweisen.

@ Abnehmen der Fensterabdeckung des Analyzers

Dricken Sie den gerundeten Bereich oben am Fenster herunter, neigen Sie das
Fenster leicht nach vorne und heben Sie es vom MSD ab. (Siehe Abbildung 44.)

Wenden Sie keine zu gro3e Kraft an, da sonst die Kunststoffstifte brechen
konnen, mit denen die Abdeckung an der Zentraleinheit angebracht wird.

Fensterabdeckung des
Analyzer

Griff i - .

Analyzer-Abdeckung

=

|
-

Abbildung 44. Abdeckungen des 5977B MSD

Ziehen Sie den Griff auf der Seite des MSD nach links und unten, um den
Magenetriegel zu I6sen und die Abeckung zu 6ffnen. Die Abdeckung ist durch
Scharniere befestigt. (Siehe Abbildung 44.)

Entfernen Sie keine anderen Abdeckungen. Unter diesen Abdeckungen liegen
WARNUNG gefahrliche Spannungen an.
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5 Betrieb im EI-Modus
Beliiften des MSD

Beluften des MSD

Mit der Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software kdnnen Sie Parameter
flr eine GC-Methode festlegen, mit denen der Bellftungsprozess automatisiert
und beschleunigt wird, sobald eine direkte Kommunikation (DCOMM) mit dem
GC hergestellt wird. Zur Verwendung dieser Option mussen Sie eine
Schnellbeltftungsmethode vordefinieren. Informationen zur Konfiguration einer
Schnellbeltftungsmethode finden Sie in der Online-Hilfe fir die Agilent
MassHunter GC/MS Acquisition-Software.

Vorgehensweise

Agilent empfiehlt, dass Sie eine Entliftungsmethode erzeugen und speichern,
um sicherzustellen, dass das GC/MSD-Interface und der MSD auf sichere
Temperaturen eingestellt werden.

1 Wenn Sie keine LVDS- oder DCOMM-Kommunikation zwischen GC und MSD
haben, wahlen Sie in der Ansicht Geratesteuerung GC-Parameter aus dem
Men Instrument (Gerate), um den Dialog GC Edit Parameters
(GC-Bearbeitungsparameter) anzuzeigen. Wahlen Sie Ofen und stellen
Sie die Ofentemperatur auf die Raumtemperatur ein. Wahlen Sie auch Aux-
Heizungen (MSD-Ubertragungsleitung) und Einlidsse und stellen Sie diese
Temperaturen auf die Raumtemperatur ein. Klicken Sie auf OK, um den
Dialog zu schlieRen und senden Sie diese Temperatur zum GC.

Wenn Wasserstoff als Tragergas oder im JetClean-System verwendet wird,
miissen die Absperrventile des Tragergases und der Zufuhr zum JetClean-
System vor dem Abschalten der Stromversorgung des MSD ausgeschaltet
sein. Wenn die Vorpumpe ausgeschaltet ist, sammelt sich im MSD
Wasserstoff an. Dies kann zu einer Explosion fiihren. Lesen Sie den Abschnitt
+Wasserstoff-Sicherheit” auf Seite 26, bevor Sie den MSD mit Wasserstoff
einsetzen.

Stellen Sie sicher, dass GC-Ofen und GC/MSD-Interface kiihl sind, bevor der
Tragergasfluss abgeschaltet wird, um Schaden an der Saule zu verhindern.
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Betrieb im EI-Modus

Beliiften des MSD

2

In der Instrument Control view (Ansicht Geratesteuerung) im Instrument
menu (Menl Geréate) wéhlen Sie MS Vacuum Control (MS Vakuumsteuerung),
um den Dialog Vacuum Control (Vakuumsteuerung) anzuzeigen.

(Siehe Abbildung 45 auf Seite 150.)

Vacuum Control
PUMPDOWN CYCLE IN PROGRESS
Parameter Status Criterion Actual
Turba Pump Cn
Turbo Pump Speed Ready > 85 % 0o%
MS Source Temp 300°C
MS Quad Temp 150°C
Fast Vent ‘ ‘ Pump Down
[ Reconnect ] [ Close ] [ Help

Abbildung 45. Dialog zur Vakuumsteuerung

Nehmen Sie die Fensterabdeckung des Analyzers ab. (Siehe ,0ffnen der
MSD-Abdeckungen” auf Seite 148))

Klicken Sie auf Fast Vent (Schnellbeltiftung), wenn lhr System eine DCOMM-
Kommunikation zwischen GC und MSD unterstutzt, oder andernfalls auf
Vent (Belliften). Wenn Ihr System DCOMM unterstiitzt, [adt MassHunter die
Schnellbeltftungsmethode, um den GC-Ofen und die Heizungen der
Verbindung, die Heizungen fiir lonenguelle und Quad und die Turbopumpe
abzuschalten.

Wenn lhr Systemn DCOMM nicht unterstutzt wird oder wenn DCOMM
abgeschaltet wurde, stellen Sie bei Aufforderung die Heizung des GC/MSD-
Interface und die GC-Ofentemperatur auf die Umgebungstemperatur
(Raumtemperatur) ein.

Schalten Sie den MSD am Netzschalter aus. (Siehe Abbildung 1 auf
Seite 21))

Ziehen Sie das Netzkabel vom MSD ab.
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Wahlen Sie in der Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software nicht die
WARNUNG Ansicht Geratesteuerung, wahrend der MSD beliiftet wird. Hierdurch wird die
Heizung fiir die Verbindung aktiviert.

Offnen Sie auf keinen Fall das Beliiftungsventil, ohne vorher die Absperrventile aller

moglichen Wasserstoffzuleitungen zum Analyzer zu schlieRen. Dies erfordert das
SchlieBen des Wasserstoffabsperrventils zum Tragergasflussmodul und des
Absperrventils der Zufuhr zum JetClean-System, wenn lhr Gerat (iber eine dieser
Wasserstoffzufuhrleitungen verfiigt.

7 Schliellen Sie die Absperrventile zu Wasserstoffzufuhrleitungen in den

Analyzer, sofern Ihr Gerat Uber solche verfiigt.

8 Bei Aufforderung drehen Sie den Entliftungs-Ventilknopf im Uhrzeigersinn
nur eine 3/4 Drehung oder bis Sie ein zischendes Gerdusch von Luft, die in die
Analyzerkammer flieRt, horen. (Siehe Abbildung 46.)

V

Beliiftungs-
ventilregler

WARNING: Cool all heated zones
: below 100C then turn off Hz carrier
) gas before opening vent valve.

Abbildung 46. BelUftungsventilregler

Drehen Sie den Knopf nicht zu weit, denn der O-Ring kann aus seiner Rille
rutschen.
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Abpumpen des MSD

Zur Ausflhrung dieser Aufgabe kdnnen Sie auch die Bedientastatur des 8890
oder 7890B GC verwenden. (Siehe auch ,Betrieb des MSD {iber die 7890 GC-
Bedientastatur” auf Seite 114.)

Stellen Sie sicher, dass alle in der Einfiihrung dieses Kapitels aufgefiihrten
Bedingungen erfiillt sind, bevor Sie den MSD starten und abpumpen. (Siehe
,Vor dem Einschalten des MSD" auf Seite 124.) Andernfalls konnen Personen

zu Schaden kommen.

WARNUNG

Offnen Sie auf keinen Fall das Beliiftungsventil, ohne vorher die Absperrventile
aller moglichen Wasserstoffzuleitungen zum Analyzer zu schlieBen.

Dies erfordert das SchlieRen des Wasserstoffabsperrventils zum
Tragergasflussmodul und des Absperrventils der Zufuhr zum JetClean-
System, wenn lhr Gerit iiber eine dieser Wasserstoffzufuhrleitungen verfiigt.
Lesen Sie den Abschnitt ,Wasserstoff-Sicherheit” auf Seite 26, bevor Sie den
MSD mit Wasserstoff einsetzen.

WARNUNG

Agilent rat von der Verwendung von Wasserstoff als Tragergas auf Systemen
mit einer IDP3-Vorpumpe ab.

@ Vorgehensweise

1 Nehmen Sie die Fensterabdeckung des Analyzers ab und 6ffnen Sie die
Analyzer-Abdeckung. (Siehe ,0ffnen der MSD-Abdeckungen” auf Seite 148.)

2 Uberpriifen Sie, ob das Einlassventil der Vorvakuumpumpe gedffnet ist.

Offnen Sie das Beliiftungsventil nicht, ohne vorher zu priifen, ob das
WARNUNG Absperrventil fiir die Wasserstoffzufuhr zum JetClean-System geschlossen

ist, wenn das optionale JetClean-System installiert ist. Beachten Sie die
Warnhinweise zur Wasserstoffsicherheit im Benutzerhandbuch fiir das
JetClean-System, wenn das Wasserstoff-Absperrventil gedffnet ist.

3 Falls das Belliftungsventil gedffnet ist, drehen Sie es im Uhrzeigersinn, bis es
geschlossen ist. (Siehe Abbildung 47 auf Seite 153.)
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5 Betrieb im EI-Modus
Abpumpen des MSD

4 Offnen Sie das Beltiftungsventil, indem Sie es um 45 Grad gegen den
Uhrzeigersinn drehen. (Siehe Abbildung 47.)

V

Beliiftungs-
ventilregler

WARNING: Cool all heated zones

below 100C then turn off Hy carrier
gas before opening vent valve.

Abbildung 47. BelUftungsventilregler

5 Uberzeugen Sie sich, dass das MSD-Netzkabel in eine geerdete
Gebaudesteckdose eingesteckt ist.

6 Schalten Sie den MSD ein, indem Sie den Schalter On/Off (Ein/Aus) an der
Geratevorderseite driicken.

7 Dricken Sie leicht auf die Seitenabdeckung, um sicherzustellen, dass diese
dicht ist. Driicken Sie auf das Metallgehause auf der seitlichen Karte.

8 Schlielten Sie das Bellftungsventil, wenn Sie ein Zischen horen.
(Siehe Abbildung 47.)

Die Vorpumpe macht ein Gluckergerdausch. Dieses Gerausch sollte nach einer
Minute aufhoren. Ist das Gerdausch weiter zu horen, gibt es eine gro3e
Luftleckage in lhrem System, wahrscheinlich an der Dichtung der
Seitenplatte, der Verbindung-Saulenmutter oder am Entliftungsventil.

9 Starten Sie die Agilent MassHunter GC/MS Acquisition-Software.
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Betrieb im EI-Modus
Abpumpen des MSD

10 Inder Ansicht Instrument Control (Geratesteuerung) im Meni Geréte wahlen Sie
MS Vacuum Control (MS Vakuum-Steuerung), um den Dialog Vacuum Control
(Vakuum-Steuerung) anzuzeigen. (Siehe Abbildung 48.)

Vacuum Control
PUMPDOWN CYCLE IN PROGRESS
Parameter Status Criterion Actual
Turbo Pump On
Turbo Pump Speed Ready > 85% Do
MS Source Temp 300 'C
MS Quad Temp 150 °C
Fast Vent ‘ ‘ Pump Down
[ Beconnect ] [ Close ] [ Help

Abbildung 48. Dialog zur Vakuumsteuerung

11 Klicken Sie auf Pump Down (Abpumpen) im Dialog Vacuum Control (Vakuum-
Steuerung) und befolgen Sie die Systemaufforderungen.

Schalten Sie erst dann eine beheizte GC-Zone ein, wenn der Tragergasfluss
aktiviert ist. Wenn eine Saule ohne Tragergasfluss beheizt wird, kann sie
hierdurch beschadigt werden.

12 Schalten Sie bei entsprechender Aufforderung die GC/MSD-Interface-
Heizung und den GC-Ofen ein. Klicken Sie danach auf OK.

Die Software schaltet die Heizungen fir lonenquelle und Massenfilter
(Quad) ein. Die Temperatursollwerte sind in der aktuellen Autotune-Datei
(*.u) gespeichert.

13 Nach die Meldung Okay to run (Okay zum Betrieb) erscheint, warten Sie
2 Stunden, bis der MSD sein thermisches Gleichgewicht erreicht. Daten, die
vor dem Erreichen des thermischen Gleichgewichts im MSD erfasst werden,
sind moglicherweise nicht reproduzierbar.

14 Wenn das JetClean-System verwendet wird, bereiten Sie das
Wasserstoffsystem fir den Gebrauch vor. Beachten Sie das
Benutzerhandbuch des JetClean-Systems in Bezug auf Warnhinweise
zur Wasserstoff-Sicherheit.
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Betrieb des CI-MSD 159
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Einrichten der Software fur den Cl-Betrieb 161

Betrieb des Reagenzgasfluss-Steuerungsmoduls 163
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Verwendung anderer Reagenzgase 170

Ausflhrung eines PCI Auto-Tuning (nur Methan) 173
Ausflihrung eines NCI Autotune (Methan-Reagenzgas) 175
Prifen der PCl-Leistung 177

Prifen der NCl-Leistung 178

Uberwachen von hohem Vakuumdruck in CI-Modus 179

Dieses Kapitel liefert Informationen und Anleitungen zum Betrieb der MSD der
59778B Serie im Cl-Modus. Die Informationen aus dem vorangegangenen Kapitel
treffen zum Grol3teil auch hier zu.

Ein GroBteil des Materials bezieht sich auf die chemische Methanionisation, jedoch
befasst sich ein Abschnitt mit der Verwendung von anderen Reagenzgasen.

Die Software enthalt Anweisungen zum Einstellen des Reagenzgasflusses und
zum Durchflihren der Cl-Autotune-Vorgange. Autotune-Vorgange stehen fir die
PCI mit Methanreagenzgas und fiir die NCI mit einem beliebigen Reagenzgas zur
Verflgung.

Bei Verwendung des Agilent Intuvo 9000 Gaschromatographen mit einem MSD
wird die chemische lonisierung (Cl) derzeit nicht untersttzt.
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Allgemeine Richtlinien

156

Verwenden Sie immer Methan hochster Reinheit (und andere Reagenzgase
hochster Reinheit, sofern anwendbar). Methan muss eine Reinheit von
mindestens 99,9995 % aufweisen.

Stellen Sie immer sicher, dass der MSD im EI-Modus ordnungsgemaf
arbeitet, bevor Sie in den Cl-Modus wechseln. (Siehe ,Priifen der El-
Systemleistung” auf Seite 144.)

Stellen Sie sicher, dass die CI-Quelle und Dichtung fiir die Spitze des
GC/MSD-Interface installiert sind.

Stellen Sie sicher, dass die Reagenzgasleitung keine Luftleckagen aufweist.
Dies wird im PCI-Modus durch eine Prifung auf m/z 32 nach dem Methan-
Pretuning ermittelt.

Stellen Sie sicher, dass die Einlassleitung fir das Reagenzgas mit
Gasreinigern ausgestattet ist (fir Ammoniak nicht zutreffend).
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Cl-Autotune

Nachdem der Reagenzgasfluss angepasst wurde, sollten Linsen und Elektronik
des MSD abgestimmt werden. (Siehe Tabelle 11 auf Seite 158.) Perfluor-5,8-
Dimethyl-3,6,9-Trioxidodekan (PFDTD) wird als Kalibrant verwendet. Anstatt die
gesamte Vakuumkammer zu fluten, wird das PFDTD Uber das GC/MSD-Interface
direkt in die lonisationskammer eingespeist. Dies erfolgt tiber das
Steuerungsmodul fir den Gasfluss.

Nachdem die Quelle von El in Cl gewechselt wurde oder aus irgendeinem
Grund eine Beliiftung erfolgte, muss der MSD vor dem Tuning mindestens
2 Stunden gespiilt und ausgetrocknet werden. Ein langeres Austrocknen ist
empfehlenswert, bevor Sie Analysen durchfiihren, die eine optimale
Empfindlichkeit erfordern.

PCl-Autotune ist nur flir Methan verfligbar, da im positiven Modus von anderen
Gasen keine PFDTD-lone erzeugt werden. PFDTD-lone sind in der NCI flir
beliebige Reagenzgase sichtbar. Tunen Sie bei der PCl immer zuerst mit Methan,
unabhangig davon, welcher Modus oder welches Reagenzgas fir die Analyse
verwendet werden soll.

Es gibt keine Leistungskriterien fur die Tune-Funktion. Wenn der Cl-Autotune-
Vorgang abgeschlossen ist, wurde dieser bestanden.

EMV groRer oder gleich 2600 V weist jedoch auf ein Problem hin. Wenn fir lhre
Methode die EMV auf +400 eingestellt sein muss, steht Ihnen fir Ihre
Datenakquisition ggf. nicht die adaquate Empfindlichkeit zur Verfiigung.

Stellen Sie immer sicher, dass die Leistung des MSD im EI-Modus
ordnungsgema ist, bevor Sie in den CI-Modus wechseln. (Siehe ,Priifen der
El-Systemleistung” auf Seite 144.) Richten Sie den CI-MSD immer zuerst in der
PCI ein — auch dann, wenn Sie die NCI verwenden werden.
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Cl-Autotune

Tabelle 11

Reagenzgas
lonenpolaritat
Emission

Elektronenenergie

Filament
Repeller

lonenfokus

Eingangslinse-
Verschiebung

EMVolt

Absperrventil

Gasauswahl
Empfohlene Flussrate

Quellentemp.

Quadtemp.
Verbindungstemp.

Autotune

Positiv
150 pA
150eV

3V
130V

20V

1.200
Offen

A
20 %
250°C

150 °C
280°C
Ja

Reagenzgas-Einstellungen

Methan
Negativ
50 pA
150eV

3V
130V

20V

1.400
Offen

40 %
150°C

150 °C
280°C
Ja

Positiv
150 pA
150 eV

3V
130V

20V

1.200
Offen

B
20 %
250°C

150°C
280°C

Nein

Isobutan
Negativ Positiv
50 pA 150 pA
150 eV 150eV
1 1
3V 3V
130V 130V
20V 20V
1.400 1.200
Offen Offen
B B
40 % 20%
150°C 250°C
150°C 150°C
280 °C 280°C
Ja Nein

Ammoniak
Negativ
50 pA
150eV

3V
130V

20V

1.400
Offen

40 %
150°C

150°C
280°C
Ja

El
N/A

35 pA
70eV

1 oder 2
30V
90V

25V

1.300

Geschlossen

Keine
N/A
230°C

150 °C
280 °C
Ja

* N/A Keine Angabe
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Betrieb des CI-MSD

Der Betrieb des MSD im CI-Modus ist etwas komplizierter als der Betrieb im El-
Modus. Nach dem Tuning muissen ggf. Gasfluss, Temperatur der Quelle und
Elektronenenergie flr Ihre spezifischen Analyseanforderungen optimiert werden.
(Siehe Tabelle 12.)

Tabelle 12 Temperaturen fiir den Cl-Betrieb

lonenquelle Quadrupol GC/MSD-Interface
PCI 250°C 150°C 280°C
NCI 150°C 150°C 280°C

Starten Sie das System im PCI-Modus

Indem Sie das System zuerst im PCI-Modus starten, konnen Sie Folgendes
durchfihren:

« Den MSD zuerst mit Methan einrichten — auch dann, wenn Sie ein anderes
Reagenzgas verwenden werden.

* Prifen Sie die Dichtung fUr die Spitze der Verbindung, indem Sie auf das
Verhaltnis von m/z 28 zu 27 achten (im Fenster fir die Anpassung des
Methanflusses).

«  Stellen Sie durch Uberwachung der lonen bei m/z 19 (protoniertes Wasser)
und 32 fest, ob es eine grobe Luftleckage gibt.

+ Bestatigen Sie, dass das MSD ,richtige” lonen erzeugt und nicht nur
Hintergrundrauschen.

In der NCl ist es nahezu unmaglich, eine Diagnose am System durchzufthren. In
der NCI gibt es keine zu Uberwachende Reagenzgasione. Es ist schwierig, eine
Luftleckage zu diagnostizieren und festzustellen, ob eine gute Abdichtung
zwischen der Verbindung und dem lonenvolumen hergestellt wurde.

Je nach der Applikation, verwenden Sie die folgenden Reagenzgas-Flussraten
wahrend des Startvorgangs:

+ PCIl-Modus: Reagenzgasfluss auf 20 (1 mL/Min.) eingestellt
NCI-Modus: Reagenzgasfluss auf 40 (2 mL/Min.) eingestellt
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Abpumpen des MSD im Cl-Modus

Bei diesem Verfahren wird angenommen, dass das Geréat irgendwann mit
Methan PCl-getunt wird, nachdem das System stabil ist.

Vorgehensweise

1

160

Folgen Sie den Anweisungen fiir den EI-MSD. (Siehe ,Abpumpen des
MSD" auf Seite 152.)

Nachdem Sie von der Software aufgefordert wurden, die Heizung des
GC/MSD-Interface und den GC-Ofen einzuschalten, fihren Sie die
folgenden Schritte durch.

Klicken Sie im Dialog Manual Tune (Manuelles Tuning) auf dem Reiter Values
(Werte), um zu kontrollieren, dass der Druck abnimmt (Hochvakuum-
Messgerat-Option installiert).

Klicken Sie im Dialog Manual Tune (Manuelles Tuning) auf den Reiter CI-Gas,
dann im Bereich Valve Settings (Ventil-Einstellungen) auf Schliessen

Gas Valve A (Gas-Ventil A), Gas Valve B (Gas-Ventil B) und das ShutOff Valve
(Absperrventil).

Stellen Sie sicher, dass PCICH4.U geladen ist (oben links im Dialog
Manual Tune (Manuelles Tuning)) und klicken Sie auf den Reiter
Values (Werte), um die Temperatursollwerte zu ibernehmen.

Starten Sie das System immer im PCI-Modus, und tberpriifen Sie stets die
Leistung des Systems, bevor Sie in die NCI wechseln.

Stellen Sie das GC/MSD-Interface auf 280 °C ein (siehe Tabelle 12 auf
Seite 159).

Stellen Sie Gas A (Methan) auf 20 % ein.

Lassen Sie das System mindestens 2 Stunden lang ausheizen und spulen.
Wenn Sie den NCI-Modus fiir hochste Empfindlichkeit durchfihren, dann
heizen Sie den MSD Uber Nacht aus.
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Einrichten der Software fur den Cl-Betrieb

Priifen Sie immer die GC/MSD-Leistung im EI-Modus, bevor Sie in den CI-
Modus wechseln.

Vorgehensweise

1

Wahlen Sie in der Ansicht Tune and Vacuum Control (Tune- und Vakuum-
Steuerung) Load Tune Parameters (Tuning-Parameter laden) aus dem
File (Datei)-MenU und laden Sie die Tuning-Datei PCICH4.U.

Wenn flr diese Tune-Datei noch nie ein Cl-Autotune-Vorgang durchgefihrt
wurde, zeigt die Software eine Folge von Dialogfenstern an. Ubernehmen Sie
die voreingestellten Werte, sofern nicht ein wichtiger Grund vorliegt, um diese
zu éndern.

Die Tune-Werte wirken sich erheblich auf die Leistung des MSD aus.
Beginnen Sie immer mit den voreingestellten Werten, wenn Sie eine Cl das
erste Mal einrichten, und nehmen Sie dann Anpassungen fur Ihre
spezifische Anwendung vor. (In Tabelle 13 finden Sie die voreingestellten
Werte fiir das Feld ,Grenzwerte fiir die Tune-Steuerung”.) Diese Grenzwerte
werden nur von Autotune verwendet. Sie sollten nicht mit den unter ,Andern
MS-Parameter” eingestellten Parametern oder mit den Parametern auf dem
Tuning-Bericht verwechselt werden.

Tabelle 13  Voreingestellte Grenzwerte fiir die Tuning-Steuerung, die nur von Cl-Autotuning verwendet

werden

Reagenzgas
lonenpolaritat
Abundanzziel
Peakbreitenziel

Max. Repeller

Max. Emissionsstrom, pA

Max. Elektronenenergie, eV

Methan Isobutan Ammoniak
Positiv Negativ Positiv Negativ Positiv Negativ
1x106 1x108 N/A 1x10° N/A 1x106
06 0,6 N/A 06 N/A 06
4 4 N/A 4 N/A 4
240 50 N/A 50 N/A 50
240 240 N/A 240 N/A 240
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Hinweise zu Tabelle 13:

N/A: Keine Angabe. In der PCI werden keine PFDTD-lone mit anderen
Reagenzgasen als Methan gebildet. Somit steht Cl-Autotune fur diese
Konfigurationen nicht zur Verfigung.

lonenpolaritdt: Richten Sie die PCl immer zuerst mit Methan ein, und
wechseln Sie erst danach zu der gewtnschten lonenpolaritat und dem
gewunschten Reagenzgas.

Abundanzziel: Stellen Sie diesen Wert hoher oder niedriger ein, um die
gewUlnschte Signalabundanz zu erzielen. Eine héhere Signalintensitat flhrt
zu einer hoheren Rauschabundanz. Diese wird fir die Datenerfassung
angepasst, indem Sie die Elektronenvervielfacherspannung in der Methode
einstellen.

Peakbreitenziel: HOhere Peakbreitenwerte flihren zu einer besseren
Empfindlichkeit, niedrigere Werte fiihren zu einer besseren Auflosung.

Max. Emissionsstrom: Der optimale, maximale Emissionsstrom fir die NCI
ist stark von der Verbindung abhangig und muss empirisch ermittelt werden.
Der optimale Emissionsstrom flr Pestizide kann beispielsweise bei ca.

200 pA liegen. Der zulassige Maximalwert fir den Strom liegt bei 200 pA fr
El und bei 250 pA fiir Cl.
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Betrieb des Reagenzgasfluss-
Steuerungsmoduls

Nachdem das System vom EI- in den CI-Modus gewechselt ist oder aus
irgendeinem Grund entliiftet wurde, muss der MSD vor dem Tuning
mindestens 2 Stunden ausgeheizt werden.

Fortfiihrung des Cl-Autotuning, wenn der MSD eine Luftleckage aufweist oder
groRe Mengen an Wasser, resultiert in einer starken lonenquellen-
Kontamination. Wenn dies passiert, miissen Sie den MSD beliiften und die

lonenquelle reinigen.

Vorgehensweise

1 Klicken Sie im Dialog Manual Tune (Manuelles Tuning) auf den Reiter CI, um
Zugriff auf die Parametereinstellungen zur Steuerung des Cl-Gasflusses zu
erhalten. (Siehe Abbildung 49.)

[ J3 Manual Tune - 5977 - pcichdu

Farameters
lon Polarity  [RPes
Emission 143.6
Electron Energy 145.7
Filament 1
Repeller 258
lon Focus 1300
Entrance Lens 0.0
Ent Lens Offset 20.08
lon Body 0.00
FFDTD Closec

U

Mass Gain
Mass Offset
Amu Gain

Amu Offset
Width219

DC Polarity
HED Enable
EM Volts
Extractor Lens
Post Exractor 1

Post Exractor 2

===

Values I Profile | Scan | Ramp | Capturs I Dynamic ‘ cl

Status N
Operations
@ Admit Gas A 20 %
) Admit Gas B 20 %
() Purge Gas A 300 sec
) Purge Gas B 300 sec
©) Pumpout
© Shut OFf CI
Apply

Abbildung 49. Reiter ,Manuelles Tuning CI*
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2 Im Bereich Operations (Funktionen) wéahlen Sie ,Zulassen eines
Reagenzgases fur die aktuelle Tuning-Datei".

Das System entleert die Gasleitungen 6 Minuten lang und schaltet dann
das ausgewahlte Gas (A oder B) ein. Hierdurch verringert sich das
Vermischen von Gasen in den Leitungen.

3 Erfassen Sie den Reaganzgasfluss-Sollwert im Flow (Fluss)-Feld. Dieser Wert
wird als Prozentsatz maximaler Flussrate erfasst. Der empfohlene Fluss
betragt 20 % bei einer PCI-Quelle und 40 % bei einer NCI-Quelle.

Die Flusssteuerungs-Hardware merkt sich die Flusseinstellung fir jedes
Gas. Wenn ein Gas ausgewahlt ist, stellt die Steuerungskarte automatisch
den gleichen Fluss ein, der auch das letzte Mal flr dieses Gas verwendet
wurde.

4 Um den Reagenzgasfluss zu starten, wahlen Sie Shutoff CI (Cl abschalten).

Die Anlage schaltet den aktuellen Gasfluss ab, wahrend das Absperr-Ventil
offen bleibt. (Siehe Abbildung 50 auf Seite 165.) Hierdurch werden
Gasruckstande aus den Leitungen entfernt. Die Entleerungsdauer betragt
normalerweise 6 Minuten; danach wird das Abstellventil geschlossen.

Das Cl-Flusssteuerungsmodul

Das Flusskontrollmodul flir das Cl-Reagenzgas reguliert den Fluss von
Reagenzgas in einne CI-GC/MSD-Interface hinein. Das Flussmodul besteht aus
MFC, Gasauswahlventilen, Cl-Kalibrierventil, Absperrventil, Steuerelektronik und
Leitung. (Siehe Abbildung 50 und Tabelle 14 auf Seite 165.)

Auf der Riickseite befinden sich Swagelok-Einlassarmaturen fiir Methan (CH4)
und fur ein OTHER (ANDERES) Reagenzgas. Die Software bezeichnet diese
jeweils als Gas A bzw. Gas B. Wenn Sie kein zweites Reagenzgas verwenden,
bringen Sie auf der Armatur mit der Bezeichnung OTHER (ANDERES) ein Fitting
an, um eine versehentliche Luftzufuhr zum Analyzer zu verhindern. Legen Sie die
Reagenzgase mit 25 bis 30 psi (170 bis 205 kPa) an.

Das Absperrventil verhindert Kontamination des Fluss-Steuermoduls durch
Umgebungsluft, wahrend der MSD entliiftet wird, oder durch PFTBA, wahrend
des El-Betriebs.

Wenn ein CI-System parallel zu einem JetClean-System installiert wird, greifen
beide Systeme auf den MFC zu. Die Einheit ist so ausgelegt, dass nur jeweils ein
System zu einem Zeitpunkt darauf zugreifen kann. In diesem Fall ist die Zufuhr
von Gas B flr Wasserstoff zur lonenquellenreinigung bestimmt. Ausfihrliche
Informationen zum JetClean-System finden Sie im JetClean Benutzerhandbuch,
das zusammen mit dem vorliegenden Handbuch auf Ihrem PC installiert ist.
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Versorgung !
fiir Gas A |
e | i Absperr-
i Gas A i ventil
. Auswahlventil MEC |
| . L
! GasB !
! Auswahlventil |
ersorgung ! Kalibrier- | ﬁ\?{e l\r;IaSCI:D(;
fiir Gas B ventil i
(anderes) i !
' Restriktor !
| | |
| Kalibri |
' alibrierungs- ! o
! flaschchen ! GC-Séule
| |
- )

Abbildung 50. Schema fiir das Steuerungsmodul fir den Reagenzgasfluss

Tabelle 14 Statusdiagramm fiir das Flusssteuerungsmodul

Spiilen Spiilen Flussmodul Standby-,
Ergebnis Gas A Fluss Gas B Fluss mit Gas A mit Gas B auspumpen Entliiftet- oder
El-Modus
Gas A Offen Geschlossen Offen Geschlosse Geschlossen Geschlossen
n
GasB Geschlossen Offen Geschlossen Offen Geschlossen Geschlossen
MFC An — Sollwert  An— Sollwert ~ An—> 100 % An—>100% An—>100% Aus >0 %
Absperrventil Offen Offen Offen Offen Offen Geschlossen

Die Zustande Open (Offen) und Closed (Geschlossen) werden in der
Uberwachung als Open (Offen) bzw. Closed (Geschlossen) angezeigt.
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Einrichten des Methan-Reagenzgasflusses

166

Der Reagenzgasfluss muss vor dem Tuning des CI-Systems angepasst werden,
um eine maximale Stabilitat zu gewahrleisten. Fuhren Sie die erstmalige
Konfiguration mit Methan im PCI-Modus durch. Fir die NCI gibt es keine
Prozedur fUr die Flussanpassung, da keine negativen Reaktandione gebildet
werden.

Das Einstellen des Methan-Reagenzgasflusses ist ein Prozess in drei Schritten:
Einstellen der Flusssteuerung, Pre-Tuning an den Reagenzgasionen und
Anpassen des Flusses fiir stabile Reaktandionenverhaltnisse bei Methan,

m/z 28/27.

Ihr Datensystem fihrt Sie durch die einzelnen Schritte der Flussanpassung.

Vorgehensweise

1 Beider Verwendung einer EI-Quelle flihren Sie das Standard-Autotuning durch,
speichern den Bericht und notieren den gemeldeten Druck. (Siehe , Tuning
des MSD in EI-Modus" auf Seite 140.)

2 Belliften Sie das System. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

Installieren Sie die CI-Quelle. (Siehe ,Installieren der CI-Quelle” auf
Seite 271.)

4 Pumpen Sie das System ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD im CI-Modus" auf
Seite 160.)

5 Warten Sie, bis der Druck sich dem des zuvor bei El-Autotuning
aufgezeichneten Drucks néhert. (Siehe ,Uberwachen von hohem
Vakuumdruck in CI-Modus" auf Seite 179.)

6 Wahlen Sie Bake out MSD (MSD ausheizen) unter der Ansicht Manual Tune
(Manuelles Tuning) im Meni Execute (Ausfiihren), um den Dialog Specify
Bake Out parameters (Spezifizieren der Ausheiz-Parameter) anzuzeigen.
Stellen Sie eine Mindestzeit von 2 Std. ein, passen Sie die anderen Parameter
an und klicken Sie auf Ok, um mit dem Ausheizen zu beginnen.
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Nachdem das System vom El- in den CI-Modus gewechselt ist oder aus
irgendeinem Grund entliiftet wurde, muss der MSD vor dem Tuning
mindestens 2 Stunden ausgeheizt werden.

Fortfiihrung des Cl-Autotuning, wenn der MSD eine Luftleckage aufweist oder
groRe Mengen an Wasser, resultiert in einer starken lonenquellen-
Kontamination. Wenn dies passiert, miissen Sie den MSD beliiften und die
lonenquelle reinigen.

7 Wahlen Sie Methane Pretune (Methan-Pretuning) aus dem
Konfigurationsmenu und folgen Sie den System-Aufforderungen. Weitere
Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Agilent MassHunter GC/MS
Acquisition-Software.

Der Methan-Pretuning-Vorgang stimmt das Gerat fur eine optimale
Uberwachung des Verhaltnisses der Methanreaktandionen m/z 28/27 ab.
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8 Priifen Sie den angezeigten Profilscan der Reaktandionen. (Siehe
Abbildung 51))

* Es sollte kein sichtbarer Peak bei m/z 32 geben. Ein Peak dort weist auf
eine Luftleckage hin. Reparieren Sie die Leckage, bevor Sie fortfahren.
Durch den Betrieb im Cl-Modus mit einer Luftleckage wird die lonenquelle
schnell verunreinigt.

+ Der Peak bei m/z 19 (protoniertes Wasser) betragt weniger als 50 % des
Peaks beim/z 17.

9 Bei Aufforderung klicken Sie auf OK, um die Methanfluss-Anpassung

durchzufthren.
Mass 1710 Mass  29.10 Mass 41.00
Ab 163354 Pwh0 0.61 Ab 227524 Pwh0 0.63 Ab 77288 Pwh0 0.65

L O O | N I A

T T
12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46

Abbildung 51. Reaktandionen-Scans nach einem sehr langen Ausheizen
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Methan Pre-Tuning nach mehr als einem Tag Ausheiz-Zeit

Beachten Sie die niedrige Abundanz bei m/z 19 und das Fehlen eines sichtbaren
Peaks bei m/z 32. hr MSD wird am Anfang wahrscheinlich mehr Wasser
anzeigen, aber die Abundanz bei m/z 19 sollte immer noch weniger als 50 % von
der bei m/z 17 betragen.
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Verwendung anderer Reagenzgase

In diesem Abschnitt wird erldautert, wie Isobutan oder Ammoniak als Reagenzgas
verwendet werden. Sie sollten vertraut sein mit dem Betrieb des Cl-
ausgestatteten MSD der 5977B Serie mit Methan-Reagenzgas, bevor Sie
versuchen, andere Reagenzgase zu verwenden.

ACHTUNG Verwenden Sie kein Stickstoffmonoxid als Reagenzgas. Dies verkiirzt die
Lebensdauer des Gliihdrahtes erheblich.

Durch den Wechsel des Reagenzgases von Methan zu Isobutan oder Ammoniak
andert sich die chemische Zusammensetzung des lonisationsprozesses, was
auch zu anderen lonen fihrt. Die wesentlichen vorgefundenen Cl-Reaktionen
sind im Allgemeinen im Konzeptleitfaden flr die Serie 5977B beschrieben. Wenn
Sie keine Erfahrung in Verbindung mit der chemischen lonisation haben, sollten
Sie dieses Material zuerst lesen, bevor Sie fortfahren.

ACHTUNG Nicht alle Konfigurationsoperationen konnen in allen Modi mit allen
Reagenzgasen durchgefiihrt werden. (Siehe Tabelle 15 fiir weitere

Informationen.)

Tabelle 15 Reagenzgase

Flussanp.-lone: Verhaltnis

PFDTD- El/PCI/NCI-MSD-Turbopumpe
Reagenzgas/Modus Reaktandionenmassen  Kalibrantione Empfohlener Fluss: 20 % PCI 40 % NCI
Methan/PClI 17,29,41" 41,267,599 28/27:1,5-50
Methan/NCl 17,35,235" 185,351,449 N/A
Isobutan/PCl 39,43,57 N/A 57/43:50-30,0
Isobutan/NClI 17,35,235 185,351,449 N/A
Ammoniak/PClI 18,35,52 N/A 35/18:01-10
Ammoniak/NClI 17,35,235 185,351,517 N/A

* Es werden keine PFDTD-lone mit anderen Reagenzgasen als Methan gebildet. Fiihren Sie das Tuning mit Methan durch, und
verwenden Sie die Parameter flr das andere Gas.

T Es werden keine negativen Reagenzgasionen gebildet. Fir ein Pretuning im negativen Modus verwenden Sie die Hintergrundionen:

17 (OH-), 35 (Cl-) und 235 (Re03-). Diese lonen kénnen nicht fiir die Anpassung des Reagenzgasflusses verwendet werden. Stellen
Sie den Fluss auf 40 % fiir NCI ein und passen Sie nach Notwendigkeit an, um akzeptable Resultate firr Ihre Anwendung zu erhalten.
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|sobutan-Cl

Isobutan (C4H1q) wird Ublicherweise fur die Cl verwendet, wenn im CI-Spektrum
eine geringere Fragmentierung gewlnscht wird. Der Grund hierfUr ist, dass die
Protonenaffinitat von Isobutan hoher ist als die von Methan; somit wird weniger
Energie in der lonisationsreaktion Ubertragen.

Addition und Protonenibertragung sind die am haufigsten mit Isobutan verknipften
lonisationsmechanismen. Die Probe selbst beeinflusst, welcher Mechanismus
dominiert.

Ammoniak-Cl

Ammoniak (NH3) wird tblicherweise fiir die CI verwendet, wenn im Cl-Spektrum
eine geringere Fragmentierung gewinscht wird. Der Grund hierfUr ist, dass die
Protonenaffinitat von Ammoniak hoher ist als die von Methan; somit wird
weniger Energie in der lonisationsreaktion dbertragen.

Da viele zu untersuchende Verbindungen zu wenig Protonenaffinitaten
aufweisen, resultieren Cl-Spektren mit Ammoniak haufig aus dem Hinzufligen
von NH,* und in einigen Fallen aus dem nachfolgenden Verlust von Wasser.
lonenspektren mit Ammoniak als Reagenzgas enthalten hauptsachlich lonen bei
m/z 18, 35 und 52, entsprechend fiir NH,, NH,4(NH3)™, und NH4(NH3), 1.

Um lhren MSD flir die chemische lonisation mit Isobutan oder Ammoniak
anzupassen, gehen Sie wie folgt vor:

Vorgehensweise

1 Fuhren Sie ein Standard-PCl-Autotuning mit Methan und PFDTD durch.
(Siehe ,Ausfiihrung eines PCI Auto-Tuning (nur Methan)“ auf Seite 173.)

2 Klicken Sie in der Ansicht Tune and Vacuum Control (Tune- und Vakuum-
Steuerung) im Ment Tune (Tuning) auf Tune Wizard (Tuning Wizard) und
wahlen Sie bei Aufforderung Isobutane (Isobutan) oder Ammonia
(Ammoniak) aus. Hierdurch andern sich die Mens fir die Verwendung
des ausgewahlten Gases und fiir die Auswahl der entsprechenden
voreingestellten Tune-Parameter.

3 Bei Aufforderung wahlen Sie Gas B. (Der Anschluss, in den Isobutan oder
Ammoniak eingespeist wird). Gehen Sie zu den Aufforderungen des Tune-
Wizards und stellen Sie den Gasfluss auf 20 % ein.

Bei Verwendung einer vorhandenen Tuning-Datei mussen Sie diese unter
einem neuen Namen speichern, wenn Sie die vorhandenen Werte nicht
tiberschreiben mochten. Ubernehmen Sie die voreingestellte Temperatur
und die anderen Einstellungen.
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4 Klicken Sie im Menii Execute (Ausflihrung) Menl auf Isobutane (Isobutan)
(oder Ammonia (Ammoniak)) Flow Adjust (Fluss-Anpassung).

In der PCI gibt es fur Isobutan und Ammoniak keinen Cl-Autotune-Vorgang.

Wenn Sie die NCI mit Isobutan oder Ammoniak ausfiihren mochten, laden Sie
NCICH4.U oder eine vorhandene NCI-Tuning-Datei fUr das spezifische Gas. Fur
weitere Informationen zum Cl-Betrieb mit Ammoniak, schlagen Sie nach unter
Agilent Anwendungshinweis "Implementierung von Ammoniak-Reagenzgasen
flir chemische lonisierung bei MSD der Serie 5975" (5989-5170EN).

Der Einsatz von Ammoniak wirkt sich auf die Wartungsanforderungen des
MSD aus. (Weitere Informationen finden Sie unter ,,Cl-Wartung"” auf Seite 239.)

Der Druck der Ammoniakversorgung muss unter 5 psig liegen. Ein hoherer
Druck kann dazu fiihren, dass das Ammoniak vom gasférmigen in den
fliissigen Zustand kondensiert.

Stellen Sie den Ammoniaktank immer senkrecht unter dem Niveau des
Flussmoduls auf. Rollen Sie den Schlauch fiir die Ammoniakversorgung in
mehrere vertikale Schleifen, indem Sie den Schlauch um eine Dose oder eine
Flasche wickeln. Dies verhindert, dass fliissiges Ammoniak in das Flussmodul
eindringen kann.

Ammoniak tendiert dazu, Flussigkeiten und Dichtungen von Vakuumpumpen zu
beschadigen. Bei der Cl mit Ammoniak sind haufiger Wartungsarbeiten am
Vakuumsystem durchzufiihren. Beachten Sie das Agilent 5977B Series MSD
Troubleshooting and Maintenance Manual.

Haufig wird eine Mischung mit 5 % Ammoniak und 95 % Helium oder 5 %
Ammoniak und 95 % Methan als Cl-Reagenzgas verwendet. Dies ist ausreichend
viel Ammoniak, um eine gute Cl zu erzielen und gleichzeitig dessen negative
Auswirkungen einzugrenzen.

Kohlenstoffdioxid-Cl

Kohlenstoffdioxid wird haufig als Reagenzgas fur die Cl eingesetzt. Es bietet
deutliche Vorteile bezlglich Verflgbarkeit und Sicherheit.
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6 Betrieb im Cl-Modus
Ausfiihrung eines PCI Auto-Tuning (nur Methan)

Ausfuhrung eines PCI Auto-Tuning
(nur Methan)

Stellen Sie immer sicher, dass die Leistung des MSD im EI-Modus
ordnungsgemal ist, bevor Sie in den CI-Modus wechseln. Richten Sie den CI-
MSD immer zuerst in der PCI ein — auch dann, wenn Sie die NCI verwenden
werden.

Vermeiden Sie unnétiges Tuning; hierdurch wird das PFDTD-
Hintergrundrauschen minimiert, und eine Verunreinigung der lonenquelle
wird verhindert.

Vorgehensweise

1 Stellen Sie sicher, dass der MSD zuerst ordnungsgemal im El-Modus
arbeitet. (Siehe ,Priifen der EI-Systemleistung” auf Seite 144.)

2 Laden Sie in der Ansicht Tune and Vacuum Control (Tune- und Vakuum-
Steuerung) die Datei PCICH4.U (oder eine vorhandene Tuning-Datei fUr das
verwendete Reagenzgas).

Bei Verwendung einer vorhandenen Tuning-Datei mussen Sie diese unter
einem neuen Namen speichern, wenn Sie die vorhandenen Werte nicht
uberschreiben mochten.

Ubernehmen Sie die Voreinstellungen.

4 Fihren Sie die Methankonfiguration durch. (Siehe ,Einrichten des Methan-
Reagenzgasflusses” auf Seite 166.)

5 Klicken Sie im Meni Tune auf Cl-Autotune.

Es gibt keine Leistungskriterien fur die Tune-Funktion. Wenn der Autotune-
Vorgang abgeschlossen ist, wurde er bestanden. (Siehe Abbildung 52 auf

Seite 174.) Wenn jedoch durch das Tuning die EMV-Spannung auf 2.600 V oder
hoher eingestellt wird, kdnnen Sie ggf. die Daten nicht erfolgreich erfassen, wenn
in lhrer Methode die EMV auf ,+400" oder hoher eingestellt ist.

Der Autotune-Bericht enthélt Informationen zu Luft und Wasser im System.
(Siehe ,PCI Autotune-Bericht” auf Seite 174.)

Das Verhaltnis 19/29 zeigt die Abundanz von Wasser.

Das Verhaltnis 32/29 zeigt die Abundanz von Sauerstoff.
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Methane@17 CI Autotune - 5977

8/5/2015 7:41:30 PM (UTC-4:00) cT12
D \MASSHUNTERVGCMS\1\5977\PCICH4.U US1531Nxxx
I i |Ion Polarity Pos | Mass Gain -354
| | [Emission 240.1 | Mass Offses -35
[Electron Energy €5.0 | Amu Gain 1511
[Filamen: 1 | Amu Offses 118.38
|REpE||EI' 2.89 | Width219 -0.021
‘ [1en Focus 129.9 | DC Palarity Pas
Entrance Lens 13.1 | HED Enable On
‘ Ent Lens Offset 16.46 | EM Velts 858.8
Ion Body 0.00 | Extractor Lens 0.00
| | N Scan Speed 2
[T W Averages 3
9 40 41 42 43 IEE  ZEE Eiz EOD 2 -1 0 1 2 PFDTD Open | Step Size 0.10
Mizsn () Mags () Mann (i) Maca (miz)
Actual m/z Abund Rel Abund Pw5S0 Temperatures and Pressures
41.00 210,787 100.0% 0.61 MS Source 300 Turbe Speed 100.0
266.950 529,995 129.0% 0.62 MS Quad 130 HiVac 7.51e-05
559,00 221,740 54,0% 0.62
Low High Step Speed Threshold Peaks Base Abundance Total Ion
35.00 700.00 0.10 3 1 580 267.00 508,096 1,556,041

L L
=1y LT LT BT Brah TerR r=h =TT Ereh DT peraEy YT Tey
Pelaimas Crwicd

Target m/z Actual m/z Abund Rel Abund Iso mfz Iso Abund Iso Ratio
41.00 41.00 388,096 76.4% 42,00 16,696 4,3%
267.00 267.00 508,096 100.0% 268.00 27,480 5.4%
599.00 599.00 217,520 42.9% &00.00 25,448 11.7%

AirfWater Check: H20 ~N/A%% NZ ~N/A% 02 ~N/&% CO2 ~NfA% NZ/H20 ~N/A%
Column{1) Flow: 1.19 Column(2}: 0.00 ml/min Interface Temp: 280

Ramp Criteriaz
Ien Focus maximum  NfA wolis using ien NfA;  Electron Multiplier Gain §470.073
Repeller maximum  N/A velts using ien N/A; Gain Factor 0.0647

Mass Gain Values{Scan Speed): -384{3) -384(2) -384(1) -384(0) -281(F51)} -230(F52)

TARGET MASS: 50 [ 131 219 414 502 1050
Amu Offset 118.4 113.4 118.4 113.4 118.4 113.4 1184
Entrance Lens Offset 16.5 16.3 i6.5 16.3 i6.5 18.5 i6.5

Abbildung 52. PCI Autotune-Bericht
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6 Betrieb im Cl-Modus
Ausfiihrung eines NCI Autotune (Methan-Reagenzgas)

Ausfihrung eines NCI Autotune
(Methan-Reagenzgas)

Stellen Sie immer sicher, dass die Leistung des MSD im EI-Modus
ordnungsgeman ist, bevor Sie in den CI-Modus wechseln. (Siehe ,Priifen der
El-Systemleistung” auf Seite 144.) Richten Sie den CI-MSD in der PCl immer
zuerst mit Methan als Reagenzgas ein — auch dann, wenn Sie ein anderes
Reagenzgas verwenden oder die NCI durchfiihren werden.

Vorgehensweise

1 Laden Sie in der Ansicht Tune and Vacuum Control (Tune- und Vakuum-
Steuerung) die Datei NCICH4.U (oder eine vorhandene Tuning-Datei fir das
verwendete Reagenzgas).

2 Wahlen Sie im Meni Setup den Cl Tune Wizard aus und folgen Sie den
Aufforderungen des Systems.

Ubernehmen Sie die voreingestellte Temperatur und die anderen
Einstellungen.

Bei Verwendung einer vorhandenen Tune-Datei mussen Sie diese unter
einem neuen Namen speichern, wenn Sie die vorhandenen Werte nicht
uberschreiben mochten.

3 Klicken Sie im Meni Tune auf Cl-Autotune.

Vermeiden Sie unnatiges Tuning; hierdurch wird das PFDTD-
Hintergrundrauschen minimiert, und eine Verunreinigung der lonenquelle
wird verhindert.

Es gibt keine Leistungskriterien fir die Tune-Funktion. Wenn der Autotune-
Vorgang abgeschlossen ist, wurde er bestanden. (Siehe Abbildung 53 auf

Seite 176.) Wenn jedoch durch das Tuning die EMV-Spannung auf 2.600 V oder
hoher eingestellt wird, kdnnen Sie ggf. die Daten nicht erfolgreich erfassen, wenn
in Ihrer Methode die EMV auf ,+400" oder hoher eingestellt ist.
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6 Betrieb im CI-Modus

Ausfiihrung eines NCI Autotune (Methan-Reagenzgas)

Methane@40 CI Autotune - 5977

8/5/2015 2:47:11 PM (UTC-4:00) CT1i2
O \MASSHUNTERVGCMSY1Y 5977 \NCICHA. U US1531Nxxx
l'l ||'| |\I Ion Polarity Meg | Mass Gain -376
Emission 50.0 | Mass Offset -34
| | ‘ Electron Energy 135,59 | Amu Gain 1459
| | | Filament 1 | Amu Offset 122,13
| Repeller 2.79 | width219 0,000
Ion Foous 144.5 | DC Polarity Neg
‘ Entrance Lens 13.9 | HED Enable On
Ent Lens Offset 14,13 | EM Volts 1047.1
Ion Body 0.00 | Extracter Lens 0.00
| [ Scan Speed 2
T .I a ) Averages 3
i 124 128 ' ELEIET [ aiz | 4%0 2 ATe T 2 PFDTD Open | Step Size 0.10
Maaa (ruz) Mas s (mez) Mg {méz} Maen (miz)
Actual m/z Abund Rel Abund Pw30 Temperstures and Pressuras
185.00 542,810 100.0% 0.61 MS Source 150 Turbe Speed 100.0
351.00 349,809 54,45 0.61 MS Quad 130 HiVac 1.4%e-04
445,00 25,371 4, 7% 0.61
Low High Step Speed Threshold Peaks Base Abundance Total Ion
175.00 700.00 0.10 3 100 77 185.00 520,128 1,040,425
b
o
o 1z
o o4
o —
w 1
e o e o R e - e
Target m/z Actual m/z Abund Rel Abund Iso m/z Iso Abund Iso Ratio
133,00 133,00 520,128 100.0% 186,00 17,184 3.3%
351,00 351,00 340,416 65.4% 352,00 22,112 £.5%
445,00 445,00 25,088 £,3% 430,00 2,179 8.7%

AirfwWater Check: H20 ~N/&% NI ~NfA% 02 ~N/A% CO2 ~NfA% NZH20 ~N/A%

Column(1) Flow: 1.20 Column(2}: 0.00 ml/min

Ramp Criteria:

Ion Focus maximum  MN/A& wolts using ion N/A;

Interface Temp: 250

Repeller maximum  M/A velts using ion N/A; Gain Factor 0.3045

Mass Gain Values{Scan Speed): -377(3) -377(2} -377(1) -377(0) -273(F51)

Abbildung 53. NCI-Autotune
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Elactron Multiplier Gain 30460.038

-273(F52)
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6 Betrieb im Cl-Modus
Priifen der PCl-Leistung

Prafen der PCl-Leistung

Benotigte Materialien

Benzophenon, 100 pg/ul 5 x T ml (8500-5440)

Stellen Sie immer sicher, dass die Leistung des MSD im EI-Modus
ordnungsgema ist, bevor Sie in den CI-Modus wechseln. (Siehe ,Priifen der
El-Systemleistung” auf Seite 144.) Richten Sie den CI-MSD immer zuerst in der
PCI ein — auch dann, wenn Sie die NCI verwenden werden.

Vorgehensweise

1

2
3
4

(3]

Stellen Sie sicher, dass der MSD ordnungsgemalf’ im El-Modus arbeitet.
Stellen Sie sicher, dass die Tuning-Datei PCICH4.U geladen ist.
Wahlen Sie Gas A aus und stellen Sie den Fluss auf 20 % ein.

Fihren Sie in der Ansicht Tune and Vacuum Control (Tune- und Vakuum-
Steuerung) die Cl-Konfiguration durch. (Siehe ,Ausfiihrung eines PCI Auto-
Tuning (nur Methan)“ auf Seite 173.)

Fihren Sie Cl-Autotune aus. (Siehe ,,Cl-Autotune” auf Seite 157.)

Flhren Sie die PCI-Empfindlichkeitsmethode BENZ_PCI.M mit 1 pL von
100 pg/pL Benzophenon aus.

Stellen Sie sicher, dass das System den veroffentlichten Spezifikationen fur
die Empfindlichkeit entspricht. Die Spezifikationen finden Sie auf der Website
von Agilent unter www.agilent.com/chem.
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6 Betrieb im Cl-Modus
Priifen der NCI-Leistung

Prafen der NCI-Leistung

Dieses Verfahren gilt nur fir EI/PCI/NCI MSDs.

Benotigte Materialien

OFN, 100 fg/ul 3 x 1 ml (5188-5347)

Stellen Sie immer sicher, dass die Leistung des MSD im EI-Modus
ordnungsgema ist, bevor Sie in den CI-Modus wechseln. (Siehe ,Priifen der
El-Systemleistung” auf Seite 144.) Richten Sie den CI-MSD immer zuerst in der
PCI ein — auch dann, wenn Sie die NCI verwenden werden.

Vorgehensweise

1
2

178

Stellen Sie sicher, dass der MSD ordnungsgemalf’ im EI-Modus arbeitet.

Laden Sie die Tuning-Datei NCICH4.U und Ubernehmen Sie die
Temperatursollwerte.

Wahlen Sie Gas A aus und stellen Sie den Fluss auf 40 % ein.

Fihren Sie in der Ansicht Tune and Vacuum Control (Tune- und Vakuum-
Steuerung) den Cl-Autotune-Vorgang aus. (Siehe ,Ausfiihrung eines NCI
Autotune (Methan-Reagenzgas)” auf Seite 175.)

Beachten Sie, dass es flr ein Bestehen des Autotune-Vorgangs in der Cl
keine Kriterien gibt. Wenn der Autotune-Vorgang abgeschlossen ist, wurde
dieser bestanden.

Flhren Sie die NCI-Empfindlichkeitsmethode aus: OFN_NCI.M mit 2 ul von
100 fg/ul OFN.

Stellen Sie sicher, dass das System den veroffentlichten Spezifikationen fur
die Empfindlichkeit entspricht. Die Spezifikationen finden Sie auf der Website
von Agilent unter www.agilent.com/chem.
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6 Betrieb im Cl-Modus
Uberwachen von hohem Vakuumdruck in Cl-Modus

Uberwachen von hohem Vakuumdruck
in CI-Modus

Wenn Wasserstoff als Tragergas oder im JetClean-System verwendet wird,
WARNUNG miissen die Absperrventile des Tragergases und der Zufuhr zum JetClean-

System vor dem Abschalten der Stromversorgung des MSD ausgeschaltet
sein. Wenn die Vorpumpe ausgeschaltet ist, sammelt sich im MSD
Wasserstoff an. Dies kann zu einer Explosion fiihren. Lesen Sie den Abschnitt
+Wasserstoff-Sicherheit” auf Seite 26, bevor Sie den MSD mit Wasserstoff
einsetzen.

Vorgehensweise

1 Starten Sie den MSD und pumpen Sie ihn ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD im
Cl-Modus" auf Seite 160.)

2 Wabhlen Sie in der Ansicht Tune and Vacuum Control (Tune- und Vakuum-
Steuerung) im Ment Vacuum (Vakuum) die Option Turn Vacuum Gauge
on/off (Vakuummessgerét ein-/ausschalten) aus.

3 Inder Ansicht Instrument Control (Gerdtesteuerung) konnen Sie eine MS-
Uberwachung flr Messwerte einrichten. Das Vakuum kann auch Uber die
lokale Bedientastatur oder im Bildschirm Manual Tune abgelesen werden.

Die Messvorrichtung lasst sich nicht einschalten, wenn der Druck im MSD mehr
als ca. 8 x 10 Torr betragt. Die Messvorrichtung ist fir Stickstoff kalibriert,
jedoch gelten die in diesem Handbuch aufgelisteten Driicke fur Helium.

Den groften Einfluss auf den Betriebsdruck hat der Tragergasfluss
(Saulenfluss). Die typischen Driicke fir verschiedene Helium-Tragergasflisse
sind genahert und variieren je nach Gerat. (Siehe Tabelle 16 auf Seite 180.)

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B 179



6  Betrieb im CI-Modus
Uberwachen von hohem Vakuumdruck in Cl-Modus

Typische Druckanzeigen

Verwenden Sie das Mikro-lonen-Vakuummessgerat G3397B. Beachten Sie, dass
der MFC fir Methan und das Vakuummessgerat flr Stickstoff kalibriert ist,
sodass diese Messungen nicht exakt sind, jedoch als Orientierung fur typische
festgestellte Messwerte dienen. (Siehe Tabelle 16 auf Seite 180.) Diese wurden
unter den folgenden Bedingungen erfasst. Beachten Sie, dass es sich um
typische PCI-Temperaturen handelt:

Temperatur der Quelle 250°C
Temperatur des Quad 150 °C
Temperatur des GC/MSD- 280°C
Interface

Helium-Trégergasfluss T ml/Min

Tabelle 16 MFC-Einstellungen und typische Druckanzeigen

MFC Druck (Torr)
Methan Ammoniak
EI/PCI/NCI MSD EI/PCI/NCI MSD
(Turbopumpe) (Turbopumpe)

10 55%107° 50% 107°

15 80x107° 70%107°

20 10%107* 85%107°

25 12%x1074 10% 10

30 15%107% 12%10%

35 20%107% 15% 107

40 25%x107% 20%10%

Machen Sie sich mit den Messwerten lhrer Anlage unter Betriebsbedingungen
vertraut, und achten Sie auf Verdnderungen, die auf ein Vakuum- oder
Gasflussproblem hinweisen konnten. Messungen konnen von einem MSD zum
anderen bzw. von einer Messvorrichtung zu einer anderen um bis zu 30%
abweichen.
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7 Allgemeine Wartung

Vor dem Start 182

Warten des Vakuumsystems 187

Warten des Analyzers 189

Offnen der Analyzerkammer 191

Entfernen der EI-HES 193

Verbinden/L6sen von Kabeln zur EI-HES 195
Zerlegen der EI-HES 196

Reinigen der EI-HES 199

Montage der EI-HES 202

Entfernen der EI-HES-Filamente 207

Einsetzen des EI-HES-Filaments 209

Installieren der EI-HES 210

Entfernen der EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle 211
Verbinden/Losen von Kabeln zu den EI-XTR-, SS- und Inert-Quellen 212
Zerlegung der EI-SS- oder El-Inert-Quelle 214
Zerlegung der EI-XTR-Quelle 217

Reinigen der EI-XTR-, SS- oder InertQuelle 220
Montieren einer EI-SS- oder Inert-Quelle 225
Montage der EI-XTR-Quelle 228

Wechseln eines Filaments in einer EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle 231
Installieren der EI-XTR-, SS- oder der Inert-Quelle 234
Austausch des Elektronenvervielfacher-Horns 235

SchlieRen der Analyzerkammer 237

Bei Verwendung des Agilent Intuvo 9000 Gaschromatographen mit einem MS
werden chemische lonisation (Cl) und das JetClean-System derzeit nicht
unterstutzt.
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Allgemeine Wartung

Vor dem Start

Vor dem Start

182

Sie konnen viele der fiir lhren MSD erforderlichen Wartungsarbeiten durchfihren.
Aus Sicherheitsgriinden lesen Sie bitte diese Einfiihrung vollstéandig durch, bevor
Sie mit Wartungsaufgaben beginnen.

Wartungsplan

Durch die planmaRiige Durchfiihnrung gangiger Wartungsaufgaben kdnnen
Betriebsstorungen verringert, die Lebensdauer des Systems verlangert und die
gesamten Betriebskosten gesenkt werden. (Siehe Tabelle 17.)

Tabelle 17Wartungsplan

Priifen des Olstands der Vorpumpe Wachentliche Wartung
Priifen des/der Kalibrierungsflaschchen Halbjahrliche Wartung
Ersetzen des Vorpumpendls™ Halbjahrliche Wartung
Ersetzen des Diffusionspumpendls Jahrliche Wartung

Auswechseln der trockenen Dichtung fir die Spitze  Jahrliche Wartung
der Vorpumpenverbindung

Prifen der trockenen Vorpumpe Wartung bei Bedarf
Tunen des MSD Wartung bei Bedarf
Auswechseln des Vorpumpen-Abgasfilters Wartung bei Bedarf
Reinigen der lonenquelle Wartung bei Bedarf
Priifen der Tragergasventile am GC und am MSD Wartung bei Bedarf
Ersetzen der VerschleiBteile Wartung bei Bedarf
Schmieren der O-Ringe an der Seitenplatte oder Wartung bei Bedarf
dem Beliiftungsventil"

Ersetzen der Cl-Reagenzgasversorgung Wartung bei Bedarf
Ersetzen der GC-Gasversorgungen Wartung bei Bedarf
Leckagepriifung des Systems Wartung bei Bedarf

*  Alle 3 Monate bei CI-MSDs mit Ammoniak als Reagenzgas.
T Andere Vakuumdichtungen als der O-Ring der Seitenplatte und der O-Ring des Bellftungsventils

missen nicht geschmiert werden. Das Schmieren anderer Dichtungen kann dort zu Fehlfunktionen
fuhren.
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WARNUNG

Notieren Sie, welche Systemleistungs- (Tune-Berichte) und
Wartungsoperationen durchgefihrt wurden. Dadurch konnen Abweichungen
vom Normalbetrieb erkannt und Mallnahmen zur Behebung ergriffen werden.

Werkzeuge, Ersatzteile und Materialien

Einige der bendtigten Werkzeuge, Ersatzteile und Materialien sind im
Lieferumfang des GC, des MSD oder im MSD Toolkit enthalten. Anderes Material
muss separat erworben werden. Jeder Wartungsvorgang enthalt eine Liste der
fur diesen Vorgang erforderlichen Materialien.

Sicherheitsvorkehrungen fur Bereiche mit
hohen Spannungen

Wenn der MSD am Stromnetz angeschlossen ist, liegen selbst bei einem
ausgeschalteten Gerét potenziell gefahrliche Spannungen (120 VAC oder
200/240 VAC) an folgenden Teilen/Bereichen an:

+ Die Verkabelung und Sicherungen zwischen der Stelle, an der das Netzkabel
am Gerat eingesteckt wird, und dem Netzschalter

Wenn der Netzschalter eingeschaltet ist, liegen an folgenden Bereichen
potenziell gefahrliche Spannungen an:

+ Elektronische Leiterplatinen
+ Ringtransformator
+ Drahte und Kabel zwischen den Platinen

Drahte und Kabel zwischen diesen Platinen und den Verbindungssticken auf
der Ruckseite des MSD

Einige Verbindungssttlicke auf der Riickseite (z.B. die Netzsteckdose fir die
Vorpumpe)

Normalerweise sind all diese Teile durch Schutzhullen abgeschirmt. Wenn die
Schutzhiillen nicht entfernt sind, ist ein versehentliches Bertihren von Stellen, an
welchen gefahrliche Spannungen anliegen, nur schwer moglich.

Fiihren Sie keine Wartungsarbeiten durch, wenn der MSD eingeschaltet oder
sein Netzkabel angeschlossen ist, sofern Sie hierzu anhand der Vorgange in
diesem Kapitel nicht ausdriicklich aufgefordert werden.
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Einige Vorgange in diesem Kapitel erfordern den Zugang zum Innenbereich des
MSD wahrend der Netzschalter eingeschaltet ist. Entfernen Sie bei diesen
Vorgangen keine Schutzabdeckungen an der Elektronik. Halten Sie sich streng
an die Anweisungen, um das Risiko eines Stromschlages zu verringern.

Gefahrliche Temperaturen

Viele Bauteile im MSD arbeiten mit Temperaturen, die so hoch sind, dass sich
Personen ernsthaft verbrennen konnen. Zu diesen Teilen gehoren unter
anderem:

+ GC-Einlass
«  GC-Ofen und dessen Inhalt
+  GC-Detektor
GC-Ventilgehause
+  Vorpumpe
+ Beheizte MSD-lonenquelle, GC/MSD-Interface und Quadrupol

Beriihren Sie diese Teile niemals, wenn der MSD eingeschaltet ist. Nachdem
WARNUNG der MSD ausgeschaltet wurde, dauert es einige Zeit, bis diese Teile abgekiihlt
sind und wieder beriihrt werden konnen.

Die Heizung des GC/MSD-Interface wird iiber eine Heizzone am GC mit Strom
WARNUNG versorgt. Die Heizung der Verbindung kann auch dann eingeschaltet und
extrem warm sein, wenn der MSD ausgeschaltet ist. Das GC/MSD-Interface ist
gut isoliert. Nach dem Abschalten kiihlt diese sehr langsam ab.

Wenn die Vorpumpe wahrend des Betriebs beriihrt wird, kann dies zu
WARNUNG Verbrennungen fiihren. Sie verfiigt liber eine Schutzabdeckung, damit der
Benutzer nicht mit dieser in Kontakt kommt.

Die GC-Einlasse und der GC-Ofen arbeiten ebenfalls mit extrem hohen
Temperaturen. Gehen Sie beim Umgang mit diesen Teilen vorsichtig vor.
Die Dokumentation zum GC enthalt weitere Informationen.
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WARNUNG

Chemische Ruckstande

Nur ein kleiner Teil der Probe wird von der lonenquelle ionisiert. Der GroRteil der
Probe durchlauft die lonenquelle ohne ionisiert zu werden. Sie wird durch das
Vakuumsystem weggepumpt. Dadurch enthalt die Abluft aus der Vorpumpe
Spuren des Tragergases und der Proben. Der Ablauf aus der standardmaRigen
Vorpumpe enthalt aullerdem feine Tropfchen des Vorpumpendls.

Eine standardmaRigen Vorpumpe ist mit einem Olfilter ausgestattet. Dieser Filter
halt nur die Tropfchen des Pumpendls zurtick. Er filtert keine anderen
Chemikalien. Verwenden Sie diesen Olfilter nicht, wenn Sie giftige Losungsmittel
verwenden oder giftige Chemikalien analysieren. Installieren Sie fiir alle
Vorpumpen einen Schlauch, um die Abluft aus der Vorpumpe in den
Auflenbereich oder in eine in den Aullenbereich fihrende Abzugshaube
abzuleiten. Bei der standardméRigen Vorpumpe muss hierfir der Olfilter entfernt
werden. Stellen Sie sicher, dass die ortlichen Vorschriften bezliglich der
Luftqualitat eingehalten werden.

Der Offilter fiir die standardméaRige Vorpumpe hilt nur das Vorpumpendl
zuriick. Giftige Chemikalien werden nicht gefiltert. Entfernen Sie diesen
Olfilter, wenn Sie giftige Losungsmittel verwenden oder giftige Chemikalien
analysieren. Verwenden Sie den Filter nicht, wenn Sie mit einem CI-MSD
arbeiten. Installieren Sie einen Schlauch, um die Abluft der Vorpumpe in den
AuBenbereich oder in eine Abzugshaube abzufiihren.

In den FlUssigkeiten in der Diffusionspumpe und in der standardmanigen
Vorpumpe sammeln sich Spuren der zu analysierenden Proben an. Die gesamte
verwendete Pumpenflissigkeit ist als gefahrlich zu betrachten und entsprechend
zu behandeln. Entsorgen Sie die verwendete Flissigkeit ordnungsgemaf wie
durch ortliche Bestimmungen vorgeschrieben.

Tragen Sie zum Entfernen der Pumpenfliissigkeit entsprechende
chemikalienbestandige Handschuhe und eine Schutzbrille. Vermeiden Sie
jeglichen Kontakt mit der Fliissigkeit.

Reinigen der lonenquelle

Die Hauptauswirkung beim Betrieb des MSD im Cl-Modus ist die Notwendigkeit,
die lonenquelle haufiger reinigen zu missen. Im Cl-Betrieb kann die
lonenquellenkammer schneller verunreinigt werden als im El-Betrieb, da fir den
Cl-Betrieb ein hoherer Quellendruck erforderlich ist.
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Die Durchfiihrung von Wartungsarbeiten mit gefahrlichen Losungsmitteln
muss immer unter einer Abzugshaube erfolgen. Stellen Sie sicher, dass der
MSD in einem gut beliifteten Raum betrieben wird.

Elektrostatische Entladung

Auf allen Leiterplatinen im MSD befinden sich Bauteile, die durch elektrostatische
Entladungen beschadigt werden konnen. Berthren Sie die Platinen nur dann,
wenn dies absolut notwendig ist. Aufterdem kann an Drahten, Anschlissen und
Kabeln eine elektrostatische Entladung auftreten, die auf verbundene
Elektronikplatinen abgeleitet wird. Dies trifft besonders bei Anschlussdrahten
von Massenfiltern (Quadrupol) zu, bei denen elektrostatische Entladungen an
empfindlichen Bauteilen auf der seitlichen Karte auftreten konnen. Schaden, die
durch elektrostatische Entladung verursacht werden, fiihren nicht immer zu
sofortigen Ausféllen, werden aber im Laufe der Zeit zu einer verschlechterten
Leistung und Stabilitat Ihres MSD fiihren.

Wenn Sie an den Leiterplatinen oder in deren Nahe Arbeiten durchfihren, oder
wenn Sie an Bauteilen arbeiten, deren Drahte, Verbindungsstlcke oder Kabel mit
Leiterplatinen verbunden sind, mussen Sie immer eine geerdete, antistatische
Erdungsmanschette tragen und die antistatischen Vorsichtsmallnahmen
beachten. Die Erdungsmanschette muss mit einer sicher geerdeten
Masseverbindung verbunden sind. Wenn das nicht moglich ist, sollte sie mit
einem leitenden (Metall-) Teil der Baugruppe verbunden sein, an der die Arbeiten
durchgefihrt werden, jedoch nicht an elektronischen Komponenten,
freiliegenden Drahten, Leiterbahnen oder Stiften an Verbindungsstticken.

Ergreifen Sie zusatzliche Sicherheitsvorkehrungen, wie z.B. eine Erdungsmatte,
wenn Sie an Komponenten oder Baugruppen Arbeiten vornehmen mussen, die
aus dem MSD entfernt wurden. Dies betrifft auch den Analyzer.

Eine Erdungsmanschette muss zur optimalen Wirkung angenehm sitzen (nicht
zu fest). Eine lose anliegende Manschette bietet nur einen geringen oder gar
keinen Schutz.

Die antistatischen Vorsichtsma3nahmen bieten keinen 100 %-igen Schutz.
Beriihren Sie elektronische Leiterplatinen nur dann, wenn dies unbedingt
notwendig ist, und dann auch nur an den Kanten. Beriihren Sie keine Bauteile,
herausstehenden Drahte oder Stifte an Anschliissen und Kabeln.
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Warten des Vakuumsystems

Regelmalige Wartung

Einige Wartungsaufgaben fur das Vakuumsystem missen regelmafig
durchgeflihrt werden. (Siehe Tabelle 17 auf Seite 182.) Hierzu gehoren:

+  Prifen der Flissigkeit der Vorpumpe (wochentlich)

«  Wechseln der Spitzendichtung an der optionalen, trockenlaufenden IDP-3
Scrollpumpe (jahrlich)

+ Leckageprifung (monatlich)
+  Prifen der Kalibrierungsflaschchen (halbjahrlich)

+  Wechseln des Ols der Vorpumpe (halbjahrlich; vierteljahrlich bei CI-MSDs,
die Ammoniak als Reagensgas verwenden)

Anziehen der Schrauben am Olbehélter der Vorpumpe (erster Olwechsel
nach der Installation)

+ Ersetzen der Flissigkeit in der Diffusionspumpe (jahrlich)
+ Ersetzen der trockenen Vorpumpen-Dichtungsmatte (jahrlich)

Wenn diese Aufgaben nicht gemal Wartungsplan durchgefiihrt werden, kann
dies zu einer verschlechterten Leistung des Gerats flihren. AuRerdem konnen am
Gerat Schaden auftreten.

Andere Vorgehensweisen

Aufgaben, wie das Ersetzen eines Vorpumpenvakuum- oder eines
Mikro-lonenvakuummessgerats, sollten nur bei Bedarf durchgefiihrt werden.
Schlagen Sie im Handbuch Agilent 5977B Series MSD Troubleshooting and
Maintenance nach und sehen Sie sich die Online-Hilfe der Agilent MassHunter
GC/MS Acquisition-Software fir Symptome an, die darauf hinweisen, dass diese
Art von Wartung bendtigt wird.
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Weitere verfugbare Informationen

Wenn Sie weitere Informationen zur Anordnung oder Funktion von Komponenten
des Vakuumsystems bendétigen, schlagen Sie im Agilent 59778 Series MSD
Troubleshooting and Maintenancenach.

Die meisten der Verfahren in diesem Kapitel sind mit Video-Clips auf dem Agilent
DVD-Set mit GC und GC/MS Benutzerhandblchern und Werkzeugen und dem
Agilent Speicherstick mit GC/MS Software-Informationen und Handblchern
illustriert.
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Warten des Analyzers

Planung

Keine der Analyzerkomponenten benétigt regelmaRige Wartung. Jedoch
missen manche Aufgaben ausgeflihrt werden, wenn das MSD-Verhalten darauf
hinweist, dass diese nétigt sind. Diese Aufgaben umfassen:

* Reinigen der lonenquelle
« Austausch der Filamente
« Austausch des Elektronenvervielfacher-Horns

Das Agilent 5977B Series MSD Troubleshooting and Maintenance Manual bietet
Informationen Gber Symptome, die auf die Notwendigkeit zur Analyzer-Wartung
hinweisen. Das Material zur Fehlersuche in der Online-Hilfe der Agilent
MassHunter GC/MS Acquisition-Software enthalt umfassendere Informationen.

VorsichtsmalRnahmen

Aufreinigung

Halten Sie die Komponenten wahrend der Analyzer-Wartung sauber. Die
Analyzer-Wartung umfasst das Offnen der Analyzerkammer und das Entfernen
von Teilen aus dem Analyzer. Achten Sie wahrend der Analyzer-Wartung darauf,
den Analyzer oder das Innere der Analyzerkammer nicht zu kontaminieren.
Tragen Sie saubere Handschuhe bei allen Wartungsarbeiten am Analyzer. Nach
der Reinigung mussen die Teile griindlich ausgeheizt werden, bevor sie erneut
installiert werden. Wahrend und nach der Reinigung sollten Analyzerteile nur auf
saubere, fusselfreie Lappen gelegt werden.

Bei nicht korrekter Ausfiihrung konnen Verunreinigungen durch die
Analyzer-Wartung in den MSD eingebracht werden.

Der Analyzer arbeitet bei hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile erst dann,
wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.
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Manche Teile konnen durch elektrostatische Entladung beschadigt werden

Die an die Analyzer-Komponenten angeschlossenen Drahte, Kontakte und Kabel
konnen elektrostatische Entladungen (ESD) an die Elektronik-Platinen
Ubertragen, mit denen sie verbunden sind. Dies trifft besonders bei
Anschlussdrahten von Massenfiltern (Quadrupol) zu, bei denen elektrostatische
Entladungen an empfindlichen Komponenten auf der seitlichen Karte auftreten
konnen. Schaden, die durch Elektrostatische Entladung verursacht werden,
fihren nicht immer zu sofortigen Ausfallen, werden aber im Laufe der Zeit zu
einer verschlechterten Leistung und Stabilitat flihren. (Weitere Informationen
finden Sie unter ,Elektrostatische Entladung” auf Seite 186.)

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen
konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette (siehe
JElektrostatische Entladung” auf Seite 186) und ergreifen Sie weitere
antistatische Vorsichtsma3nahmen, bevor Sie die Analyzerkammer 6ffnen.

Manche Analyzerteile sollten in Ruhe gelassen werden

Der Massenfilter (Quadrupol) erfordert keine regelméfige Wartung. Im
Allgemeinen sollte der Massenfilter nie gestort werden. Im Fall extremer
Kontamination kann er gereinigt werden. Eine solche Reinigung sollte jedoch nur
von einem qualifizierten Servicespezialisten der Fa. Agilent Technologies
durchgefihrt werden. Der keramische HED Isolator darf nie berhrt werden.

UnsachgemaRe Handhabung oder Reinigung des Massenfilters konnen diesen
beschadigen und ernsthafte, negative Auswirkungen auf die Gerateleistung
haben. Beriihren Sie nicht den keramischen HED Isolator.

Weitere verfugbare Informationen

Wenn Sie weitere Informationen zur Anordnung oder Funktion von Bauteilen des
Analyzers benatigen, schlagen Sie im Agilent 59778 Series MSD Troubleshooting
and Maintenance Manualnach.

Viele Verfahren dieses Kapitels sind mit Video-Clips illustriert.
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Offnen der Analyzerkammer

Die Analyzerkammer sollte nur zur Reinigung oder zum Austausch der
lonenquelle, zum Austausch des Detektor-Elektronenvervielfacher oder eines
Filaments geoffnet werden.

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
+ Groly  (8650-0030)
Klein  (8650-0029)

+ Antistatische Erdungsmanschette
Klein  (9300-0969)
Mittelgrof® (9300-1257)

+ Grol  (9300-0970)

Elektrostatische Entladungen an den Analyzerkomponenten werden an die
Quadrupol-Treiberplatine abgeleitet, wo sie empfindliche Komponenten
beschadigen konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische
Erdungsmanschette, und ergreifen Sie weitere antistatische
VorsichtsmaBnahmen (siehe ,Elektrostatische Entladung” auf Seite 186),
bevor Sie die Analyzerkammer 6ffnen.

@ Vorgehensweise

1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

2 Offnen Sie die linke Seitenplatte. (Siehe ,0ffnen der MSD-Abdeckungen” auf
Seite 148.)

Der Analysator, das GC/MSD-Interface und andere Bauteile in der
WARNUNG Analysatorkammer arbeiten bei extrem hohen Temperaturen. Beriihren Sie

Teile erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.
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3 Losen Sie die Randelschrauben der Analyzer-Seitenplatte, sofern diese
angezogen sind. (Siehe Abbildung 54 auf Seite 192.)

Wahrend des normalen Gebrauchs sollte die untere Randelschraube der
Seitenplatte des Analyzers geldst sein. Sie dient nur als
Transportsicherung. Die obere Randelschraube auf der vorderen
Seitenplatte sollte nur fixiert sein, wenn Wasserstoff oder andere
entflammbare oder giftige Substanzen als Tragergas oder wahrend des
Cl-Betriebs verwendet werden.

Wenn Sie im nachsten Schritt einen Widerstand spiiren, unterbrechen Sie den
Vorgang. Wenden Sie keine Kraft an, um die Seitenabdeckung zu 6ffnen.
Stellen Sie sicher, dass der MSD entliiftet ist. Stellen Sie sicher, dass die
hintere und vordere Schraube der Seitenabdeckung vollstandig gelost sind.

4 Klappen Sie die Seitenabdeckung vorsichtig auf.

Obere Randel-
schraube der
Seitenabdeckung

Seitenabdeckung

Keramik-
quellenplatine

lonenquelle

Analyzer

Abbildung 54. Analyzerkammer fir einen MSD des Modells Inert+
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Entfernen der EI-HES

WARNUNG

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- Grof (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Pinzette (8710-2460)

Vorgehensweise

1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

Die Analyzer, das GC/MSD-Interface und andere Komponenten in der
Analyzerkammer arbeiten bei sehr hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile
erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

2 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

Stellen Sie sicher, dass Sie eine antistatische Erdungsmanschette tragen und
weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen getroffen haben, bevor Sie
Bauteile des Analyzer beriihren.

Beim Trennen von Leitungen, ziehen Sie an den Verbindungstiicken und nicht
an den Kabeln.

3 Entfernen Sie die beiden grolRen Randelschrauben, mit denen die lonenquelle
fixiert ist. (Siehe Abbildung 55 auf Seite 194.)

4 L 6sen Sie die Kabel von der EI-HES. (Siehe Abbildung 55 auf Seite 194.)
Verbiegen Sie die Kabel nicht unnétig. (Siehe ,Verbinden/Ldsen von Kabeln
zur EI-HES" auf Seite 195.)
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5 Am Haltegriff der Quelle die lonenquelle aus dem Quellen-Heizkorper
herausziehen.

Die Quellen-Kontakte haben Federstifte, daher muss einige Kraft
aufgewendet werden, um die Quelle herauszuziehen.

lonenquelle

Randelschraube

Keramikquellenplatine

Quellen-Haltegriff

Randelschraube

Kabel fiir Heizung und
Temperaturfiihler der Quelle

Quellenheizkorper

Abbildung 55. Die Analyzerkammer fiir den HES-MSD
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Verbinden/Losen von Kabeln zur EI-HES

Benotigte Materialien

+ Saubere, fusselfreie Handschuhe
+ Grol} (8650-0030)
+ Klein (8650-0029)

+  Spitzzange (8710-1094)

- Pinzette (8710-2460)

@ Vorgehensweise
1

Verwenden Sie eine Pinzette oder eine Spitzzange, um die
Kabelverbindungen der Keramikplatine (rot, weil}, schwarz und grau)
an den Verbindungsstucken der Quelle anzuschlielien oder zu Iosen.
(Siehe Abbildung 56.)

Keramikquellenplatine

[0 Repeller @
®

|_ Allgemeines Filament

[0 Filament1
C

[] Filament2 .
®0@

Abbildung 56. Verkabelung, die wahrend der Installation oder Entfernung der Quelle angeschlossen/gelost
werden muss
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Zerlegen der EI-HES
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Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
«  Tlcher, saubere (05980-60051)
T6 Torx-Schraubendreher (8710-2548)
- Pinzette (8710-2460)

Vorgehensweise

Schlagen Sie unter der Explosionsansicht der Teile Abbildung 57 und in der
EI-HES-Teileliste Tabelle 18 auf Seite 198 nach, wahrend Sie dieses Verfahren
verwenden.

1 Legen Sie einen sauberen Lappen auf Ihre Arbeitsoberflache, um die
lonenquellen-Teile darauf abzulegen.

2 Verwenden Sie einen T6 Torx-Schraubendreher, um die Schraube zu
entfernen, die den Filamentblock an der Quellen-Befestigung sichert.
Verwenden Sie den Haltegriff, um den Filamentblock zu entfernen.

Entfernen Sie das Filament sehr vorsichtig vom Filamentblock. UbermaBiger
Druck kann dazu fiihren, dass die Keramik des Filaments zerspringt. Wenn das
passiert, versuchen Sie nicht, mit defektem Filament weiter zu arbeiten, dieses
muss ersetzt werden.

3 Entfernen Sie das Doppelfilament vom Filamentblock, indem Sie das
lonenquellengehause vom Filamentblock abheben und dabei den
Filamentblock so festhalten, dass das Doppelfilament nicht herunterfallen
und beschadigt werden kann.

Entfernen Sie niemals den Haltegriff vom Filamentblock.

4 Verwenden Sie einen T6 Torx Schraubendreher, um die beiden Schrauben zu
entfernen, die die Quellen-Befestigung am lonenquellengehause sichern.

5 Entfernen Sie die Quellen-Befestigung vom Linsengehduse.
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6 Entfernen Sie Repeller und Ringheizungs-Flhlerbaugruppe vom
lonenquellengehause.

7 Trennen Sie den Repeller von der Ringheizungs-Baugruppe.

Verwenden Sie einen T6 Torx-Schraubendreher, um die Schraube und den
Verschlussring des Linsenisolators zu entfernen, der den Linsenblock im
lonenquellengehause sichert. Dann entfernen Sie den Linsenblock.

9 Falls notwendig, nutzen Sie die Schwerkraft zur Entfernung des
Linsenblock-Keramikisolators vom lonenquellengehause.

Entfernen Sie die Linsen sehr vorsichtig vom Linsenisolator-Gehause.
Ausiibung iibermaBigen Drucks auf dieses Gehause kann dazu fiihren, dass es
bricht oder zerspringt. Wenn das passiert, versuchen Sie nicht, mit defektem
Linsenisolator weiter zu arbeiten, dieser muss ersetzt werden.

10 Entfernen Sie die fiinf Linsen vom Linsenisolator/-halterung.
12

|
“~ ;
1/ - \/

Abbildung 57. Explosionsansicht der Teile der EI-HES
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Tabelle 18 Teileliste fiir die EI-HES (Abbildung 57)

Teilenummer Teilebeschreibung Bestellnummer
1 Quellen-Haltegriff (G7002-20008
2 Filamentblock G7002-20019
3 Extraktorlinse (5)*, mit 3 mm Offnung (G7004-20061
4 Keramik-Isolator flr Extraktor G7002-20064
5 Eingangslinseneinheit, erweitert, HES (1)* G7004-20065
6 lonenfokussierlinse (2)* (G7004-20068
7 Linsenisolator/-halterung G7002-20074
8 M2 x 0,4 Schraube x 12 mm lange vergoldete (G7002-20083
Schraube
9 lonenquellengehause G7002-20084
10 Nachextraktorlinse 2 (3)* (G7004-20090
11 Nachextraktorlinse 1 (4)* G7004-20004
12 M2 x 6 mm vergoldete Schraube (G7002-20109
13 Verschlussring Linsenisolator G7002-20126
14 Hocheffizienz-Doppelfilament G7002-60001
15 Ringheizung-/Sensoreinheit G7002-60043
16 Quellen-Befestigung 1,5 mm G7002-60053
17 Repeller-Einheit G7002-60057
Nicht abgebildet ~ HES-Baugruppe G7004-67056

*Die Zahl in der Klammer gibt die auf der Linse eingravierte Nummer an
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Reinigen der EI-HES

Benotigte Materialien
Schleifpapier (5061-5896)
«  Aluminiumoxid-Schleifpulver (393706201)
+  Aluminiumfolie, saubere
+  Tlcher, saubere (05980-60051)
+  Baumwollstabchen (5080-5400)
+  Glasbecher, 500 ml
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Losungsmittel
Methanol (Reagent Grade)
Methylenchlorid (Reagent Grade)
+ Aceton (Reagent Grade)
Ultraschall-Reinigungsbad

@ Vorgehensweise

1 Zerlegen Sie die EI-HES. (Siehe ,Zerlegen der EI-HES" auf Seite 196.)
2 Sammeln Sie die folgenden zu reinigenden Teile: (Siehe Abbildung 58 auf
Seite 200.)
Befestigung Filament
+ Quellen-Befestigung (wird nicht abrasiv oder per Ultraschall gereinigt)
Repeller
lonenquellengehause
Extraktorlinse (5)
+ Nachextraktorlinse 1 (4)
Nachextraktorlinse 2 (3)
lonenfokussierlinse (2)
Eingangslinse (1)
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Allgemeine Wartung
Reinigen der EI-HES

Dies sind die Teile, die mit dem Proben- oder lonenstrahl in Bertihrung kommen.
Fir die anderen Teile ist normalerweise keine Reinigung erforderlich.

Wenn Isolierungen verunreinigt sind, reinigen Sie sie mit einem mit reinem
Methanol befeuchtetem Baumwollstabchen. Wenn dies zur Reinigung nicht
ausreicht, tauschen Sie die Isolierungen aus. Reinigen Sie die Isolierungen
nicht mit Schleifmitteln oder Ultraschall.

, “,,,J' lonenquellengehduse
N it

& Ji A Repeller |
| | f :
] L »GL CEGE
S -
dib @ ap a» o

Eingangs-  lonenfo- Nachextrak- Nachextrak-  Extraktor-
linse (1)  kussierlinse torlinse2 (3) torlinse1(4) linse (5)

@
Abbildung 58. zu reinigende Teile der EI-HES

Die Filamente, die Heizeinheit der lonenquelle, die Isolatoren, die
Befestigungsplatte der Quelle und der Filamentblock konnen nicht per
Ultraschall gereinigt werden. Ersetzen Sie diese Komponenten, falls starke
Kontamination auftritt.

3 Ist die Kontamination schwerwiegend, wie ein Ol-Rickfluss in den Analyzer,
sollten Sie den Austausch der kontaminierten Teile ernsthaft in Erwagung
ziehen

Verwenden Sie keine abrasiven Schlamme an den Reduzierstiicken der
Quellen-Befestigung.
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7  Allgemeine Wartung

Reinigen der EI-HES

4

Reinigen Sie die Oberflachen, die mit dem Proben- oder lonenstrahl in
Bertihrung kommen, mit einem Schleifmittel.

Verwenden Sie abrasiven Schlamm aus Aluminiumoxidpulver und
analysereinem Methanol auf einem Baumwollstabchen. Wenden Sie
ausreichend Kraft an, um alle Verfarbungen zu entfernen. Polieren der Teile
ist nicht notwendig; kleine Kratzer verschlechtern die Leistung nicht.
Reinigen Sie auch abrasiv die Verfarbungen an den Stellen, an denen
Elektronen aus den Filamenten in das lonenquellengehause eintreten.

Spllen Sie alle Schleifmittel-Reste mit analysereinem Methanol (Reagent
Grade) aus.

Stellen Sie sicher, dass alle Schleifmittel-Reste ausgespult sind, bevor die
Ultraschallreinigung beginnt. Wenn das Methanol tribe wird oder sichtbare
Partikel enthalt, dann spulen Sie noch einmal.

Trennen Sie die abrasiv gereinigten Teile von den Teilen, die nicht abrasiv
gereinigt wurden.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

All diese Losemittel sind gefahrlich. Arbeiten Sie unter einem Dunstabzug und
ergreifen Sie alle geeigneten VorsichtsmaRnahmen.

7

Reinigen Sie die Teile (jede Gruppe separat) per Ultraschall fir 15 Minuten
mit jedem der folgenden Losemittel:

Methylenchlorid (Reagent Grade)
+ Aceton (Reagent Grade)
+ Methanol (Reagent Grade)

Legen Sie die Teile in einen sauberen Becher. Decken Sie den Becherlose mit
sauberer Alufolie (matte Seite unten) ab.

Trocknen Sie die gereinigten Teile fir 5 — 6 Minuten bei 100 °C in einem Ofen.
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Montage der EI-HES

Benotigte Materialien
+  Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
- Klein (8650-0029)
«  T6 Torx-Schraubendreher (8710-2548)
- Pinzette (8710-2460)

@ Vorgehensweise

Tragen Sie bei Arbeiten in der Analyzerkammer immer saubere Handschuhe,
um Kontamination zu vermeiden.

Schlagen Sie unter der Explosionsansicht der Teile Abbildung 61 und in der
EI-HES-Teileliste Tabelle 19 auf Seite 206 nach, wahrend Sie dieses Verfahren
verwenden.

Fiihren Sie die Linsen in das Linsenisolator-Gehause vorsichtig ein. Ausiibung
tibermaRigen Drucks auf dieses Gehause kann dazu fiihren, dass es bricht
oder zerspringt. Wenn das passiert, versuchen Sie nicht, mit defektem
Linsenisolator weiter zu arbeiten, dieser muss ersetzt werden.

1 Montieren Sie die fiinf Linsen im Linsenisolator. (Siehe Abbildung 59 auf
Seite 203.) Die Linsennummer ist in die Aulenoberflache jeder Linse
eingraviert.

a Beginnend mit der Eingangslinse 1 setzen Sie die Linse in das
Wellenende des Linsenisolators und drehen Sie die Linse, bis Sie spiren,
wie das Lager in der runden Aussparung einrastet.

b Flhren Sie die nachsten 4 Linsen in numerischer Reihenfolge in den
Linsenisolator ein. Das offene Ende der Linsenkammer befindet sich
immer gegenuber der Eingangslinse 1. Drehen Sie jede Linse, bis Sie
spuren, wie das Lager in der runden Aussparung einrastet.

Es ist einfacher, die Linse 5 angewinkelt einzuflihren, weil der

Linsenblock zu diesem Zeitpunkt den Linsenisolator weniger flexibel
macht.
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Ausgerichtete Vertiefungen

Abbildung 59. Montierter EI-HES-Linsenblock

2 Flhren Sie den Keramik-Isolator des Extraktors in das
lonenquellengehause ein.

Beim nachsten Schritt muss beim Einfiihren des Linsenblocks der
ACHTUNG Keramik-Isolator flach gegen das lonenquellengeh&use positioniert werden.
3 Fihren Sie den Linsenblock, umhillt vom Isolator, in das
lonenquellengehéuse ein. (Siehe Abbildung 61 auf Seite 205 Die
eingravierten Nummern befinden sich gegenuber der vollstandigen Offnung,

die sich bis zum Ende des lonenquellengehauses ausdehnt. Stellen Sie
sicher, dass die Keramik bindig am Ende des lonenquellengehauses anliegt.

4 |nstallieren und sichern Sie mit dem T6 Torx Schraubendreher die vergoldete
Stellschraube und den Verschlussring des Linsenisolators, der die
Linsen-Baugruppe an Ort und Stelle halt. (Siehe Abbildung 60 auf Seite 204.)
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Montage der EI-HES

Abbildung 60. Befestigen Sie die Linsenschraube und den Verschlussring des Isolators.

Platzieren Sie die Heizungs-/Sensoreinheit tber die Flihrungsstifte auf dem
lonenquellengehause, ausgerichtet mit den vier elektrischen Kontakten
entlang der flachen Seite des lonenquellengehauses.

Platzieren Sie den Repeller auf die Heizungs-/Sensoreinheit, wobei die flache
Seite des Repeller-Umfangs mit der Verbindungsbuchse im
lonenquellengehause gefluchtet ist.

Platzieren Sie die Quellen-Befestigung tber dem Repeller.

Ziehen Sie die beiden vergoldeten Schrauben fingerfest mit einem T6 Torx
Schraubendreher an, um die Quellen-Befestigung am lonenquellengehause
zu sichern.

Ziehen Sie die Schrauben im lonenquellengehaduse nicht iibermaBig an.
ACHTUNG Schaden am Repeller konnte auftreten.

9

204

Auf der Seite des Filamentblocks gegenlber des Haltegriffs, richten Sie den
Doppelfilament-Keramikhalter so aus, dass er mit der Flache des
Filamentblocks eine Flucht bildet. Fihren Sie die drei Filament-Leitungen
vollstandig in den Filamentblock ein.
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10 Fihren Sie den Filamentblock in die Quellen-Halterung ein und verwenden Sie
einen T6 Torx-Schraubendreher, um ihn mit der vergoldeten Schraube an der
Halterung zu befestigen. Der Filamentblock sollte flach auf der
Quellen-Halterung aufliegen. Ist dies nicht der Fall, entfernen Sie den
Filamentblock und stellen Sie sicher, dass das Filament korrekt installiert ist,
bevor Sie den Filamentblock wieder einsetzen.

Abbildung 61. Montieren der EI-HES
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Tabelle 19 Teileliste fiir die EI-HES (Abbildung 61)

Teilenummer Teilebeschreibung Bestellnummer
1 Quellen-Haltegriff (G7002-20008
2 Filamentblock G7002-20019
3 Extraktorlinse (5)* mit 3 mm Offnung G7004-20061
4 Keramik-Isolator fUr Extraktor G7002-20064
5 Eingangslinseneinheit, erweitert, HES (1)* (G7004-20065
6 lonenfokussierlinse (2)* G7004-20068
7 Linsenisolator/-halterung (G7002-20074
8 M2 x 0,4 Schraube x 12 mm lange vergoldete (G7002-20083
Schraube
9 lonenquellengehause G7002-20084
10 Nachextraktorlinse 2 (3)* G7004-20090
11 Nachextraktorlinse 1 (4)* G7004-20004
12 M2 x 6 mm vergoldete Schraube G7002-20109
13 Verschlussring Linsenisolator G7002-20126
14 Hocheffizienz-Doppelfilament G7002-60001
15 Ringheizung-/Sensoreinheit (G7002-60043
16 Quellen-Befestigung 1,5 mm (G7002-60053
17 Repeller-Einheit (G7002-60057
Nicht abgebildet ~ HES-Baugruppe (G7004-67056

*Die Zahl in der Klammer gibt die auf der Linse eingravierte Nummer an
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Entfernen der EI-HES-Filamente

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
- Klein (8650-0029)
«  Tlcher, saubere (05980-60051)
T6 Torx-Schraubendreher (8710-2548)

i Vorgehensweise

1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

Der Analysator, das GC/MSD-Interface und andere Bauteile in der
WARNUNG Analysatorkammer arbeiten bei extrem hohen Temperaturen. Beriihren Sie

Teile erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

2 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,O0ffnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

3 Entfernen Sie die lonenqguelle und legen Sie sie auf einen sauberen Lappen
auf Ihrer Arbeitsflache. (Siehe ,Entfernen der EI-HES" auf Seite 193.)

4 Entfernen Sie die Schraube, die den Filamentblock an der
Quellen-Befestigung sichert. (Siehe Abbildung 62.)

Quellen-Befestigung

Schraube

Filamentblock

Doppelfilament s ‘

Abbildung 62. Ersetzen des Doppelfilaments
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5 Verwenden Sie den Haltegriff des Filamentblocks, um diesen von der Quelle
zu entfernen.

Gehen Sie beim Entfernen des Doppelfilaments dulerst behutsam vor, weil es
sehr sprode ist.

6 Entfernen Sie das Doppelfilament vom Filamentblock, indem Sie das
lonenquellengehause vom Filamentblock abheben und dabei den
Filamentblock so festhalten, dass das Doppelfilament nicht herunterfallen
und beschadigt werden kann.
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Einsetzen des EI-HES-Filaments

Benotigte Materialien

Filamenteinheit, Hocheffizienz-Doppelfilament(G7001-60001)
Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
T6 Torx-Schraubendreher (8710-2548)

@ Vorgehensweise

1

Entfernen Sie das alte Filament. (Siehe ,Entfernen der EI-HES-Filamente" auf
Seite 207.)

FUhren Sie die 3 Stifte auf dem Doppelfilament durch die Rickseite des
Filamentblocks. (Siehe Abbildung 62 auf Seite 207.)

Platzieren Sie den Filamentblock in der Quellen-Befestigung.

Verwenden Sie einen T6 Torx Schraubendreher, um die Schraube
anzuziehen, die den Filamentblock an der Quellen-Befestigung sichert.

Installieren Sie die lonenquelle erneut. (Siehe ,Installieren der EI-HES" auf
Seite 210.)

SchlieRen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,SchlieBen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)

Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD" auf Seite 152.)
FUhren Sie die Autotune-Funktion des MSD durch.
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Installieren der EI-HES

Benotigte Materialien

Saubere, fusselfreie Handschuhe
+ Grol} (8650-0030)

Klein (8650-0029)
Pinzette (8710-2460)

@ Vorgehensweise

Tragen Sie bei Arbeiten in der Analyzerkammer immer saubere Handschuhe,
um Kontamination zu vermeiden.

1

Richten Sie die EI-HES so aus, dass die geschlitzte Offnung fiir den
Linsenblock, wo die Linsennummern sichtbar sind, auf der rechten Seite ist.
Positionieren Sie sie so, dass die beiden Befestigungslaschen auf der
Quellen-Befestigung mit den entsprechenden Schlitzen im
Quellen-Heizkorper ausgerichtet sind. Schieben Sie die lonenquelle in den
Quellen-Heizkdrper, bis Sie einen Widerstand spuren.

Rasten Sie die Quelle so ein, dass die Quellen-Befestigungslaschen blindig an
der Quellen-Befestigungsoberflache des Heizkorpers anliegen. Um den
Widerstand der gefederten Pins der elektrischen Kontakte zu Gberwinden, ist
einige Kraft notwendig.

Schlielen Sie die EI-HES-Kabel an. (Siehe ,Verbinden/Lésen von Kabeln zur
EI-HES" auf Seite 195.)

Bringen Sie die Randelschrauben fir die Quelle an, und ziehen Sie diese
handfest an. Ziehen Sie die Randelschrauben nicht zu fest an.

Schlielien Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,SchlieBen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)

Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD" auf Seite 152.)

Gleichen Sie den MSD ab. (Siehe , Tuning des MSD in EI-Modus* auf
Seite 140.)
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Entfernen der EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- Grof (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Spitzzange (8710-1094)

@ Vorgehensweise

1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

Die Analyzer, das GC/MSD-Interface und andere Komponenten in der
WARNUNG Analyzerkammer arbeiten bei sehr hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile

erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

2 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

Stellen Sie sicher, dass Sie eine antistatische Erdungsmanschette tragen und
weitere antistatische VorsichtsmaRnahmen getroffen haben, bevor Sie
Bauteile des Analyzer beriihren.

Beim Abkoppeln von Leitungen, ziehen Sie den Anschluss heraus und nicht
die Kabel.

3 Losen Sie die Kabel von der EI-Quelle. Verbiegen Sie die Kabel nicht unnatig.
(Siehe ,Verbinden/Losen von Kabeln zu den EI-XTR-, SS- und
Inert-Quellen” auf Seite 212.)

4 Entfernen Sie die Randelschrauben, mit denen die lonenquelle fixiert ist.
(Siehe Abbildung 70 auf Seite 234.)

5 Ziehen Sie die lonenquelle vom Quellenradiator ab.
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Verbinden/Losen von Kabeln zu den EI-XTR-,
SS- und Inert-Quellen

Benotigte Materialien

+ Saubere, fusselfreie Handschuhe
+ GroB (8650-0030)
+ Klein (8650-0029)
Spitzzange (8710-1094)

+  Pinzette (8710-2460)

@ Vorgehensweise

Verwenden Sie eine Pinzette oder eine Spitzzange, um die
Kabelverbindungen der Keramikquellenplatine an den Verbindungsstucken
der Quelle anzuschlielten oder zu I6sen. (Siehe Abbildung 63.)

2 Verwenden Sie eine Pinzette oder eine Spitzzange, um die
Kabelverbindungen der Quellenheizung an der Keramikquellenplatine
anzuschliel3en oder zu losen.
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Keramikquellenplatine

Eingangslinse B R Y

lonenfokussierlinse
Filament 1

Repeller

Filament 2

Extraktorlinse

Oogoar og

Quellen-Heizung

Quellen-RTD

Abbildung 63. Kabel fiir die EI-XTR-Quelle
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Zerlegung der EI-SS- oder El-Inert-Quelle

214

Benotigte Materialien

Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)

Klein (8650-0029)
Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)
Sechskantschlissel, 2,0 mm (8710-1804)
Gabelschlissel, 10 mm (8710-2353)

@ Vorgehensweise

Schlagen Sie unter der Explosionsansicht der Teile Abbildung 64 und in der
EI-SS- und in der El-Inert-Teileliste Tabelle 20 auf Seite 216 nach, wahrend Sie
dieses Verfahren verwenden.

1

Entfernen Sie die EI-Quelle. (Siehe ,Entfernen der EI-HES" auf Seite 193 oder
LEntfernen der EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle” auf Seite 211.)

Entfernen Sie die zwei vergoldeten Schrauben von den Filamenten und
entfernen Sie die Filamente von der Quelle.

Losen Sie die beiden vergoldeten Schrauben von der Heizblock-Einheit der
Quelle und trennen Sie die Repeller-Einheit vom lonenquellengehause. Die
Repeller-Einheit besteht aus der Heizblockeinheit der Quelle, dem Repeller
und dazugehaorigen Teilen.

Entfernen Sie die Repeller-Mutter und Unterlegscheiben, dann entfernen Sie
den Repeller von der Heizblock-Einheit der Quelle.

Entfernen Sie die Repeller-Isolatoren und den Repellerblock-Einsatz von der
Heizblock-Einheit der Quelle.

Entfernen Sie die goldbeschichtete Einstellschraube von der Seite des
lonenquellengehause.

Driicken Sie auf die Drawout-Platte, um die Eingangslinse,
lonenfokussierlinse, Drawout-Zylinder und Drawout-Platte vom anderen Ende
des lonenquellengehaduses zu entfernen.

Losen Sie die Verbindungsbuchse. Ein 10 mm-Gabelschlussel passt in die
Abflachungen der Verbindungsbuchse.

Entfernen Sie die Eingangs- und lonenfokussierlinse vom Linsenisolator.
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Abbildung 64. Zerlegen der EI-SS- oder -Inert-Quelle
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Tabelle 20Teileliste fiir die EI-SS- oder -Inert-Quelle (Abbildung 64)

Teilenummer

O 0 00 N o g > w N

10
11
12
13
14
15
16
17
18

Teilebeschreibung

Vergoldete Stellschraube
Vergoldete Schraube
Verbindungsbuchse
lonenquellengehéuse
Drawout-Zylinder
Drawout-Platte

Filament mit vier Windungen
Federring

Unterlegscheibe
Linsenisolator
Eingangslinse
lonenfokussierlinse
Repeller-Isolator

Repeller

Unterlegscheibe
Tellerfeder

Repeller-Mutter
Heizblockeinheit der Quelle

Repeller-Blockeinsatz

Bestellnummer (SS)  Bestellnummer

(Inert)

(G1999-20022 (G1999-20022
(3870-20021 (G3870-20021
(G1099-20136 (G1099-20136
G1099-20130 (G2589-20043
(G1072-20008 G1072-20008
05971-20134 (G2589-20100
G7005-60061 G7005-60061
3050-1374 3050-1374

3050-0982 3050-0982

G3170-20530 G3170-20530
G3170-20126 G3170-20126
05971-20143 05971-20143
(G1099-20133 (G1099-20133
(G3870-60172 (G3870-60173
3050-0627 3050-0627

3050-1301 3050-1301

0535-0071 0535-0071

(G3870-60180 (G3870-60179
(G3870-20135 (G3870-20135
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Zerlegung der EI-XTR-Quelle

Benotigte Materialien

Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)

Klein (8650-0029)
Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)
Sechskantschlissel, 2,0 mm (8710-1804)
Gabelschlissel, 10 mm (8710-2353)

@ Vorgehensweise

Schlagen Sie unter der Explosionsansicht der Teile Abbildung 65 und in der
EI-XTR-Teileliste Tabelle 21 auf Seite 219 nach, wahrend Sie dieses Verfahren
verwenden.

1

Entfernen Sie die EI-XTR-Quelle. (Siehe ,Entfernen der EI-XTR-, SS- oder
Inert-Quelle” auf Seite 211.)

Entfernen Sie die Filamente durch Entfernen der zwei vergoldeten Schrauben
und Trennen der Filamente von der Quelle.

Losen Sie die beiden vergoldeten Schrauben von der Heizblock-Einheit der
Quelle und trennen Sie die Repeller-Einheit vom lonenquellengehause. Die
Repeller-Einheit besteht aus der Heizblockeinheit der Quelle, dem Repeller
und dazugehaorigen Teilen.

Entfernen Sie die vergoldeten Einstellschrauben von der Seite des
lonenquellengehauses.

Ziehen Sie an der Eingangs- und lonenfokussierlinse, um diese vom
lonenquellengehause zu entfernen.

Entfernen Sie die Extraktorlinse und den Isolator.
Trennen Sie die Eingangs- und lonenfokussierlinse vom Linsenisolator.

Entfernen Sie die Repellermutter, die Unterlegscheiben und den Isolator von
der vorderen Seite der Heizblockeinheit der Quelle, dann entfernen Sie den
Repeller, Isolator und den Repellerblock-Einsatz von der gegenuber liegenden
Seite.
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Zerlegung der EI-XTR-Quelle

Abbildung 65. Zerlegen der EI-XTR-Quelle
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Tabelle 21 Teileliste der EI-XTR-Quelle (Abbildung 65)

Komponente Beschreibung

1 Einstellschrauben

2 Schrauben

3 lonenquellengehause

4 Extraktorlinse

5 Extraktorlinsenisolator

6 Filamente

7 Federring

7 Unterlegscheibe

8 Linsenisolator

9 Eingangslinseneinheit, erweitert
10 lonenfokussierlinse

11 Repeller-Isolator

12 Repeller

13 Unterlegscheibe

14 Tellerfeder

15 Repeller-Mutter

16 Heizblockeinheit der Quelle
17 Repeller-Blockeinsatz

Nicht abgebildet  EI-XTR-Quellen-Baugruppe

Bestellnummer

(G3870-20446
(G3870-20021
(3870-20440
(53870-20444
(G3870-20445
G7005-60061
3050-1301

3050-0982

(3870-20530
(G7000-20026
05971-20143
(G1099-20113
(3870-60171
3050-0891

3050-1301

0535-0071

(G3870-60177
(3870-20135
(G7003-67720
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Reinigen der EI-XTR-, SS- oder InertQuelle

Benotigte Materialien
Schleifpapier (5061-5896)
+  Aluminiumoxid-Schleifpulver(8660-0791)
+  Aluminiumfolie, saubere
+  Tlcher, saubere (05980-60051)
+  Baumwollstabchen (5080-5400)
+  Glasbecher, 500 ml
Saubere, fusselfreie Handschuhe
+ Grof (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Losungsmittel
+ Aceton, Analysequalitat
Methanol, Analysequalitat
Methylenchlorid, Analysequalitat
Ultraschall-Reinigungsbad

Vorbereitung

1 Zerlegen Sie die lonenquelle. (Siehe ,Zerlegung der EI-SS- oder
El-Inert-Quelle” auf Seite 214 oder ,Zerlegung der EI-XTR-Quelle” auf
Seite 217.)

2 Sammeln Sie die bei einer EI-SS- oder InertQuelle zu reinigenden Teile:
(Siehe Abbildung 66 auf Seite 222.)

Repeller

+ Verbindungsbuchse
lonenquellengehause
Repeller-Blockeinsatz
Drawout-Platte
Drawout-Zylinder
lonenfokussierlinse

+ Eingangslinse
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3 Sammeln Sie die bei einer EI-XTR-Quelle zu reinigenden Teile: (Siehe
Abbildung 66 auf Seite 222.)

+ Repeller

 Repeller-Blockeinsatz
lonenquellengehause

+ Extraktorlinse

* lonenfokussierlinse
Eingangslinse

Dies sind die Teile, die mit dem Proben- oder lonenstrahl in Bertihrung kommen.
Flr die anderen Teile ist normalerweise keine Reinigung erforderlich.

Wenn Isolierungen verunreinigt sind, reinigen Sie sie mit einem mit reinem
Methanol befeuchtetem Baumwollstabchen. Wenn dies zur Reinigung nicht
ausreicht, tauschen Sie die Isolierungen aus. Reinigen Sie die Isolierungen
nicht mit Schleifmitteln oder Ultraschall.
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Zu reinigende Teile von EI-SS- oder El-Inert-Quellen

ia

s

Ver-  Drawout Repeller Repeller-  Eingangs- lonen- Drawout-  lonenquellenge-
bindungs- -Platte Blockeinsatz linse fokussier- Zylinder hause
buchse linse

Zu reinigende EI-XTR-Quellenteile

Repeller Repeller- Eingangs- lonen- Extraktorlinse lonenquellengehause
Blockeinsatz linse fokussier-
linse

Abbildung 66. Zu reinigende Quellen-Teile
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@ Vorgehensweise

WARNUNG

Die Filamente, die Heizeinheit der lonenquelle und die Isolatoren kénnen nicht
per Ultraschall gereinigt werden. Ersetzen Sie diese Komponenten, falls starke
Kontamination auftritt.

Ist die Kontamination schwerwiegend, wie ein Ol-Riickfluss in den Analyzer,
sollten Sie den Austausch der kontaminierten Teile ernsthaft in Erwagung
ziehen.

Reinigen Sie die Oberflachen, die mit dem Proben- oder lonenstrahl in
Bertihrung kommen, mit einem Schleifmittel.

Verwenden Sie abrasiven Schlamm aus Aluminiumoxidpulver und
analysereinem Methanol auf einem Baumwollstabchen. Wenden Sie
ausreichend Kraft an, um alle Verfarbungen zu entfernen. Polieren der Teile
ist nicht notwendig; kleine Kratzer verschlechtern die Leistung nicht.
Reinigen Sie mit einem Schleifmittel auch die Verfarbungen an den Stellen,
an denen Elektronen aus den Filamenten in das lonenquellengehause
eintreten.

Spulen Sie alle Schleifmittel-Reste mit analysereinem Methanol (Reagent
Grade) aus.

Stellen Sie sicher, dass alle Schleifmittel-Reste ausgespiilt sind, bevor die
Ultraschallreinigung beginnt. Wenn das Methanol tribe wird oder sichtbare
Partikel enthalt, dann spulen Sie noch dreimal.

Trennen Sie die abrasiv gereinigten Teile von den Teilen, die nicht abrasiv
gereinigt wurden.

All diese Losemittel sind gefahrlich. Arbeiten Sie unter einem Dunstabzug und
ergreifen Sie alle geeigneten VorsichtsmalRnahmen.

5 Reinigen Sie die Teile (jede Gruppe separat) per Ultraschall fiir 15 Minuten.

Verwenden Sie bei schmutzigen Teilen alle drei Losemittel in angegebener
Reihenfolge. Reinigen Sie fur 15 Minuten mit jedem der folgenden Losemittel:

+ Methylenchlorid (Reagent Grade)
+ Aceton (Reagent Grade)
Methanol (Reagent Grade)

Routinereinigung: Reinigung mit Methanol reicht aus.
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6 Legen Sie die Teile in einen sauberen Becher. Decken Sie den Becher lose mit
sauberer Alufolie (matte Seite unten) ab.

7 Trocknen Sie die gereinigten Teile fir 5 — 6 Minuten bei 100 °C in einem Ofen.
Lassen Sie die Teile vor der Handhabung abkiihlen.
WARNUNG

Passen Sie darauf, die gereinigten und getrockneten Teile nicht erneut zu
verschmutzen. Ziehen Sie neue, saubere Handschuhe an, bevor Sie die
Teile anfassen. Legen Sie die gereinigten Teile nicht auf eine schmutzige
Oberflache. Legen Sie diese nur auf saubere, fusselfreie Lappen.
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Montieren einer EI-SS- oder Inert-Quelle

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
« Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)
Sechskantschlissel, 2,0 mm (8710-1804)
+  Gabelschliissel, 10 mm (8710-2353)

@ Vorgehensweise

Schlagen Sie unter der Explosionsansicht der Teile Abbildung 67 und in der
EI-SS- und in der El-Inert-Teileliste Tabelle 22 auf Seite 227 nach, wahrend Sie
dieses Verfahren verwenden.

Ziehen Sie die Repeller-Mutter nicht zu fest an, da andernfalls die
Repeller-Keramikisolierungen brechen, sobald sich die Quelle erwarmt. Die
Mutter darf nur fingerfest angezogen werden.

1 Setzen Sie die Repeller-Einheit zusammen.

a Bauen Sie den Repeller-Blockeinsatz in die Heizblockbaugruppe der
Quelle ein.

b Setzen Sie die Repeller-Isolierungen in die Heizblockbaugruppe der
Quelle und den Repeller-Blockeinsatz ein.

¢ Bauen Sie den Repeller durch die Repeller-Isolatoren ein. Setzen Sie
anschlieRend die Unterlegscheibe gefolgt vom Federring auf das Ende
der Repeller-Welle und ziehen Sie dann die Repeller-Mutter fingerfest an.

2 Setzen Sie die Drawout-Platte und den Drawout-Zylinder in das
lonenquellengehause ein.

3 Bauen Sie die lonenfokussierlinse, Eingangslinse und Linsenisolatoren
zusammen.

4 Schieben Sie diese montierten Teile in das lonenquellengehause.
Ziehen Sie die Einstellschraube an, die die Position der Linse fixiert.

6 Installieren Sie die Verbindungsbuchse.
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7 Bringen sie die Repeller-Einheit mithilfe der beiden vergoldeten Schrauben
und Federringe am lonenquellengehause an.

8 Bauen Sie die Gluhdrahte mithilfe der beiden goldbeschichteten Schrauben
und Federringe ein.

Ziehen Sie die Verbindungsbuchse nicht iibermaRig an. UbermaBiges
Anziehen konnte die Schrauben iiberdrehen.

Abbildung 67. Montage der El-Standard- oder El-Inert-Quelle
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Tabelle 22 Teileliste fiir die El-Standard- oder El-Inert-Quelle (Abbildung 67)

Teilenummer

O 0 0w N o o > W N

10
11
12
13
14
15
16
17
18

Teilebeschreibung

Vergoldete Stellschraube
Vergoldete Schraube
Verbindungsbuchse
lonenquellengehause
Drawout-Zylinder
Drawout-Platte

Filament mit vier Windungen
Federring

Unterlegscheibe
Linsenisolator
Eingangslinse
lonenfokussierlinse
Repeller-Isolator

Repeller

Unterlegscheibe
Tellerfeder

Repeller-Mutter
Heizblockeinheit der Quelle

Repeller-Blockeinsatz

Bestellnummer
(SSL)

(1999-20022
(33870-20021
(G1099-20136
(61099-20130
G1072-20008
05971-20134
(G7005-60061
3050-1374

3050-0982

(3170-20530
(3170-20126
05971-20143
(G1099-20133
(G3870-60172
3050-0627

3050-1301

0535-0071

(3870-60180
(3870-20135

Bestellnummer (Inert)

(1999-20022
(3870-20021
(G1099-20136
(G2589-20043
G1072-20008
(G2589-20100
(G7005-60061
3050-1374

3050-0982

(G3170-20530
(G3170-20126
05971-20143
(G1099-20133
(G3870-60173
3050-0627

3050-1301

0535-0071

(G3870-60179
(3870-20135
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Montage der EI-XTR-Quelle

Benotigte Materialien

Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)

Klein (8650-0029)
Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)
Sechskantschlissel, 2,0 mm (8710-1804)
Gabelschlissel, 10 mm (8710-2353)

@ Vorgehensweise

Schlagen Sie unter der Explosionsansicht der Teile Abbildung 68 und in der
EI-XTR-Teileliste Tabelle 23 auf Seite 230 nach, wahrend Sie dieses Verfahren

verwenden.

1 Schieben Sie die Keramikunterlegscheibe in das lonenquellengehause.

2 Setzen Sie die Extraktorlinse in das lonenguellengehause ein, die flache Seite
zuerst.

3 Setzen Sie Eingangslinse und lonenfokussierlinse in angegebener
Reihenfolge (Abbildung 68 auf Seite 229) in den Isolator ein.

4 Schieben Sie den Isolator, der lonenfokussierlinse und der Eingangslinse
enthalt, in das lonenquellengehause mit der lonenfokussierlinse gegen die
Extraktorlinse.

5 Installieren Sie die zwei vergoldeten Einstellschrauben, die die Position der

Linse fixieren.

Ziehen Sie die Repeller-Mutter nicht zu fest an, da andernfalls die
Repeller-Keramikisolierungen brechen, sobald sich die Quelle erwarmt. Die
Mutter darf nur fingerfest angezogen sein.

6

Setzen Sie die Repeller-Einheit zusammen.

a Bauen Sie den Repeller-Blockeinsatz in die Heizblockbaugruppe der
Quelle ein.

b Setzen Sie die Repeller-Isolierungen in die Heizblockbaugruppe der
Quelle und den Repeller-Blockeinsatz ein.
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¢ Bauen Sie den Repeller durch die Repeller-Isolierungen hindurch ein.
Setzen Sie anschlieRend den flachen Dichtungsring gefolgt von der
Tellerfeder auf das Ende des Repeller-Schafts und ziehen Sie dann die

Repeller-Mutter fingerfest an.

7 Bringen sie die Repeller-Einheit mithilfe der beiden vergoldeten Schrauben
und Federringe am lonenquellengehause an.

8 Bauen Sie die Gluhdrahte mithilfe der beiden goldbeschichteten Schrauben
und Federringe ein.

Abbildung 68. Montieren der EI-XTR-Quelle
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Tabelle 23 Teileliste der EI-XTR-Quelle (Abbildung 68)

Komponente Beschreibung Bestellnummer

1 Einstellschrauben (G3870-20446

2 Schrauben (3870-20021

3 lonenquellengehause (G3870-20440

4 Extraktorlinse (G3870-20444

5 Extraktorlinsenisolator (G3870-20445

6 Filamente (G7005-60061

7 Federring 3050-1301

7 Unterlegscheibe 3050-0982

8 Linsenisolator (G3870-20530
Eingangslinseneinheit, erweitert G7000-20026

10 lonenfokussierlinse 05971-20143

11 Repeller-Isolator G1099-20113

12 Repeller (G3870-60171

13 Unterlegscheibe 3050-0891

14 Tellerfeder 3050-1301

15 Repeller-Mutter 0535-0071

16 Heizblockeinheit der Quelle G3870-60177

17 Repeller-Blockeinsatz (G3870-20135

Nicht abgebildet  EI-XTR-Quellen-Baugruppe G7003-67720
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Wechseln eines Filaments in einer EI-XTR-,
SS- oder Inert-Quelle

Benotigte Materialien
+ Filamenteinheit (G7005-60061)
+ Saubere, fusselfreie Handschuhe
- Grof (8650-0030)
Klein (8650-0029)
« Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)

i Vorgehensweise

1 Beliften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD“ auf Seite 128.)

Der Analyzer arbeitet bei hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile erst dann,
WARNUNG wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

2 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

3 Entfernen Sie die lonenquelle. (Siehe ,Entfernen der EI-XTR-, SS- oder
Inert-Quelle” auf Seite 211.)

4 Entfernen Sie die vergoldete Schraube und Unterlegscheibe vom Filament.
(Siehe Abbildung 69 auf Seite 232.)

5 Schieben Sie die Filamenteinheit von der lonenquellen-Einheit herunter.
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Vergoldete
Schrauben und
Unterlegscheiben

Vergoldete S
Schrauben und
Unterlegscheiben

Abbildung 69. Wechseln des Filaments
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Sichern Sie das neue Filament mit der vergoldeten Schraube und
Unterlegscheibe. (Siehe Abbildung 69.)

Stellen Sie nach Einbau des Filaments sicher, dass dieser nicht am
lonenquellengehause geerdet ist.

Installieren Sie die EI-Quelle. (Siehe ,Installieren der EI-XTR-, SS- oder der
Inert-Quelle” auf Seite 234.)

Schlielen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,SchlieRen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)

Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD" auf Seite 152.)

Fiihren Sie die Autotune-Funktion des MSD durch. (Siehe , Tuning des MSD
in EI-Modus" auf Seite 140.)

Im Dialog Manuelles Tuning ermdglicht hnen der Parameter Filament-, die
Zahl 1 oder 2 als Filament-Nummer einzugeben. Je nachdem, welche
Nummer wahrend des vorherigen Autotuning angezeigt wurde, geben Sie
nun die jeweils andere Filament-Nummer ein.

Flhren Sie die Autotune-Funktion des MSD noch einmal durch.
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14 Geben Sie die Filament-Nummer mit den besten Ergebnissen ein.

Wenn Sie entscheiden, die erste Filament-Nummer zu verwenden, starten
Sie nochmals Autotuning, um sicherzustellen, dass die Tuning-Parameter
zum Filament passen.

15 Wahlen Sie Save Tune Parameters (Tuning-Parameter speichern)im Meni
File (Datei).
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Installieren der EI-XTR-, SS- oder der
Inert-Quelle

Benotigte Materialien

+  Saubere, fusselfreie Handschuhe
- Grof (8650-0030)
- Klein (8650-0029)

+  Spitzzange (8710-1094)

i Vorgehensweise

1 Schieben Sie die lonenquelle in den Quellenradiator. (Siehe Abbildung 70.)

lonenquelle

Keramikquellenplatine

Randelschrauben

Extraktorkabel

Kabel fiir Heizung
und Temperaturfiihler
der Quelle

Quellenheizkorper

Abbildung 70. Installieren der ElI-Quelle.

2 Setzen Sie die Randelschrauben fiir die Quelle ein und ziehen Sie sie handfest
an. Ziehen Sie die Randelschrauben nicht zu fest an. (Siehe Abbildung 70.)

3 SchlieRen Sie die lonenquellenkabel an. (Siehe ,Verbinden/Lésen von
Kabeln zu den EI-XTR-, SS- und Inert-Quellen” auf Seite 212.)

4 SchlieRBen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Schliefen der
Analyzerkammer” auf Seite 237.)
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Austausch des
Elektronenvervielfacher-Horns

-

Die Bestellnummer des Elektronenvervielfacher-Horns fiir den Detektor dieser
Serie 2 ist auf der Vorderseite des Detektors eingestanzt. Sie konnen bestimmen,
zu welcher Serie |hr Detektor gehort, ohne direkt den Detektor Uberpriifen zu
mussen. Die Detektor-Serie wird angegeben als Triple Axis Series 2 im Reiter
,Detektor” der Option ,Manuelles Tuning" im Abschnitt ,Detektor”, auf der zweiten
Seite des Tuning-Berichts und im Dialogfeld ,Abpumpen".

Benotigte Materialien
+ Elektronenvervielfacher-Horn (Series 2 Detector G7002-80103)
+  Saubere, fusselfreie Handschuhe
GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Spitzzange (8710-1094)

Vorgehensweise
1 Beliften Sie den MSD. (Siehe,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

Der Analysator, das GC/MSD-Interface und andere Bauteile in der
Analysatorkammer arbeiten bei extrem hohen Temperaturen. Beriihren Sie
Teile erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

2 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

3 Offnen Sie den Halteclip. (Siehe Abbildung 71 auf Seite 236.) Heben Sie den
Arm des Clips an und klappen Sie den Clip weg vom
Elektronenvervielfacher-Horn.

4 Schieben Sie den blauen Signaldraht vom Verbindungsstuick in der
Seitenplatte herunter.

5 Entfernen Sie das Elektronenvervielfacher-Horn. (Siehe Abbildung 72 auf
Seite 236.)
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6 Halten Sie das neue Horn mit dem blauen Signaldrahtende nach unten und
befestigen Sie den Signaldraht am Verbindungsstlck in der Seitenplatte.

7 Schieben Sie das Elektronenvervielfacher-Horn in seine Position.
SchlieRen Sie den Halteclip.

Schliellen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,SchlieRen der
Analyzerkammer" auf Seite 237.)

Elektronenvervielfacher-
Horn (EMH)

Blauer Signaldraht

Halteclip

Abbildung 72. Elektronenvervielfacher-Horn (EMH)
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Schlielden der Analyzerkammer

Vorgehensweise

1

Stellen Sie sicher, dass alle elektrischen Leitungen des Analyzers korrekt
angeschlossen sind. Die Verkabelung ist bei EI- und CI-Quellen
unterschiedlich. (Siehe ,Verbinden/Lésen von Kabeln zu den EI-XTR-, SS-
und Inert-Quellen” auf Seite 212))

Prifen Sie den O-Ring der Seitenabdeckung.

Stellen Sie sicher, dass auf dem O-Ring eine sehr diinne Schicht von
Apiezon L Fett fur ein Hochvakuum aufgetragen ist. Wenn der O-Ring
extrem trocken ist, dichtet dieser ggf. nicht korrekt. Wenn der O-Ring glanzt,
wurde zu viel Fett aufgetragen. Siehe 5977 Series MSD Troubleshooting and
Maintenance Manual fir Anweisungen zur Schmierung.

Schlieen Sie die Analyzertiir nicht mit zu viel Kraft, da Sie sonst den
Quadrupol beschadigen konnten.

2

Schlielen Sie die Analyzer-Seitenplatte.
Stellen Sie sicher, dass das Entliiftungsventil geschlossen ist.

Wenn Wasserstoff oder andere entflammbare oder giftige Substanzen als
Tragergas verwendet werden, ziehen Sie die obere Randelschraube der
Seitenplatte am Analyzer behutsam handfest an.

Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD" auf Seite 152.)

Die obere Randelschraube muss angezogen werden, wenn Wasserstoff (oder
andere gefahrliche Gase) als GC-Tragergas oder fiir das JetClean-System
verwendet wird. Im unwahrscheinlichen Fall einer Explosion kann diese ein
Offnen der Seitenabdeckung verhindern.

Ziehen Sie die Randelschraube nicht zu fest an; dies kann zu Luftleckagen
fiihren oder ein ordnungsgeméafes Abpumpen verhindern. Ziehen Sie die
Randelschraube nicht mit einem Schraubendreher an.

6

7

Nachdem der MSD abgepumpt wurde, schlielten Sie die linke
Analyzer-Abdeckung und setzen Sie die Fensterabdeckung wieder ein.

Gleichen Sie den MSD ab.

Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B 237


../TSM/manual.html
../TSM/manual.html
../Videos/AnalyzerClose.wmv

7  Allgemeine Wartung
SchlieBen der Analyzerkammer
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Dieses Kapitel beschreibt Verfahren und Anforderungen der Wartung speziell fur
den MSD der Serie 5977B mit Cl-Hardware.

Bei Verwendung des Agilent Intuvo 9000 Gaschromatographen mit einem MSD
wird die chemische lonisierung (Cl) derzeit nicht untersttitzt.
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8 Cl-Wartung

Allgemeine Informationen

Allgemeine Informationen

WARNUNG

240

Reinigen der lonenquelle

Die Hauptauswirkung beim Betrieb des MSD im Cl-Modus ist die Notwendigkeit,
die lonenquelle haufiger reinigen zu missen. Im Cl-Betrieb kann die
lonenquellenkammer schneller verunreinigt werden als im El-Betrieb, da fir den
Cl-Betrieb ein hoherer Quellendruck erforderlich ist.

Die Durchfiihrung von Wartungsarbeiten mit gefahrlichen Losungsmitteln
muss immer unter einer Abzugshaube erfolgen. Stellen Sie sicher, dass der
MSD in einem gut beliifteten Raum betrieben wird.

Ammoniak

Wenn Ammoniak als Reagenzgas verwendet wird, erhoht sich der
Wartungsaufwand fir die Vorpumpe. Ammoniak bewirkt, dass sich das
Vorpumpend! schneller verbraucht. Somit muss das Ol in der standardmaRigen
Vorvakuumpumpe haufiger geprift und gewechselt werden.

Spilen Sie den MSD immer mit Methan, nachdem Sie einen Gasfluss mit
Ammoniak eingesetzt haben.

Stellen Sie sicher, dass bei Verwendung von Ammoniak der Tank immer in
aufrechter Position aufgestellt ist. Dies verhindert, dass flissiges Ammoniak in
das Flussmodul eindringen kann.

Einrichten des MSD fur den Cl-Betrieb

Das Einrichten des MSD fiir den Betrieb im CI-Modus erfordert besondere
Aufmerksamkeit, um Verunreinigungen und Luftlecks zu vermeiden.

Richtlinien

« Prifen Sie vor dem Bellften zur Installation der CI-Quelle im EI-Modus, dass
das GC/MSD-System korrekt arbeitet. (Siehe, Priifen der
El-Systemleistung” auf Seite 144.)

+ Stellen Sie sicher, dass die Einlassleitungen flr das Reagenzgas mit
Gasreinigern ausgestattet sind (fir Ammoniak nicht zutreffend).

+ Verwenden Sie Reagenzgase mit extrem hoher Reinheit; 99,99 % oder hoher
flr Methan und bei anderen Reagenzgasen so rein wie maoglich.
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8 Cl-Wartung
Umschalten von der EI-HES auf die CI-Quelle

Umschalten von der EI-HES auf die CI-Quelle

Vorgehensweise

Priifen Sie immer die GC/MSD-Leistung im EI-Modus, bevor Sie in den
Cl-Modus wechseln.

1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)
Die Software fordert Sie zu den entsprechenden Aktionen auf.

2 Offnen Sie den linken Zugangsdeckel. (Siehe ,0ffnen der
MSD-Abdeckungen” auf Seite 148))

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen
konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette.
(Siehe, Elektrostatische Entladungen sind eine Gefahr fiir die Elektronik des
MSD*" auf Seite 24.) Ergreifen Sie die antistatischen VorsichtsmafRnahmen,
bevor Sie die Analyzerkammer 6ffnen.

3 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe,Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

4 Entfernen Sie die EI-HES. (Siehe,Entfernen der EI-HES" auf Seite 193.)

Stellen Sie sicher, dass die EI-HES-Quelle abgekihlt ist, und legen Sie sie
dann in ihre Aufbewahrungsbox.

6 Entfernen Sie den EI-HES-Heizkorper. (Siehe,Entfernen des
EI-HES-Heizkorpers"” auf Seite 242.)

Legen Sie den EI-HES-Heizkorper in die Aufbewahrungsbox.
Nehmen Sie den Cl-Quellen-Heizkdrper aus der Aufbewahrungsbox.

9 Installieren Sie den Cl-lonenquellen-Heizkorper. (Siehe, Installieren des
Cl-lonenquellen-Heizkorpers” auf Seite 245.)

10 Nehmen Sie die CI-Quelle aus der Aufbewahrungsbox.

11 Installieren Sie die CI-Quelle. Dies erfordert eine Klirzung der Saule, sodass
diese noch 1 bis 2 mm Uber die Ubertragungsleitung hinausragt
(siehe,Installieren der Cl-Quelle” auf Seite 271).

12 Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe,Abpumpen des MSD im CI-Modus” auf
Seite 160.)
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8 Cl-Wartung
Entfernen des EI-HES-Heizkorpers

Entfernen des EI-HES-Heizkorpers

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
- Klein (8650-0029)
+ Pinzette (8710-2460)
T10 Torx-Scharubendreher (5182-3466)

@ Vorgehensweise

Die Analyzer, das GC/MSD-Interface und andere Komponenten in der
WARNUNG Analyzerkammer arbeiten bei sehr hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile

erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

+ Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

+ Stellen Sie sicher, dass Sie eine antistatische Erdungsmanschette tragen
und weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen getroffen haben, bevor
Sie Bauteile des Analyzer beriihren.

+ Beim Trennen von Leitungen, ziehen Sie an den Anschliissen und nicht an
den Kabeln

1 Entfernen Sie die EI-HES. (Siehe ,Entfernen der EI-HES" auf Seite 193.)

2 Losen Sie die Kabel vom EI-HES-Heizkorper. (Siehe ,Verbinden/Ldsen von
Kabeln zum EI-HES-Heizkorper” auf Seite 243.)

3 Verwenden Sie einen T-10 Torx-Schraubendreher, um die zwei Schrauben zu
|6sen, die den Heizkorper am Analyzer sichern, und legen Sie den Heizkorper
in seine Aufbewahrungsbox.
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8 Cl-Wartung
Verbinden/L6sen von Kabeln zum EI-HES-Heizkorper

Verbinden/Losen von Kabeln zum
EI-HES-Heizkorper

Benotigte Materialien

+  Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
+ Klein (8650-0029)

+  Spitzzange (8710-1094)

+  Pinzette (8710-2460)

Vorgehensweise

1 Verwenden Sie eine Pinzette oder eine Spitzzange, um das grine
Erdungskabel und die fiinf Linsenkabel am Heizkorper anzuschlielien oder
davon zu Iosen. Verbiegen Sie die Kabel nicht unnétig. (Siehe Abbildung 73.)

2 Verwenden Sie eine Pinzette oder eine Spitzzange, um die beiden violetten
Quellenheizungskabel und die beiden grauen RTD-Kabel an der
Keramikguellenplatine anzuschlielen oder davon zu losen.
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8 Cl-Wartung
Verbinden/L6sen von Kabeln zum EI-HES-Heizkorper

Keramikquellenplatine

QUADRUPOLE

Eingangslinse (1)* Hg ® aa
lonenfokussierlinse (2)*

Nachextraktorlinse 2 (3)*

® o
Nachextraktorlinse 1 (4)* O @ @
Extraktorlinse (5)* oo 9D, 0 :
NP
Erdungskabel X GD@@@

Heizungskabel

RTD-Kabel

oOooooroao

*Die Zahl in der Klammer gibt die auf
der Linse eingravierte Nummer an.

Abbildung 73. Verkabelung zwischen der Keramikquellenplatine/Feedthrough-Anschluss und dem
EI-HES-Heizkorper
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8 Cl-Wartung
Installieren des Cl-lonenquellen-Heizkorpers

Installieren des Cl-lonenquellen-Heizkorpers

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Pinzette (8710-2460)
T10 Torx-Scharubendreher (5182-3466)

@ Vorgehensweise

Die Analyzer, das GC/MSD-Interface und andere Komponenten in der
WARNUNG Analyzerkammer arbeiten bei sehr hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile

erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

Stellen Sie sicher, dass Sie eine antistatische Erdungsmanschette tragen und
weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen getroffen haben, bevor Sie
Bauteile des Analyzer beriihren.

Beim Trennen von Leitungen, ziehen Sie an den Verbindungstiicken und nicht
an den Kabeln.

1 Richten Sie den Heizkorper Uber den zwei Flihrungsstiften auf der
Analyzer-Halterung aus und sichern Sie ihn mit zwei Halteschrauben mit
einem T10 Torx-Schraubendreher.
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8 Cl-Wartung
Installieren des Cl-lonenquellen-Heizkorpers

2 Verbinden Sie den grinen Erdungsdraht mit dem Heizkorper.
(Siehe Abbildung 74.)

Heizkorper

Griiner
Erdungsdraht

Abbildung 74. CI-Quellen-Heizkorper
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8 Cl-Wartung
Umschalten von der CI-Quelle auf die EI-HES

Umschalten von der CI-Quelle auf die EI-HES

Vorgehensweise

1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe,Beliiften des MSD" auf Seite 128.) Die
Software fordert Sie zu den entsprechenden Aktionen auf.

Tragen Sie stets saubere Handschuhe, wenn Sie den Analyzer oder andere
Teile beriihren, die in die Analyzerkammer gestellt werden.

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen konnen.
Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette und ergreifen Sie
weitere antistatische VorsichtsmaR3nahmen, bevor Sie die Analyzerkammer
offnen. (Siehe, Elektrostatische Entladungen sind eine Gefahr fiir die Elektronik des
MSD" auf Seite 24)

2 Offnen Sie den linken Zugangsdeckel. (Siehe ,Offnen der
MSD-Abdeckungen” auf Seite 148.)

3 Offnen Sie die Tur der Analyzerkammer. (Siehe ,,Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

4 Entfernen Sie die Cl-Quelle. (Siehe ,Entfernen der CI-Quelle” auf Seite 254.)
Legen Sie die Cl-Quelle in die Aufbewahrungsbox.

6 Entfernen Sie den Cl-Quellen-Heizkorper. Der Heizkorper sollte nicht entfernt
oder installiert werden, solange sich die Cl-Quelle an ihrem Platz befindet.
(Siehe ,Entfernen des CI-Quellen-Heizkorpers” auf Seite 249.)

7 Legen Sie den Cl-Quellen-Heizkorper in die Aufbewahrungsbox.

Losen Sie die Saulenmutter und entfernen Sie die Saule aus dem
GC/MSD-Interface.

9 Schneiden Sie die Saule auf der abgeschragten Seite der Ferrule ab, um die
Ferrule zu entfernen.

10 Installieren Sie die Saule im GC/MSD-Interface, mit einem Uberstand von
4 bis 5 mm Uber das Analyzerende der Ubertragungsleitung hinaus. (Siehe
JInstallieren einer Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit der
selbstsichernden Saulenmutter” auf Seite 47 oder ,Installieren einer
Kapillarsaule im GC/MSD-Interface mit einer Standard-Saulenmutter” auf
Seite 52.)
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8 Cl-Wartung
Umschalten von der CI-Quelle auf die EI-HES

11 Nehmen Sie den EI-HES-Heizkorper aus der Aufbewahrungsbox.

12 Installieren Sie den EI-HES-Heizkorper. (Siehe ,Installieren des
EI-HES-Heizkorpers” auf Seite 251.)

13 Nehmen Sie die EI-HES aus der Aufbewahrungsbox.
14 Installieren Sie die EI-HES. (Siehe ,Installieren der EI-HES” auf Seite 210.)
15 Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD" auf Seite 152.)
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8 Cl-Wartung
Entfernen des CI-Quellen-Heizkorpers

Entfernen des Cl-Quellen-Heizkorpers

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Pinzette (8710-2460)
T10 Torx-Scharubendreher (5182-3466)

@ Vorgehensweise

Die Analyzer, das GC/MSD-Interface und andere Komponenten in der
WARNUNG Analyzerkammer arbeiten bei sehr hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile

erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

Stellen Sie sicher, dass Sie eine antistatische Erdungsmanschette tragen und
weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen getroffen haben, bevor Sie
Bauteile des Analyzer beriihren.

Beim Trennen von Leitungen, ziehen Sie an den Verbindungstiicken und nicht
an den Kabeln.
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8 Cl-Wartung
Entfernen des Cl-Quellen-Heizkorpers

1 Entfernen Sie die CI-Quelle. (Siehe ,Entfernen der CI-Quelle” auf Seite 254.)

2 Entfernen Sie den griinen Erdungsdraht vom Heizkorper. (Siehe
Abbildung 75.)

3 Verwenden Sie einen T-10 Torx-Schraubendreher, um die zwei beibehaltenen
Schrauben zu 16sen, die den Heizkdrper am Analyzer sichern und legen Sie
den Heizkorper in seine Aufbewahrungsbox.

T —

Heizkorper

Griiner Erdungsdraht

Abbildung 75. CI-Quellen-Heizkorper
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Installieren des EI-HES-Heizkorpers

Installieren des EI-HES-Heizkorpers

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
- Klein (8650-0029)
« T10 Torx-Scharubendreher (5182-3466)
Pinzette (8710-2460)

@ Vorgehensweise

Die Analyzer, das GC/MSD-Interface und andere Komponenten in der
WARNUNG Analyzerkammer arbeiten bei sehr hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile

erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

Stellen Sie sicher, dass Sie eine antistatische Erdungsmanschette tragen und
weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen getroffen haben, bevor Sie
Bauteile des Analyzer beriihren.

1 Platzieren Sie den Heizkorper dber die Fiihrungsstifte auf die Analyzerstitzen
und verwenden Sie einen T10 Torx-Schraubendreher, um ihn, mit den (2)
M3 x 12 vergoldeten Schrauben (Teilenummer G7002-20110) zu sichern.

2 Schliellen Sie die Kabel des EI-HES-Heizkorpers mithilfe einer Pinzette an.
(Siehe ,Verbinden/Losen von Kabeln zum EI-HES-Heizkorper” auf
Seite 243.)
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8

Cl-Wartung
Umschalten von einer EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle auf die CI-Quelle

Umschalten von einer EI-XTR-, SS- oder
Inert-Quelle auf die Cl-Quelle

252

Stellen Sie immer sicher, dass die Leistung des MSD im EI-Modus
ordnungsgemal ist, bevor Sie in den CI-Modus wechseln.

Richten Sie den CI-MSD immer zuerst in der PCI ein — auch dann, wenn Sie die
NCI verwenden werden.

Vorgehensweise
1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen
konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette.
(Siehe, Elektrostatische Entladung” auf Seite 186.) Ergreifen Sie die
antistatischen VorsichtsmalRnahmen, bevor Sie die Analyzerkammer 6ffnen.

2 Offnen Sie den Analyzer. (Siehe ,0ffnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

3 Entfernen Sie die EI-Quelle. (Siehe ,Entfernen der EI-XTR-, SS- oder
Inert-Quelle” auf Seite 211.)

4 Falls Sie eine XTR-Quelle entfernen, dann entfernen Sie das braune
Extraktor-Kabel von der Keramikquellenplatine und lagern dieses gemeinsam
mit der EI-XTR-Quelle. (Siehe Abbildung 55 auf Seite 194.)

5 Installieren Sie die CI-Quelle. (Siehe ,Installieren der Cl-Quelle” auf
Seite 271.)

6 Installieren Sie die Dichtung fur die Spitze der Cl/Extraktor-Verbindung, falls
dies nicht bereits installiert wurde (Best.-Nr. G3870-20542). (Siehe
JInstallieren der Dichtung fiir die Spitze des GC/MSD-Interface” auf
Seite 56.)

7 SchlieBen Sie den Analyzer. (Siehe ,SchlieBen der Analyzerkammer* auf
Seite 237.)

8 Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe ,,Abpumpen des MSD im CI-Modus" auf
Seite 160.)
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Umschalten von der CI-Quelle auf eine EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle

Umschalten von der CI-Quelle auf eine
EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle

Vorgehensweise

Tragen Sie stets saubere Handschuhe, wenn Sie den Analyzer oder andere
Teile beriihren, die in die Analyzerkammer gestellt werden.

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen
konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette und
ergreifen Sie weitere antistatische VorsichtsmalRnahmen, bevor Sie die
Analyzerkammer 6ffnen. (Siehe ,Elektrostatische Entladung” auf Seite 186.)

1

Wahlen Sie in der Ansicht ,Tune and Vacuum Control” die Option fiir das
Beliiften des MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.) Die Software
fordert Sie zu den entsprechenden Aktionen auf.

Offnen Sie den Analyzer. (Siehe ,0ffnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

Entfernen Sie die Spitzendichtung des Interface, die Feder und die gerdandelte
Halterung der Spitzendichtung, wenn Sie auf eine EI-SS- oder eine
El-Inert-Quelle umschalten.

Installieren Sie die EI-Quelle. (Siehe ,Installieren der EI-XTR-, SS- oder der
Inert-Quelle” auf Seite 234.)

Bei der Installation einer EI-XTR-Quelle nehmen Sie das braune
Extraktor-Kabel aus der Aufbewahrung und schlief3en Sie es an die
Extraktorlinse und das lonenquellengehause an.

Legen Sie die Cl-Quelle in die Aufbewahrungsbox fur die lonenquelle.

Wenn Sie eine EI-SS oder eine Inert-Quelle installieren, entfernen Sie die
Spitzendichtung, die Feder und die gerandelte Halterung der Spitzendichtung
und legen Sie sie in die Aufbewahrungsbox fur die Cl.

Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD" auf Seite 152.)
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Entfernen der CI-Quelle

Entfernen der CI-Quelle

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- Grof (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Pinzette (8710-2460)

@ Vorgehensweise

WARNUNG

254

Das Video zeigt die Kabelverbindungen fir Nicht-HES-MSD-Modelle.
1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe,Beliiften des MSD* auf Seite 149.)

Die Analyzer, das GC/MSD-Interface und andere Komponenten in der
Analyzerkammer arbeiten bei sehr hohen Temperaturen. Beriihren Sie Teile
erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

2 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe, Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191))

Stellen Sie sicher, dass Sie eine antistatische Erdungsmanschette tragen und
weitere antistatische VorsichtsmaBnahmen ergriffen haben, bevor Sie Bauteile
des Analyzer beriihren.

Beim Trennen von Leitungen, ziehen Sie an den Verbindungstiicken und nicht
an den Kabeln.

3 Losen Sie die Kabel mit einer Pinzette von der Cl-Quelle. Verbiegen Sie die
Kabel nicht unnétig. (Siehe ,Verbinden/Losen der Verkabelung zwischen
anderen Modellen als HES und der CI-Quelle” auf Seite 256 oder
sVerbinden/Losen der Verkabelung zwischen einem EI-HES-Modell und
einer Cl-Quelle” auf Seite 257.)
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8 Cl-Wartung
Entfernen der CI-Quelle

FUhren Sie die Kabel flr die Heizung und den Temperaturfihler der lonenquelle
zu der Keramikquellenplatine und koppeln Sie diese dort ab. (Siehe
sVerbinden/L6sen der Verkabelung zwischen einem EI-HES-Modell und einer
Cl-Quelle” auf Seite 257.)

4 Entfernen Sie die beiden grofien Randelschrauben, mit denen die lonenquelle
fixiert ist.

5 Ziehen Sie die lonenguelle aus dem Quellen-Heizkorper und legen Sie sie in ihre
Aufbewahrungsbox.
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8 Cl-Wartung
Verbinden/Losen der Verkabelung zwischen anderen Modellen als HES und der CI-Quelle

Verbinden/Losen der Verkabelung zwischen
anderen Modellen als HES und der Cl-Quelle

Benotigte Materialien

+ Sauberg, fusselfreie Handschuhe
- Grof (8650-0030)
- Klein (8650-0029)

+  Spitzzange (8710-1094)

- Pinzette (8710-2460)

Vorgehensweise

1 Verwenden Sie eine Zange, um die Kabelverbindungen der Keramikplatine
an den Verbindungssticken der Quelle anzuschlielen oder zu losen.
(Siehe Abbildung 76.)

2 Verwenden Sie eine Zange, um die Kabelverbindungen der Quellenheizung an der
Keramikquellenplatine anzuschlielten oder zu I6sen. (Siehe Abbildung 76.)
Keramikquellenplatine
HTR Q
®

QUA [F'HF LE

D Eingangslinse
D lonenfokus

|_ Filament 1

D Repeller

D Dummy-Filament

"% Quellen-Heizung

: Quellen-RTD

~
~ O

Abbildung 76. Verkabelung zwischen der Keramikquellenplatine und der Quelle
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8 Cl-Wartung
Verbinden/Losen der Verkabelung zwischen einem EI-HES-Modell und einer CI-Quelle

Verbinden/Losen der Verkabelung zwischen
einem EI-HES-Modell und einer CI-Quelle

Benotigte Materialien

+ Saubere, fusselfreie Handschuhe
+ GroB (8650-0030)
+ Klein (8650-0029)
Spitzzange (8710-1094)

+  Pinzette (8710-2460)

Vorgehensweise

1 Verwenden Sie eine Zange, um die Kabelverbindungen der Keramikplatine
(rot, weil’, schwarz und grau) an den Verbindungssticken der Quelle
anzuschlielen oder zu l6sen. (Siehe Abbildung 77.)

2 Verwenden Sie eine Zange, um die Kabelverbindungen der Quellenheizung an
der Keramikquellenplatine anzuschlieRen oder zu I6sen. (Siehe Abbildung 77.)
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Verbinden/Losen der Verkabelung zwischen einem EI-HES-Modell und einer CI-Quelle
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Abbildung 77. Verkabelung zwischen der Keramikquellenplatine und der Quelle
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8 Cl-Wartung

Zerlegen der Cl-Quelle

Zerlegen der Cl-Quelle

Benotigte Materialien

Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)

Klein (8650-0029)
Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)
Sechskantschlissel, 2,0 mm (8710-1804)
Gabelschlissel, 10 mm (8710-2353)
Steckschlissel, 5,5 mm (8710-1220)
Pinzette (8710-2460)

Vorgehensweise

Beachten Sie die Explosionsansicht der Teile Abbildung 78 und die Teileliste der
Cl-Quelle Tabelle 24 auf Seite 260, wahrend Sie dieses Verfahren verwenden.

1
2

Entfernen Sie die CI-Quelle. (Siehe ,Entfernen der Cl-Quelle” auf Seite 254.)

Entfernen Sie die Filamente. (Siehe ,So entfernen Sie den
Cl-Quellenfilament* auf Seite 268.)

Separieren Sie die Quellenheizungs-Einheit vom lonenquellengehause. Die
Quellenheizungs-Einheit besteht aus Quellenheizung, Repeller und
zugehorigen Teilen.

Zerlegen Sie die Repeller-Einheit durch Entfernen des keramischen Isolators
vom Repeller.

Entfernen Sie die Einstellschraube, die die Linsen am lonenquellengehause
sichert.

Ziehen Sie die Linsen aus dem lonenquellengehause und trennen Sie
Linsenisolator, lonenfokussierlinse, Drawout-Zylinderr, Drawout-Linse und
Eingangslinse.
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8 Cl-Wartung
Zerlegen der CI-Quelle

PN 4
N
Abbildung 78. Zerlegen der Cl-Quelle
Tabelle 24 Teileliste der CI-Quelle (Abbildung 78)
Komponente Beschreibung Bestellnummer
1 Stellschraube (G1999-20022
2 Filament-schraube (G1999-20021
3 Cl-Repeller-Isolierung G1999-20433
4 Cl-Linsenisolierung (G3170-20540
5 Cl-Drawout-Zylinder (G1999-20444
6 Cl-Drawout-Platte (1999-20446
7 Heizblockbaugruppe der CI-Quelle (G3870-60415
8 Eingangslinse G7000-20026
9 Cl-Quellengehause G3170-20430
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8 Cl-Wartung
Zerlegen der CI-Quelle

Tabelle 24 Teileliste der CI-Quelle (Abbildung 78) (Fortsetzung)

Komponente Beschreibung

10 lonenfokussierlinse

11 Cl-Repeller

12 Cl-Filament-2PK

13 Dummy-Filament

14 Federring, gebogen, 2,2 mm ID, 4,5 mm AD, 2 Stlick
15 Unterlegscheibe

Nicht Paket, GC/MS-Quelle, Clamshell

abgebildet

Nicht Halterung, GC/MS-Quelle, Clamshell
abgebildet

Nicht Cl-Quellenbaugruppe

abgebildet

Nicht Cl-Quellenbaugruppe (ohne Spitzendichtung)
abgebildet

Bestellnummer

(G1999-20443
G7077-20432
G7005-60072
(G1999-60454
3050-1374

3050-9082

(G7002-80008

(G7002-00008

(G7002-67404

G7077-67404
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Reinigung der CI-Quelle

Reinigung der Cl-Quelle

Benotigte Materialien
Schleifpapier (5061-5896)
+  Aluminiumoxid-Schleifpulver(8660-0791)
+  Aluminiumfolie, saubere
+  Tlcher, saubere (05980-60051)
+  Baumwollstabchen (5080-5400)
+  Glasbecher, 500 ml
Saubere, fusselfreie Handschuhe
Grof} (8650-0030)
Klein (8650-0029)
+  Losungsmittel
Aceton, Analysequalitat
Methanol, Analysequalitat
Methylenchlorid, Analysequalitat
Ultraschall-Reinigungsbad

Vorbereitung
1 Zerlegen Sie die CI-Quelle. (Siehe ,Zerlegen der Cl-Quelle” auf Seite 259.)

2 Sammeln Sie die bei einer CI-Quelle zu reinigenden Teile: (Siehe
Abbildung 79 auf Seite 263.)

Repeller
lonenquellengehause
Drawout-Platte

+ Drawout-Zylinder
lonenfokussierlinse
Eingangslinse

Dies sind die Teile, die mit dem Proben- oder lonenstrahl in Berihrung kommen.
Fir die anderen Teile ist normalerweise keine Reinigung erforderlich.
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Cl-Wartung
Reinigung der CI-Quelle

Wenn der Cl-Repellerisolator verunreinigt ist, reinigen Sie ihn mit einem mit
Methanol (Reagent Grade) befeuchtetem Baumwollstabchen. Wenn dies zur
Reinigung des Isolators nicht ausreicht, tauschen Sie ihn aus. Reinigen Sie den
Isolator nicht mit Schleifmitteln oder Ultraschall.

>

c,

Eingangslinse lonenfokussie Drawout-Zylinder Drawout-Platt lonenquelleng Repéller

Abbildung 79. Zu reinigende CI-Quellen-Teile

@ Vorgehensweise

Ist die Kontamination schwerwiegend, wie ein Ol-Riickfluss in den Analyzer,
sollten Sie den Austausch der kontaminierten Teile ernsthaft in Erwagung
ziehen.

2 Reinigen Sie die Oberflachen, die mit dem Proben- oder lonenstrahl in
Berlihrung kommen, mit einem Schleifmittel.

Verwenden Sie abrasiven Schlamm aus Aluminiumoxidpulver und
analysereinem Methanol auf einem Baumwollstabchen. Wenden Sie
ausreichend Kraft an, um alle Verfarbungen zu entfernen. Polieren der Teile
ist nicht notwendig; kleine Kratzer verschlechtern die Leistung nicht.
Reinigen Sie mit einem Schleifmittel auch die Verfarbungen an den Stellen,
an denen Elektronen aus den Filamenten in das lonenquellengehause
eintreten.
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8 Cl-Wartung

Reinigung der CI-Quelle

WARNUNG

264

3

4

Spllen Sie alle Schleifmittel-Reste mit analysereinem Methanol (Reagent
Grade) aus.

Stellen Sie sicher, dass alle Schleifmittel-Reste ausgespllt sind, bevor die
Ultraschallreinigung beginnt. Wenn das Methanol tribe wird oder sichtbare
Partikel enthalt, dann sptlen Sie noch dreimal.

Trennen Sie die abrasiv gereinigten Teile von den Teilen, die nicht abrasiv
gereinigt wurden.

All diese Losemittel sind gefahrlich. Arbeiten Sie unter einem Dunstabzug und
ergreifen Sie alle geeigneten VorsichtsmaRnahmen.

5

Reinigen Sie die Teile (jede Gruppe separat) per Ultraschall fir 15 Minuten.
Verwenden Sie bei schmutzigen Teilen alle drei Losemittel in angegebener
Reihenfolge. Reinigen Sie fur 15 Minuten mit jedem der folgenden Losemittel:

« Methylenchlorid (Reagent Grade)
+ Aceton (Reagent Grade)
+ Methanol (Reagent Grade)

Routinereinigung: Reinigung mit Methanol reicht aus.

Legen Sie die Teile in einen sauberen Becher. Decken Sie den Becherlose mit
sauberer Alufolie (matte Seite unten) ab.

Trocknen Sie die gereinigten Teile fir finf bis sechs Minuten bei 100 °C in
einem Ofen.

Lassen Sie die Teile vor der Handhabung abkiihlen.

Passen Sie auf, die gereinigten und getrockneten Teile nicht erneut zu
verschmutzen. Ziehen Sie neue, saubere Handschuhe an, bevor Sie die Teile
anfassen. Legen Sie die gereinigten Teile nicht auf eine schmutzige
Oberflache. Legen Sie diese nur auf saubere, fusselfreie Lappen.
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Montage der CI-Quelle

Montage der Cl-Quelle

Benotigte Materialien

Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)

Klein (8650-0029)
Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)
Sechskantschlissel, 2,0 mm (8710-1804)
Gabelschlissel, 10 mm (8710-2353)

@ Vorgehensweise

Beachten Sie die Explosionsansicht der Teile Abbildung 80 und die
Cl-Quellen-Teileliste Tabelle 25 auf Seite 266, wahrend Sie dieses Verfahren
verwenden.

Tragen Sie bei Arbeiten in der Analyzerkammer immer saubere Handschuhe,
um Kontamination zu vermeiden.

1

Bauen Sie die lonenfokussierlinse, die Eingangslinse und den Linsenisolator
zusammen.

Schieben Sie die Drawout-Platte und den Drawout-Zylinder in das
lonenquellengehause.

Schieben Sie die im Schritt T zusammengebauten Teile in das
lonenquellengehause.

Ziehen Sie die Einstellschraube an, die die Position der Linse fixiert.

Befestigen Sie die Keramikscheibe am Repeller und platzieren Sie diese auf
dem lonenquellengehause.

Platzieren Sie die Heizblock-Einheit auf dem lonenquellengehause.

Bauen Sie das Dummy-Filament und das Filament wieder ein und befestigen
Sie diese mit den Einstellschrauben.
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Montage der CI-Quelle

8
PN 4
N
Abbildung 80. Montage der Cl-lonenquelle
Tabelle 25 Teileliste der CI-Quelle (Abbildung 80)
Komponente | Beschreibung Bestellnummer
1 Stellschraube (G1999-20022
2 Filament-schraube (G1999-20021
3 Cl-Repeller-Isolierung (G1999-20433
4 Cl-Linsenisolierung G3170-20540
5 Cl-Drawout-Zylinder G1999-20444
6 Cl-Drawout-Platte (G1999-20446
7 Heizblockbaugruppe der Cl-Quelle (G3870-60415
8 Eingangslinse (G7000-20026
9 Cl-Quellengehause (G3170-20430
10 lonenfokussierlinse (G1999-20443
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Montage der CI-Quelle

Tabelle 25 Teileliste der CI-Quelle (Abbildung 80) (Fortsetzung)

Komponente | Beschreibung

11 Cl-Repeller

12 Cl-Filament-2PK

13 Dummy-Filament

14 Federring, gebogen, 2,2 mm ID, 4,5 mm AD, 2 Stlick
15 Unterlegscheibe

Nicht Paket, GC/MS-Quelle, Clamshell

abgebildet

Nicht Halterung, GC/MS-Quelle, Clamshell
abgebildet

Nicht Cl-Quellenbaugruppe

abgebildet

Nicht Cl-Quellenbaugruppe (ohne Spitzendichtung)
abgebildet

Bestellnummer

G7077-20432
G7005-60072
(G1999-60454
3050-1374
3050-9082
(G7002-80008

(G7002-00008

(G7002-67404

G7077-67404
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8 Cl-Wartung
So entfernen Sie den Cl-Quellenfilament

So entfernen Sie den Cl-Quellenfilament

Benotigte Materialien
Saubere, fusselfreie Handschuhe
- GroR (8650-0030)
Klein (8650-0029)
« Sechskantschlissel, 1,5 mm (8710-1570)
Pinzette (8710-2460)

i Vorgehensweise

1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

Tragen Sie immer saubere Handschuhe, um bei Arbeiten in der
Analyzerkammer eine Kontamination zu verhindern.

Der Analysator, das GC/MSD-Interface und andere Bauteile in der
WARNUNG Analysatorkammer arbeiten bei extrem hohen Temperaturen. Beriihren Sie

Teile erst dann, wenn Sie absolut sicher sind, dass diese abgekiihlt sind.

2 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191))

Entfernen Sie die CI-Quelle. (Siehe ,Entfernen der Cl-Quelle” auf Seite 254.)

4 Entfernen Sie die Schraube, die das Filament am Cl-Quellengehause halt.
(Siehe Abbildung 81.)

5 Schieben Sie das Filament von der CI-Quellen-Einheit herunter.
(Siehe Abbildung 81.)
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8 Cl-Wartung
So entfernen Sie den ClI-Quellenfilament

Schraube —

Filament

Abbildung 81. Auswechseln des CI-Quellen-Filaments
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8 Cl-Wartung
So installieren Sie einen Cl-Quellenfilament

So installieren Sie einen Cl-Quellenfilament

Benotigte Materialien

Filamenteinheit, 2 St., Cl (G7005-60072)
+ Saubere, fusselfreie Handschuhe

+ GroR (8650-0030)
- Klein (8650-0029)Pinzette (8710-2460)

[ﬁ Vorgehensweise

1 Entfernen Sie das alte Filament. (Siehe ,So entfernen Sie den
Cl-Quellenfilament" auf Seite 268.)

2 Platzieren Sie das neue Filament an seine Position auf dem
lonenqguellengehduse. (Siehe Abbildung 81 auf Seite 269.)

3 Sichern Sie das Filament am lonenquellengehause mit der Schraube.
(Siehe Abbildung 81 auf Seite 269.)

4 Stellen Sie nach Einbau des Filaments sicher, dass dieser nicht am
lonenquellengehause geerdet ist.

5 Setzen Sie die CI-Quelle wieder ein. (Siehe ,Installieren der CI-Quelle” auf
Seite 271 oder ,Allgemeine Informationen” auf Seite 240.)

6 Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe ,Abpumpen des MSD im CI-Modus" auf
Seite 160.)

7 Fuhren Sie die Autotune-Funktion des MSD durch.
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8 Cl-Wartung
Installieren der CI-Quelle

Installieren der Cl-Quelle

Elektrostatische Ladungen an den Analyzerkomponenten werden iiber die
seitliche Karte abgeleitet, wo sie empfindliche Komponente beschadigen
konnen. Tragen Sie eine geerdete, antistatische Erdungsmanschette und
ergreifen Sie weitere antistatische Vorsichtsma3nahmen, bevor Sie die
Analyzerkammer 6ffnen.

j Vorgehensweise

Das Video zeigt die Kabelverbindungen fir Nicht-HES-MSD-Modelle.
1 Beliiften Sie den MSD. (Siehe ,Beliiften des MSD" auf Seite 149.)

2 Offnen Sie die Analyzerkammer. (Siehe ,Offnen der Analyzerkammer” auf
Seite 191.)

Schieben Sie die CI-Quelle in den Heizkorper. (Siehe Abbildung 82.)
4 Installieren Sie die Randelschrauben. (Siehe Abbildung 82.)

Verbinden Sie die Kabel mit der CI-Quelle. (Siehe ,Verbinden/Lésen der
Verkabelung zwischen anderen Modellen als HES und der CI-Quelle” auf
Seite 256 oder ,Verbinden/Losen der Verkabelung zwischen einem
EI-HES-Modell und einer CI-Quelle” auf Seite 257.)
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8 Cl-Wartung
Installieren der CI-Quelle

lonenquelle

Randelschrauben

Quellenheizkorper

Abbildung 82. Installieren der Cl-Quelle

6 Schliellen Sie die Analyzer-Tir. (Siehe,SchlieRen der Analyzerkammer” auf
Seite 237.)

7 Pumpen Sie den MSD ab. (Siehe,Abpumpen des MSD im CI-Modus” auf
Seite 160.)

8 Gleichen Sie den MSD ab. (Siehe, CI-Autotune” auf Seite 157.)

272 Benutzerhandbuch MSD der Serie 5977B






www.agilent.com
© Agilent Technologies, Inc. 2019

Erste Ausgabe, Januar 2019

G7077-92034

-Agilent


http://www.agilent.com

	Inhalt
	Einführung
	5977B Serie MSD Version
	Verwendete Abkürzungen
	Der MSD der Serie 5977B
	Physische Beschreibung
	Vakuummessgerät

	MSD Hardware-Beschreibung
	Wichtige Sicherheitshinweise
	An vielen internen Bauteilen des MSD liegen gefährliche Spannungen an
	Elektrostatische Entladungen sind eine Gefahr für die Elektronik des MSD
	Viele Bauteile werden gefährlich warm
	Die Ölpfanne unter der Vorpumpe kann eine Brandgefahr darstellen

	Wasserstoff-Sicherheit
	GC-Vorsichtsmaßnahmen
	Gefahren im Zusammenhang mit dem GC/MSD-Betrieb
	Wasserstoffansammlung in einem MSD
	Vorsichtsmaßnahmen

	Sicherheitszertifizierungen und Zulassungen
	Informationen
	Symbole
	Elektromagnetische Übereinstimmung
	Erklärung zur Geräuschemission

	Intendierte Anwendung
	Reinigung/Recycling des Produkts
	Versehentliches Verschütten von Flüssigkeiten
	Transportieren oder Aufbewahren des MSD
	Austausch der Primärsicherungen

	Installieren von 8890 GC-Säulen
	Säulen
	Konditionieren von Säulen
	Konditionieren von Ferrulen
	Tipps und Hinweise

	Installieren einer Kapillarsäule für einen Agilent Split/Splitless-Einlass
	So konditionieren Sie eine Kapillarsäule
	Installieren einer Kapillarsäule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden Säulenmutter
	Installieren einer Kapillarsäule im GC/MSD-Interface mit einer Standard-Säulenmutter
	Installieren der Dichtung für die Spitze des GC/MSD-Interface
	Das GC/MSD-Interface für einen GC der Serie 8890

	Installieren von Intuvo 9000 GC-Säulen
	Säulen
	Konditionieren von Säulen
	Tipps und Hinweise
	Handhabung der Intuvo 9000 GC-Säule und der Bus-Komponenten

	Wechseln einer Intuvo GC-Säule
	Wechseln einer Intuvo 9000 GC-Dichtung
	Installation eines Säulen-Guard- oder Jumper-Chips
	Wechseln des 9000 GC/MS-Tail
	So konditionieren Sie eine Intuvo-Kapillarsäule
	Installieren der Dichtung für die Spitze des GC/MSD-Interface
	Das GC/MSD-Interface für einen GC der Serie 9000

	Installieren von 7890 GC-Säulen
	Säulen
	Konditionieren von Säulen
	Konditionieren von Ferrulen
	Tipps und Hinweise

	Installieren einer Kapillarsäule für einen Agilent Split/Splitless-Einlass
	So konditionieren Sie eine Kapillarsäule
	Installieren einer Kapillarsäule im GC/MSD-Interface mit der selbstsichernden Säulenmutter
	Installieren einer Kapillarsäule im GC/MSD-Interface mit einer Standard-Säulenmutter
	Installieren der Dichtung für die Spitze des GC/MSD-Interface
	Kalibrieren der Säulenfluss-Lineargeschwindigkeit in einem 7890 GC
	Das GC/MSD-Interface für einen GC der Serie 7890B

	Betrieb im EI-Modus
	Betrieb des MSD über das Datensystem
	Betrieb des MSD über die 7890 GC-Bedientastatur
	Konfiguration des MSD über die Web- Benutzerschnittstelle (WUI)
	Ändern der MSD-Netzwerkeinstellungen

	eModule: Mini-Displayanzeige
	Gerätestatus-LED vorn
	Vor dem Einschalten des MSD
	Abpumpen
	Temperatursteuerung
	Säulenflusssteuerung
	Steuerung des Wasserstoffflusses für JetClean
	Belüften des MSD
	Anzeige von MSD-Temperatur und Vakuum bei Manuellem Tuning
	Bildschirme einstellen für MSD Temperatur- und Vakuumzustand
	Einstellen der Analyzer-Temperaturen über die Gerätesteuerungs-Ansicht
	Einstellen der GC/MSD-Interface- Temperaturen über MassHunter
	Überwachen von hohem Vakuumdruck
	Tuning des MSD in EI-Modus
	Einstellen des Betriebsmodus für das optionale JetClean-System
	Einstellen der JetClean-Parameter für den Modus „Nur reinigen“
	Prüfen der EI-Systemleistung
	Durchführung von Tests mit hohen Massen
	Öffnen der MSD-Abdeckungen
	Belüften des MSD
	Abpumpen des MSD

	Betrieb im CI-Modus
	Allgemeine Richtlinien
	CI-Autotune
	Betrieb des CI-MSD
	Abpumpen des MSD im CI-Modus
	Einrichten der Software für den CI-Betrieb
	Betrieb des Reagenzgasfluss- Steuerungsmoduls
	Einrichten des Methan-Reagenzgasflusses
	Verwendung anderer Reagenzgase
	Ausführung eines PCI Auto-Tuning (nur Methan)
	Ausführung eines NCI Autotune (Methan-Reagenzgas)
	Prüfen der PCI-Leistung
	Prüfen der NCI-Leistung
	Überwachen von hohem Vakuumdruck in CI-Modus

	Allgemeine Wartung
	Vor dem Start
	Warten des Vakuumsystems
	Warten des Analyzers
	Öffnen der Analyzerkammer
	Entfernen der EI-HES
	Verbinden/Lösen von Kabeln zur EI-HES
	Zerlegen der EI-HES
	Reinigen der EI-HES
	Montage der EI-HES
	Entfernen der EI-HES-Filamente
	Einsetzen des EI-HES-Filaments
	Installieren der EI-HES
	Entfernen der EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle
	Verbinden/Lösen von Kabeln zu den EI-XTR-, SS- und Inert-Quellen
	Zerlegung der EI-SS- oder EI-Inert-Quelle
	Zerlegung der EI-XTR-Quelle
	Reinigen der EI-XTR-, SS- oder InertQuelle
	Montieren einer EI-SS- oder Inert-Quelle
	Montage der EI-XTR-Quelle
	Wechseln eines Filaments in einer EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle
	Installieren der EI-XTR-, SS- oder der Inert-Quelle
	Austausch des Elektronenvervielfacher-Horns
	Schließen der Analyzerkammer

	CI-Wartung
	Allgemeine Informationen
	Einrichten des MSD für den CI-Betrieb

	Umschalten von der EI-HES auf die CI-Quelle
	Entfernen des EI-HES-Heizkörpers
	Verbinden/Lösen von Kabeln zum EI-HES-Heizkörper
	Installieren des CI-Ionenquellen-Heizkörpers
	Umschalten von der CI-Quelle auf die EI-HES
	Entfernen des CI-Quellen-Heizkörpers
	Installieren des EI-HES-Heizkörpers
	Umschalten von einer EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle auf die CI-Quelle
	Umschalten von der CI-Quelle auf eine EI-XTR-, SS- oder Inert-Quelle
	Entfernen der CI-Quelle
	Verbinden/Lösen der Verkabelung zwischen anderen Modellen als HES und der CI-Quelle
	Verbinden/Lösen der Verkabelung zwischen einem EI-HES-Modell und einer CI-Quelle
	Zerlegen der CI-Quelle
	Reinigung der CI-Quelle
	Montage der CI-Quelle
	So entfernen Sie den CI-Quellenfilament
	So installieren Sie einen CI-Quellenfilament
	Installieren der CI-Quelle


