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Dieses Dokument bietet einen Uberblick tiber den Agilent 8890 Gaschromatographen (GC) und
den Agilent 8850 Gaschromatographen sowie detaillierte Betriebsanweisungen.

Einige Abbildungen stellen ggf. nicht Ihren GC dar. Moglicherweise sind nicht alle aufgezahlten
Funktionen zum Einfiihrungszeitpunkt des Produkts verflgbar.
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Der Gaschromatograph
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Abbildung 1. Der 8890 GC
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Vor der Verwendung lhres GC

Lesen Sie vor der Verwendung lhres GC die Sicherheitshinweise und regulatorischen
Informationen auf der Agilent-Website oder der Browser-Oberflache mit einem verbundenen
Webbrowser. Die groRten Gefahren beim Arbeiten am GC sind:

+ Verbrennungen, die durch Berthrung heil3er Bereiche am oder im GC verursacht werden.

+  Durch das Offnen von Einldssen verursachte Freisetzung von Druckgasen, die gefahrliche
chemische Verbindungen enthalten.

« Schnitt- und Stichwunden, die durch scharfe Enden an der Kapillarsaule verursacht
werden.

+ Verwendung von Wasserstoff als GC-Tragergas.

Magnetfelder:

Magnete konnen sich auf die Funktion von Herzschrittmachern, implantierten Defibrillatoren
oder sonstigen aktiven implantierten medizinischen Geraten (AIMD) auswirken.

Magnet auf der

Innenseite der
Smart ID
Key-Abdeckung

Magnet auf der

Innenseite der
— N R

Ofentiir

Abbildung 3. 8890 GC
Der 8890 GC enthalt Magnete auf der Innenseite der Ofentur sowie auf der Innenseite der

Smart ID Key-Abdeckung. Benutzern, die ein AIMD tragen, wird geraten, diese Magnete zu
meiden, wenn die Ofentlr gedffnet ist und wenn die Smart Key-Abdeckung geoffnet ist.

14 Benutzerhandbuch
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Magnet auf der
A Unterseite des
Deckels

Abbildung 4. 8850 GC

Der 8850 GC enthilt einen Magnet auf der Unterseite des Deckels. Benutzern, die ein AIMD
tragen, wird geraten, diese Magnete zu meiden, wenn der Deckel getffnet ist.
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Chromatografie mit einem GC

16

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

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

1 Injektion einer Probe in den GC. (Dies findet am Einlass statt.)
2 Trennung der Probe in Einzelkomponenten. (Dies findet innerhalb der Sdule im Ofen statt.)
3 Detektion der Zusammensetzung der Probe. (Dies geschieht im Detektor.)

Wahrend dieses Prozesses werden Statusmeldungen des GC angezeigt und der Anwender
kann Parametereinstellungen Uber den GC-Touchscreen, die Browser-Oberflache oder das
Datensystem vornehmen.

Benutzerhandbuch
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Einlasse

Die Einlasse befinden sich an der Stelle, an der Proben in den GC injiziert werden. Der Agilent
8890 GC kann Uber maximal zwei Einldsse verfligen, die als ,Front Inlet” (Vorderer Einlass) und
,Back Inlet” (Hinterer Einlass) bezeichnet werden.

Folgende Einlasstypen sind erhaltlich:
+  Split/Splitless-Einlass (SSL)
«  Purged-Packed-Einlass (PP)
Multimodus-Einlass (MMI)
+ Kaltaufgabe-Einlass (COC)
+ Einlass mit programmierbarer Temperaturverdampfung (PTV)
+ Einlasssystem flr fllichtige Analyte (Volatiles Interface — VI)
Der Agilent 8850 GC verfligt tiber maximal einen Einlass (SSL, COC oder PP).

Welcher Einlasstyp gewahlt wird, ist von der Art der durchzuflhrenden Analyse, der zu
analysierenden Probe und der verwendeten Sdule abhangig.

Proben konnen manuell per Spritze in die Einldsse injiziert oder es kann ein automatisches
Probengerat (z. B. ein automatischer Fliissigprobengeber von Agilent oder ein
Headspace-Probengeber von Agilent) verwendet werden.

Automatische Injektoren

Der Agilent 8890 GC kann bis zu zwei automatische Injektoren aufnehmen, die als ,Front
Injector” (Vorderer Injektor) und ,Back Injector” (Hinterer Injektor) bezeichnet werden. Der
Agilent 8850 GC kann einen automatischen Injektor aufnehmen.

Automatische Probenventile

Die optionalen Probenventile sind einfache mechanische Vorrichtungen, die eine Probe mit
einer festen GroRe in den Tragergasstrom einfuhren. Ventile werden haufig verwendet, um
Probengase oder Flissigkeiten in konstanten Flussstromen zu erfassen.

Der Agilent 8890 GC kann bis zu zwei Gas- oder Fllssigprobenventile aufnehmen, die als
,Valve #1" (Ventil 1) und ,Valve #2" (Ventil 2) bezeichnet werden.

Der Agilent 8850 GC kann ein Gasprobenventil oder ein Flissigprobenventil aufnehmen.

Die Ventile befinden sich im Probenventilgehause.

Benutzerhandbuch 17
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GC-Saulen und -Ofen
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GC-Saulen befinden sich im Inneren eines temperaturgesteuerten Ofens. Generell befindet
sich ein Ende der Saule am Einlass, wahrend das andere Ende am Detektor angebracht ist.

Saulen variieren in Lange, Durchmesser und Innenbeschichtung. Jede Saule ist fur die
Verwendung unterschiedlicher Substanzen konzipiert.

Zweck der Saule und des Ofens ist, die injizierte Probe in einzelne Substanzen zu trennen,
wenn die Probe die Saule durchlauft. Um diesen Prozess zu unterstlitzen, kann der GC-Ofen so
programmiert werden, dass der Probenfluss durch die Saule beschleunigt wird.

Der Agilent 8890 GC umfasst bis zu sechs Saulen, die als ,Column #1" (S&ule 1) bis ,Column
#6" (Séule 6) bezeichnet werden.

Der 8890 verfligt Uber sechs Smart ID Key-Steckplatze an der Vorderseite des Gerats. Diese
Schldssel enthalten Konfigurationsinformationen tber die Sdulen des Systems. Die Smart ID
Keys der Saule definieren Spalteninformationen, die zwischen GCs ubertragen werden konnen.
Nach dem Einfligen eines Smart ID Key werden Sie aufgefordert, die Sdulennummer (1 bis 6)
einzugeben, der der Schllssel entspricht. Nachdem Sie die Saulennummer festgelegt haben,
stellen Sie die Ein- und Ausgangsanschlusse ein. Der GC sperrt dann die Konfiguration dieser
Saule, solange der Smart ID Key installiert bleibt.

Nach dem Entfernen eines Smart ID Keys gibt die GC eine Bestatigungsmeldung aus, um zu
bestatigen, dass der Schllssel absichtlich entfernt wurde. Wenn dies bestatigt wird, kann die
entsprechende Saule entweder dekonfiguriert oder konfiguriert und entsperrt bleiben.

Um den Ofen der GC 8890 Saule zu 6ffnen, driicken Sie die Ofentlr-Taste. Siehe
Abbildung 1.

Um den Ofen der 8850 Saule zu 6ffnen, bauen Sie zuerst den ggf. installierten ALS-Injektor
aus und legen Sie ihn zur Seite. Driicken Sie dann auf die Ofendeckel-Taste, um den
Ofendeckel zu 6ffnen. Siehe Abbildung 2.

Abbildung 5. 8890 Smart ID Key
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Abbildung 6. 8850 Smart ID Key

Smart ID Key
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Detektoren
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Detektoren erkennen das Vorhandensein von Substanzen, wenn diese die Saule verlassen.

Da jede Substanz in den Detektor eindringt, wird ein elektrisches Signal im Verhaltnis zu der
erkannten Substanzmenge erzeugt. Dieses Signal wird im Allgemeinen an ein
Datenanalysesystem gesendet — z. B. an die Agilent OpenlLab CDS ChemStation Edition —, wo
es als Peak in einem Chromatogramm angezeigt wird.

Der 8890 GC umfasst bis zu vier Detektoren (drei oben auf dem GC, einer an einem seitlichen
Halter), die als ,Front Detector” (Vorderer Detektor), ,Back Detector” (Hinterer Detektor), Aux 1
Detector” (Zusatzdetektor 1) und ,Aux 2 Detector” (Zusatzdetektor 2) bezeichnet werden.

Es steht eine umfangreiche Auswahl an Detektoren (FID, WLD, SPD, NCD, FFD+, EAD, SCD und
MSD) zur Verfiigung. Welcher Detektortyp gewahlt wird, ist von der Art der erforderlichen
Analyse abhangig.

Hinterer
Detektor
(nicht
abgebildet)

Zusatzdete-
ktor 1
(nicht
abgebildet)

Zusatzdete-
ktor 2
(seitlich
montiert,
nicht
abgebildet)

Vorderer
Detektor

Abbildung 7. 8890 Detektorpositionen

Ein Aux-1-Detektor kann nur ein TCD oder FPD+ sein. Andere Detektortypen werden an dieser
Position nicht unterstiitzt.

Ein Aux-2-Detektor kann nur ein TCD, TCD, ECD oder FID sein. Andere Detektortypen werden
an dieser Position nicht unterstiitzt.
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Detektor

Abbildung 8. 8850 Detektorposition

Der 8850 GC kann einen Detektor aufnehmen (FID oder TCD).
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Touchscreen
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Der Touchscreen zeigt Status- und Aktivitatsinformationen des GC an und ermoglicht es lhnen,
den GC zu starten, zu stoppen und auf die Durchfihrung einer Analyse vorzubereiten. Der
Touchscreen bietet auch Zugang zu GC-Sollwerten, Echtzeitsignalen, Diagnosen,
Wartungsinformationen, Protokollen und Konfigurationseinstellungen fir das Instrument.
Weitere Informationen zum Touchscreen finden Sie in der Hilfe zum Touchscreen. Weitere
Informationen zum Zugriff auf die Hilfe zum Touchscreen, siehe ,Hilfe iiber den
Touchscreen®”.

Um Energie zu sparen und das Display zu schonen, wird der Touchscreen nach einem
benutzerdefinierten Zeitraum der Inaktivitat dunkler. Durch Berthren des Bildschirms wird

dieser wieder heller.

Method Diagnostics Maintenance Logs Settings ?

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA
e —
PTV FID
300.00°C 50.00°C 250.00°C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
D — e — W
coc FID
53.00°C 50.00 °C 250.00°C

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

Sequence Method Sample Est. Remaining I'/-_F-\'I I'/-;\\'I I'/;\'I

MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 \ >/

Abbildung 9. Zeigen Sie Status, Statusliste und Live-Diagramme an.
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A
/LHJ\ Method Diagnostics Maintenance Logs 8 Settings

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA
H @ —
PTV FID
300.00°C 50.00 °C 250.00°C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
) e —
coc FID
53.00°C 50.00 °C 250.00°C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN A 2
Sequence Method Sample Est. Remaining i/ ﬁ\] i/ -;\] i/ ;\]
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 NN N

Abbildung 10. Navigieren Sie zwischen Home, Sollwerten, automatisierter Wartung und Hilfe.

{\ﬂ]\ Method Diagnostics Maintenance _ Settings

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA
W — @ —
PTV FID
300.00°C 50.00 °C 250.00°C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
W @ —— )
cocC FID
53.00°C 50.00 °C 250.00°C

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

Sequence Method Sample Est. Remaining =N N )
(@WP)(p)( M)
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 NS NS NS

Abbildung 11. VerschlieRbare Laufkontrolle und Statusablage.

Eine detaillierte Beschreibung der Funktionen und Moglichkeiten des Touchscreens finden Sie
unter , Touchscreen-Betrieb"”.
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Systembetrieb
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Der GC kann uber den Touchscreen, die Browser-Oberflache und ein Agilent Datensystem
gesteuert werden.

Touchscreen

Der Touchscreen ermaoglicht die direkte Steuerung der Konfigurationseinstellungen, den
Zugriff auf Diagnose- und Wartungsfunktionen, Protokolle und den Zugriff auf die Hilfe sowie
die Moglichkeit, temporére Anderungen an Sollwerten vorzunehmen. Verwenden Sie das
Touch-Display zum:

Der Touchscreen bietet Bedienelemente fir:

Einstellen der GC-IP-Adresse

Auswahl der Touchscreen-Sprache

Anzeigen von Statusdaten und Echtzeitdiagrammen.

Uberwachung von GC und Betriebsstatus

Bearbeiten der aktuellen Methodensollwerte (aktuelle Ofentemperatur, Durchfliisse usw.)
Uberwachen des Systemzustands

Durchfihren von Wartungsarbeiten

Durchfihren von Diagnoseaufgaben und Tests und Losen von Diagnosebedingungen

Verfolgung des Verbrauchs von Verbrauchsmaterialien und der verbleibenden
Lebensdauer von Verbrauchsmaterialien

Vornehmen von Systemeinstellungen, z.B. Gebietsschema des Systems, Einrichten der
IP-Adresse usw.

Anzeigen von Systemprotokollen
Einstellen der GC-Uhrentabelle und Ressourcenschutzmallnahmen

Das Fach an der Unterseite des Touchscreens ermoglicht die Laufkontrolle:

——, Prep Run: Dies ist in der Regel vor manuellen Injektionen
" notwendig, um den Gassparmodus zu beenden und um
I F ! die Einlassfliisse fir die Injektion vorzubereiten.

| ’- | Start

[ . | Stop: Stoppt den aktuellen Lauf.

Einige Aufgaben, wie das Einstellen der IP-Adresse, kdnnen nur Uber den Touchscreen
ausgefihrt werden.

Benutzerhandbuch
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Wenn der Touchscreen in der Browser-Oberflache aktiviert, kann er auch Sequenzen laden und
ausfuhren.

Wenn ein Datensystem den GC steuert, konnen Sollwertanderungen und andere Funktionen in
der Browser-Oberflache deaktiviert werden.

Browser-Oberflache

Die Browser-Oberflache bietet viele der Funktionen, die auf dem Touchscreen zur Verfligung
stehen, und ermaglicht die Einrichtung und Steuerung des Instruments sowie die Moglichkeit,
das Instrument eigenstandig (ohne angeschlossenes Datensystem) zu betreiben. Die
Browser-Oberflache kann mit jedem typischen Geréat mit Internetbrowser, beispielsweise
einem Computer oder Tablet, angezeigt werden, vsofern das Gerat mit dem gleichen Gateway
wie das GC verbunden ist. Verwenden Sie die Browser-Oberflache zum:

+  Erstellen von Methoden

+ Ausfihren von Proben und Sequenzen von Proben

* Durchflhren von Diagnosetests

+  Uberpriifen des Status und der Leistung des GC

«  Durchflhren von Wartungsverfahren

+  Prifen der Wartungsdetails und Zurlcksetzen von Zahlern
+  Andern der Spracheinstellungen

«  Zugreifen auf die Online-Hilfe

So stellen Sie eine Verbindung mit der Browser-Oberflache her:

1 Offnen Sie ein Browser-Fenster auf einem Tablet oder Computer, das/der mit dem gleichen
Gateway wie der GC verbunden ist.

2 Navigieren Sie zu http://GC-Name oder IP-Adresse. Wenn die GC-IP-Adresse
beispielsweise 10.1.1.100 lautet, navigieren Sie zu http://10.1.1.100.

3 Wenn Sie dazu aufgefordert werden, geben Sie den Zugangscode ein. (Der Zugangscode
ist auf dem GC-Touchscreen verfiigbar.)

Weitere Informationen zur Browser-Oberflache finden Sie unter ,Browser-Oberflache”.

Wenn sich mehrere Benutzer Uber die Browser-Oberflache mit einem GC verbinden, hat nur die
erste Verbindung die normale Kontrolle.

Wenn ein Datensystem den GC steuert, konnen Sollwertanderungen und andere Funktionen in
der Browser-Oberflache deaktiviert werden.

Datensystem

Der mit Agilent Datensystemen wie OpenlLab CDS ausgestattete Datensystemadapter bietet
volle Kontrolle Uber den GC fiir die Erstellung von Methoden, die Ausfiihrung von Proben usw.
Verwenden Sie das Datensystem flir Folgendes:

+ Erstellen von Methoden
+ Ausfihren von Proben und Sequenzen von Proben

+  Uberwachung von GC und Betriebsstatus
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Uberwachen des Systemzustands

Verfolgung des Verbrauchs von Verbrauchsmaterialien und der verbleibenden
Lebensdauer von Verbrauchsmaterialien

Vornehmen von Systemeinstellungen
Anzeigen von Systemprotokollen

Einstellen der GC-Uhrentabelle und Ressourcenschutzmalinahmen

Dariber hinaus bietet der Datensystemadapter Zugriff auf die vollstandige Hilfe und
Benutzerinformationen. Wahlen Sie im Methodeneditor des GC aus dem Navigationsbaum die
Option Hilfe und Informationen Browser-Oberflache.

Beachten Sie auch Folgendes:

Der Datensystemadapter bietet keinen direkten Zugriff auf alle Diagnose- und
Wartungsfunktionen des GC.

Das Datensystem kann keine Methoden oder Sequenzen direkt verwenden, die in der
Browser-Oberflache angelegt wurden.

Wenn der Datensystemadapter mit dem GC verbunden ist, kann er so eingestellt werden,
dass er jeden daran hindert, bestimmte Anderungen am Touchscreen oder ber eine
Browser-Oberflache vorzunehmen.

Benutzerhandbuch
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Sie konnen den GC uber einen Webbrowser steuern und Uberwachen, der sich auf dem
gleichen Gateway wie der GC befindet. Hierflr ist keine Internetverbindung erforderlich. Auf
diese Browser-Oberflache kann Gber Computer-Browser-Clients und Browser fiir mobile
Endgerate, wie z. B. Tablets, zugegriffen werden. Die Browser-Oberflache bietet vollstandige
Kontrolle tber den GC. Verwenden Sie sie flr Aufgaben wie:

+ Konfigurieren der GC-Gasarten und -fliisse

+ Durchflihren automatisierter Wartungsverfahren

+  Durchflihren von Diagnosetests

+  Erstellen, Bearbeiten und Laden von Methoden

+ Ausflhren von Proben

+ Erstellen, Bearbeiten und Laden von Sequenzen von Proben

+  Uberwachen der GC-Leistung (Anzeigen von Protokollen, aktuellen Status und
Diagrammen)

Wenn Sie mit lhrem GC Uber ein Datensystem verbunden sind, konnen Sie Uber die
Browser-Oberfldache keine Methoden bearbeiten, Sequenzen bearbeiten und Laufe starten oder
stoppen. Weitere Informationen finden Sie unter ,Was ist eine Methode?“.

Bearbeiten von
GC-Methoden,
Sequenzen,
Einstellungenund
mehr

Zugriff auf lhre
Help &
Information Suite

pom—

a Method
S ) L A P

ALS[Tray

Sequences Maintenance Logs Sattings Help

Name Type on Load Time (min) Inject Time (min)

Front Injector

Other

Inlets

Not Installed
Not Installed

powo

Not Installed

FrontInlet - S5 Not Installed

Back Inlet - MMI Not Installed

Anzeigen
kontextabhan-
giger Hilfe zu
lhrem aktuellen

Bildschirm

Not Installed
Not Installed

Not Installed

=]
2 e @ N e ow

Not Installed

o Not Installed

Sequence Method Sample Name

AddedCol3 1

Bei Verwendung der Browser-Oberflache speichert der GC Ausflihrungsdaten intern. Der
Zugriff kann gewahrt werden, damit ein angeschlossener Computer am gleichen Gateway auf
diese Daten zugreifen und sie zur Analyse kopieren kann. Beachten Sie, dass Laufdaten nur
direkt Uber die Browser-Oberflache oder tber den GC nach Datums- oder
Festplattenspeichereinstellungen geldscht werden konnen.
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So stellen Sie Uber die Browser-Oberflache eine Verbindung zum GC her:

1  Wenn Sie die IP-Adresse oder den Hostnamen des GC nicht kennen, verwenden Sie den
Touchscreen, um diese Angaben zu ermitteln.

Condiguratm Cienies < Sungh System Settings P daw sl
Dace and Time VAL Address
T =l | Enasin GHCR

Lozale DR FIR0E
Hast Rama Gateway

(LR TELE1100 [fetematic]

1P g HetMask
VL1001 Autometic) 255,255, 262.0 atarmal i)

2 Offnen Sie einen Webbrowser. Unterstiitzte Browser sind Chrome, Safari (auf einem
Tablet), Internet Explorer 11 und Edge. Stellen Sie sicher, dass Sie die aktuelle
Browserversion verwenden.

3 GebenSiehttp://xxx.xx.xxX.xxX €N, Wobei xxx.xx.xx.xx.xx.xxx die
IP-Adresse des GC ist. (Wenn Sie einen Hostnamen verwenden, geben Sie diesen
stattdessen ein.) In diesem Beispiel ist die IP-Adresse des GC 10.1.1.101.

Flr den Zugriff auf die Browser-Oberflache muss das Tablet oder der Computer lediglich
mit dem gleichen Gateway wie das GC verbunden sein; eine Internetverbindung ist nicht
erforderlich.

http://10.1.1.101

3

« ¥ hup://10.1.1.101

« §¢ [http://10.1.1.101 |
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Weitere Informationen zur Verwendung der Browser-Oberflache finden Sie auf der
Registerkarte Hilfe, um auf die Hilfe & Information Suite zuzugreifen, oder klicken Sie auf das <
auf der rechten Seite des Bildschirms, um auf die kontextsensitive Hilfe zuzugreifen. Weitere
Informationen finden Sie unter ,, Hilfe von einem Browser

i “u

und ,,Kontextsensitive Hilfe""..

Sequences Diagnostics Maintenance Settings
chBpEE LY e
ALS/Tray -
Front Injector Name Type on Load Time (min) Inject Time (min) |nf0rmaﬁ0n
Other 1 Not Installed .
ECEEE—— Suite
Inlets 3 Not Installed
FrontInlet - S5 4 Not Installed
Back Inlet - MMI 5 Not Installed
EhTS 5 Not Installed
@ 7 Not Installed

Oven 8 Not Installed

9 Not Installed

pesactars o Not Installed |— Kontextsen-

Front Detector - FID
PR D sitive Hilfe
Aux Detector 2- TCD

Analog Out

Analog Out 1

Analog Out2 ©

Sequence Method Sample Name Est. Remaining

AddedCol3 1

Abbildung 12. Aufrufen der Hilfe Giber die Browser-Oberflache

Diagnostics
= JQ

Help and Information > Browser Interface Operation > About this Screen

Method Tab > Create a Method
Front Injector Create AMethod
Heater Qven

Sequences Maintenance Settings

S I ) L L T

ALS/Tray = Temperatures

Back Injector

o g o Creating a New Method
er
- Tips
valves - Methods created in the Browser Interface include the
Inlets 50 parameters for each component associated with your P SR D

instrument. currently displayed. Printing requires a
compatible device {computer or print-
enabled tablet).

Front Inlet - TV

For example, if your instrument includes both a GC and a, ALS,
the parameters for both the GC and the ALS are included in a

Back Inlet - COC

Columns single method. Note that the oven total Run Time controls
the maximum Run Time in all ather flow,
Oven 1. Click or tap Methods. The components configured with pressure, and temperature programs. For
Oven this instrument are listed in the navigation pane on the example, inlet and column program times
left side of the windows. «cannot exceed the total oven Run Time.
Detectors

2. Enter your instrument's method parameters that apply.

Front Detector - FID When you Click or tap an entry field, it displays its limits.

More Information

Initial
Back Detector - FID « Click or tap Inlets. For each inlet being used, set Inlet
Analog Out 1 Mode, Temperatures, Pressure and other features as Method Tab
2 s needed for your method.
Analag Out 1 hd 4 3

Sequence Method Sample Name Est. Remaining

13

Abbildung 13. Kontextsensitive Hilfe
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Help and Information

Help & Information Home

Hilfe zur
Browser-
Oberfla-
che

Abbildung 14. Vollstandiger Hilfs- und Informationsinhalt

Dieses Handbuch konzentriert sich auf die GC-Bedienung Uber den Touchscreen. Viele
Funktionen des Touchscreens und der Browser-Oberflache sind ahnlich. Nutzen Sie bei

Verwendung der Browser-Oberflache zur Steuerung des GC dennoch die darin bereitgestellten
Hilfethemen.
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Der GC verfligt Uber eine Statusanzeige am Bedienfeld, mit der Sie den Status und die
Bereitschaft des GC schnell ermitteln konnen. Die Statusanzeige wechselt abhangig vom
aktuellen Status des GC die Farbe.

+ Grun: Zeigt an, dass der GC betriebsbereit ist.

+  Gelb: Zeigt an, dass der GC nicht betriebsbereit ist. Die Stromversorgung ist eingeschaltet
und verfligbar, aber nicht alle Parameter haben die Betriebssollwerte erreicht, oder eine
Wartungs- oder Diagnosemalinahme ist im Gange. Moglicherweise wird eine Warnung
oder sonstige Meldung ausgegeben. Weitere Informationen finden Sie auf dem
GC-Touchscreen.

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

Statusanzeige

Abbildung 15. 8890 Statusanzeige
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Abbildung 16. 8850 Statusanzeige

Statusanzeige
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GC-Status

Wenn der GC flr den Start eines Analyselaufs bereit ist, erscheint auf dem Touchscreen die
Meldung STATUS: READY FOR INJECTION (BEREIT ZUR INJEKTION). Wenn eine Komponente
des GC flr den Start eines Analyselaufs nicht bereit ist, wird alternativ auf dem Touchscreen
die Meldung STATUS: NOT READY angezeigt und die Statusanzeige auf dem GC-Bedienfeld
leuchtet gelb. Durch Driicken der Registerkarte Diagnostics (Diagnose) werden Griinde fir die

Benutzerhandbuch

fehlende Betriebsbereitschaft des GC angezeigt.

Status Farben und Details

Farben geben einen schnellen GC-Status an:

Bereit (alle Einstellungen auf Sollwert)
Laufender Lauf

Nicht bereit

Wartungsmodus (es lauft eine automatische
Wartungsaufgabe)

Vorbereitung der Probe

GC befindet sich im Ruhezustand

GC befindet sich in einem Fehlerzustand

STATUS: NICHT BEREIT

Der im Statusfach angezeigte Statustext kann Folgendes enthalten:

Statustext Kommentar

KONDITIONIERUNGSLAUF GC fiihrt nach dem Aufwachen aus dem Schlaf einen Konditionierungslauf durch.
ABKUHLEN Der GC flhrt zwischen den Laufen eine Abkihlungsphase durch.
DIAGNOSE-MODUS Der GC flhrt derzeit einen diagnostischen Test durch.

FEHLER Ein Fehler verhindert den normalen Betrieb. Weitere Informationen finden Sie auf

den Registerkarten ,Diagnose” und ,Protokolle”.

H2 ABSCHALTEN Der GC wird heruntergefahren: Die Heizungen sind ausgeschaltet, die
Ofenklappen sind gedffnet und die Gaszufuhr ist abgeschaltet.

WARTUNGSMODUS Der GC flhrt ein Benutzerwartungsverfahren durch.

MSD-ENTLUFTUNG Der GC ist so eingestellt, dass er Strome liefert, die fiir die MSD-Entliiftung
geeignet sind.

MSD ENTLUFTET Der MSD ist entliiftet.
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Statustext Kommentar

NORMAL Keine Bedingungen verhindern den Betrieb. Der GC kann bereit sein, einen Lauf zu
beginnen, muss es aber nicht.

NACHLAUF Die GC fihrt eine Methode nach dem Programmlauf aus.

VORBEREITUNG DER PROBE Wahrend eines Laufs fihrt ein angeschlossenes ALS die Probenvorbereitung
durch.

PREP RUN Der GC befindet sich im Zustand Prep Run und bereitet sich auf eine Injektion vor.

AUSFUHREN Der GC fihrt einen Lauf durch.

SLEEP Der GC befindet sich im Ruhezustand. Um den GC aufzuwecken, eine

Sollwertanderung vorzunehmen, eine Methode herunterzuladen oder von einem
Agilent-Datensystem aufzurufen, wahlen Sie ,Aufwecken".

SLEEP VERSCHOBEN Aufgrund der laufenden Aktivitdten ist der GC nicht planmafig in den
Ruhezustand tibergegangen. Der GC geht in den Ruhezustand tber, wenn er
mindestens 15 Minuten lang nicht benutzt wurde.

ABSCHALTUNG Eine GC-Komponente verhindert, dass der GC normal funktioniert. Priifen Sie auf
der Registerkarte Diagnose, ob eine Diagnosebedingung oder -meldung vorliegt.

Warntone

Der GC stellt Informationen uber Pieptone zur Verfligung.

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

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

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

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

Fehlerbedingungen

Wenn ein Problem auftritt, andert sich die GC-Statusleiste zu ,Not Ready” (Nicht bereit), die
GC-Statusanzeige leuchtet gelb, eine Zahl wird neben der Registerkarte ,Diagnostics”
(Diagnose) eingeblendet und in der Statusleiste und der Registerkarte ,Diagnostics” wird die
Bedingung angezeigt, die den Zustand ,Not Ready” verursacht. Driicken Sie Diagnostics
(Diagnose), um das Problem anzusehen und zu beheben.
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Bei Konfiguration fir eine verbesserte GC-MS- oder GC-HS-Kommunikation werden
Fehlermeldungen der angeschlossenen Instrumente ebenfalls angezeigt.

Beheben einer Abschaltbedingung

Wenn eine Komponente abgeschaltet wird, wechselt der GC in den Zustand ,Not Ready” (Nicht
bereit). Die Statusanzeige und Statusleiste werden gelb und die Registerkarte ,Diagnostics”
(Diagnose) zeigt eine Zahl in einem roten Kreis an, mit der verdeutlicht wird, dass eine Reihe
von Warnungen oder sonstigen Problemen vorliegt, die Ihre Aufmerksamkeit erfordern. Mit
Diagnostics > Warnings and Errors (Diagnose > Warnungen und Fehler) werden alle aktuellen
Bedingungen angezeigt, die lhre Aufmerksamkeit erfordern.

Um eine Abschaltbedingung zu beheben, wahlen Sie Diagnostics > Warnings and Errors
(Diagnose > Warnungen und Fehler) und wahlen Sie anschlieRend eine Bedingung aus, um ihre
moglichen Ursachen und Behebungsmalinahmen anzuzeigen. Wahlen Sie eine Setpoint
Action (Sollwert-Aktion) aus. Wahlen Sie Keep Shutdown Zone On (Abzuschaltende Zone
eingeschaltet lassen), um den Alarm zu I6schen und alle Zonen einzuschalten. Wahlen Sie
Turn Shutdown Zone Off (Abzuschaltende Zone ausschalten), um den Alarm zu I6schen und
alle Zonen mit Ausnahme der abzuschaltenden Zone einzuschalten.

Beachten Sie: Wasserstoff-Abschaltungen, die tiber den Wasserstoffsensor eingeleitet
wurden, konnen nur durch Aus- und Einschalten des GC geloscht werden. Nach dem Neustart
des GC bleiben die betroffenen Wasserstofffllisse und Heizungen ausgeschaltet. (Beachten
Sie: Der GC kann den Wasserstofffluss nur flir Gerate unter seiner Kontrolle abschalten.)
Ermitteln Sie die Ursache der Abschaltung und beheben Sie sie. Siehe Handbuch zur
Fehlerbehebung.
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Ubersicht Uber die Durchfiihrung einer Analyse

Die Bedienung des GC umfasst die folgenden Aufgaben:
+ Einrichten der GC-Hardware fiir eine Analysemethode.
« Starten des GC. Siehe ,Starten des GC".

Vorbereiten angeschlossener Probengeber. Installation der methodendefinierten Spritze;
Konfiguration von Losungsmittel- und Abfallflaschchenverwendung sowie der
Spritzengrole; Vorbereitung und Beflllen von Losungsmittel-, Abfall- und
Probenflaschchen, soweit zutreffend. Details zur Installation, Bedienung und Wartung
finden Sie in der zusammen mit lhrem ALS oder Headspace Sampler (HS) ausgelieferten
Dokumentation.

+ Einrichten der aktiven Methode oder Bearbeiten von Sequenzen.
 Vergleichen Sie hierzu die Dokumentation zum Agilent Datensystem.
+ Fur den eigenstandigen GC-Betrieb siehe ,Bearbeiten der aktiven Methode”.
Ausfiihren der Methode oder Sequenz.
+ Vergleichen Sie hierzu die Dokumentation zum Agilent Datensystem.

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

+  Uberwachung von Probenanalysen tiber den GC-Touchscreen, die Browser-Oberfléche
oder ein Agilent Datensystem. Siehe ,Home-Ansicht" oder die Dokumentation zum Agilent
Datensystem.

Abschalten des GC. Siehe ,So versetzen Sie den GC in den Standby-Modus* oder ,Den GC
abschalten”.
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Geratesteuerung mit einem Datensystem

Der GC wird normalerweise Uber ein angeschlossenes Datensystem gesteuert, wie z. B.
Agilent OpenLab CDS. Bitte lesen Sie hierzu die Online-Hilfe des Agilent Datensystems
bezlglich Details zum Laden, Ausfihren und Erstellen von Methoden und Sequenzen mithilfe
des Datensystems.

Anderungen am Touchscreen

Ein angeschlossenes Datensystem kann die auf dem Touchscreen verfligbaren Funktionen
einschranken. Diese Anderungen konnen Folgendes umfassen:

+ Deaktivierung der Starttaste auf dem Touchscreen. (Bei manuellen Injektionen ist der Start
immer maoglich).

+ Deaktivierung der Echtzeit-Darstellungen
« Deaktivierung des Taktwechsels
+ Deaktivierung von Datenloschungen

+ Deaktivierung von erweiterten Fehlerbehebungsfunktionen und Diagnosefunktionen,
insbesondere solche, die Diagnoselaufe starten. Automatisierte Wartungs- und
Diagnoseverfahren umfassen keine Schritte, die einen Leer- oder sonstigen
Bestatigungslauf erfordern.

Wenn eine Funktion deaktiviert ist, erscheint sie grau oder zeigt ein Schloss-Symbol, wie in
Abbildung 17 abgebildet.

m) Gesperrt durch Datensystem

Methad Diagnostics irl Enamnce Ofs Sattings

Seqiinnds Mtk Sarmple Eat, Remaining = 8 o
100 ul )

Abbildung 17. Das Schloss-Symbol deutet auf eine Funktion hin, die durch ein Datensystem gesperrt
ist

Diese Funktionen sind weiterhin dber das Datensystem verfligbar.
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Anderungen an der Browser-Oberflache

Ein angeschlossenes Datensystem kann die auf der Browser-Oberflache verfligbaren
Funktionen einschranken. Diese Anderungen konnen Folgendes umfassen:

« Deaktivierung der Sequenzsteuerung. Die Registerkarte Sequence steht nicht zur
Verfligung

« Deaktivierung der Echtzeit-Darstellungen
+ Deaktivierung von Datenldschungen

+ Deaktivierung der Spitzenauswertung und der Funktionen zur Fehlersuche/Diagnose, die
Diagnoselaufe starten. Automatisierte Wartungs- und Diagnoseverfahren umfassen keine
Schritte, die einen Leer- oder sonstigen Bestatigungslauf erfordern.

Wenn eine Funktion deaktiviert ist, wird sie grau angezeigt oder mit einem Schloss-Symbol
versehen.

Diese Funktionen stehen Uber das Datensystem nach wie vor zur Verfligung.
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Problembehebung
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Falls der GC den Betrieb aufgrund eines Fehlers einstellt, Uberprifen Sie, ob auf dem
Touchscreen oder der Browser-Oberflache Meldungen angezeigt werden. Der GC besitzt
Diagnosefunktionen, die Ihnen dabei helfen, die Ursache fir einen Fehler zu ermitteln.

1 Verwenden Sie den Touchscreen, die Browser-Oberflache oder das Datensystem, um den
Alarm anzuzeigen. (Siehe ,Home-Ansicht" und ,Diagnostik” fiir Details.)

2 Tippen Sie auf die Schaltflache ,Stopp” ( ® ) auf dem Touchscreen, klicken Sie auf die
Schaltflache ,Stopp” auf der Browser-Oberflache oder schalten Sie die storende
Komponente im Datensystem ab.

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

4 Losen Sie das Problem z. B. durch Austausch von Gasflaschen oder Beheben des Lecks.

Sobald das Problem behoben wurde, schalten Sie das Instrument aus und wieder ein. Die
meisten Fehler beim Herunterfahren konnen Uber die LUl behoben werden, doch flir manche
muss das Instrument aus- und wieder eingeschaltet werden.
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Agilent bietet eine umfangreiche Dokumentation fur die Installation, den Betrieb und die
Wartung des Instruments direkt Gber den GC. Darlber hinaus gibt es mehrere Moglichkeiten,
auf die umfassende Hilfe- und Informationssuite zuzugreifen, entweder Uber den Touchscreen,
uber einen Browser oder Uber |hr Agilent Datensystem.

,Hilfe liber den Touchscreen®.
Enthalt eine umfassende Dokumentationssuite mit kontextsensitiven Informationen und
Tipps direkt vom Touchscreen des GC.

- Hilfe von einem Browser”.
. Die vollstandigen Benutzerinformationen sind direkt Gber den GC unter Verwendung eines
verbundenen Webbrowsers verfligbar.

- ,Kontextsensitive Hilfe".
Neben der vollstandigen Benutzerdokumentation stehen auch kontextsensitive
Informationen Uber die Browser-Oberflache zur Verfiigung.

+ Die Website von Agilent (www.agilent.com).
Die Website von Agilent-bietet Informationen zur gesamten Produktpalette von Agilent,
einschliellich Probenehmer und massenselektive Detektoren. Die verfiigbaren
Informationen umfassen Handbicher, Anwendungen, technische Kurzdarstellungen und
vieles mehr.

Sehen Sie sich beim Auspacken des Instruments das mitgelieferte GC Schnellstartposter an.
Dieses hilft Innen dabei, sich schnell mit Ihrem GC vertraut zu machen und Ihr Instrument
einzurichten und zu konfigurieren. Dieses Poster finden Sie auch in der Hilfe lhres Browsers im
Abschnitt Einweisung.
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Quick Start

- Agilent

8890 Gas Chromatograph

. oyt i it Remove Protective Packaging
Remova a Embalagem e Protecdo
Yaane sauymiyio yraKossy
REROHEALET
BRRFOE

View Feature Tour
Visualize Navegagdo nas Fungdes
630D HOBLX ByHKLIATT
WEYT—ERTLEY
ERYERE

‘Complete Assistente de Configuragéo do Sistema
BainonAiTe MacTep OTNaaM CHCTEMB!

VAT LEEIH - FERFTRTLET
RAARFEEAT

6 Complete System Setup Wizard

7

g Help and
o ! Agent
Tae rair Agient
~ u i BN T B Agilent F—FSRFLNS N TERBICTI T ATEET
DTTITOTEALT DT TN S5=7 T RIRAL. BT X A —AFREBBLTCNI L (75— » AT SOBIEBD L) - SERFIARES Bl Aglent BUBBLVAT FHTHER.

GCEPCRELES XD E (LR UN2Y) KREL TR,

(o, BERATT)

Browser Interface
Provides instrument control

T

Ingtallation instruetions

Help and Information
hitp://10.1.1.101/info

GC and GC/MS
User Manuals & Tools

gl Tosnogies e 2010
Futed i LA o G
Sanary 18

43



2  Hilfe und Informationen

Hilfe Uber den Touchscreen

Der GC wird mit umfangreicher zugehoriger Dokumentation ausgeliefert, die Sie bei folgenden
Themen unterstitzt: Starten des Systems, mit dem System vertraut machen, Installation,
Betrieb, Wartung, Problembehebung und viele weitere nitzliche Informationen.

Es gibt mehrere Arten, auf diese Informationen zuzugreifen, unter anderem das Hilfement ,?"
auf dem Touchscreen. Hier finden Sie nicht nur kontextabhangige Informationen, sondern
auch eine Liste mit Tipps, um schnell zu den bendtigten Informationen zu gelangen, und eine
umfangreiche Suite an Hilfe und Informationen mit Themen zu Wartung, Diagnose,
Teileansichten, Funktionsweise, Einstellungen und Einarbeitung. Weitere Informationen und
Funktionen, die mit dem Touchscreen-Hilfepaket verflgbar sind, finden Sie unter
»Touchscreen-Hilfe".

ut This Screen

1.713 psi 6.500 mL/min
m Tips

)
PTV

300.00°C 50.00°C Index

1.981 psi 7.501 mL/min 28 pA

W — e —

coc FID

53.00°C 50.00°C 250.00°C

STATUS: WAITING FOR PREP RUN -~ i
Sequence Method Sample Est. Remaining "= > n

MDL200_slow_2_0_0_291 13.00

I Help and Information X I

Maintenance T M Diagnostics
pod i
I l!‘ | p, (s}

art Views Iperation
G pﬁ

@ Settings @ Familiarization .

Help and Infermation Home
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Touchscreen-Hilfe

Bei Verwendung des GC kann durch Driicken des Fragezeichens (?) in der oberen rechten Ecke
des Touchscreens ein Hilfe-MenU aufgerufen werden. Das Hilfe-MenU bietet Ihnen Zugriff auf
kontextabhangige Informationen Uber die Bildschirmseite, die Sie sehen, sowie Tipps, Zugriff
auf die komplette Dokumentation zu Hilfe und Informationen sowie einen Index, der Ihnen die
Suche nach den bengtigten Informationen erleichtert.

Method Diagnostics Maintenance Logs g Settings (f’l:\?

1.713 psi 6.499 mL/min

J— 0 —
PTV
300.00°C 50.00 °C 250.00 °C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
H — T —
coc FID
53.00°C 50.00 °C 250.00 °C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a2
Sequence Method Sample Est. Remaining /= / »  / \
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 (P)(»)(m)

1 About This Screen (Uber diese Bildschirmseite) bietet kontextabhéngige Details tiber die
Bildschirmseite, die Sie derzeit ansehen.

1.713 psi 6.501 mL/min
1:'_ Tips
) —e .
Help and Information
PTV
300.04°C 50.00°C Index
1.981 psi 7.501 mL/min 27 pA Method  Diag 3 o Settings ?
Eu] E— @ _— [6] 1.713 psi 6.500 mL/min At This Sereen
coc FID “F| status- FlowPath Tips
53.00°C 50.00°C 250.00°C 11-'] e X! -
Help and Information
‘STATUS: WAITING FOR PREP RUN -~ 2 300004 *Seeiniet, coumn, and i
. detector temparature . Index
Sequence Method Sample Est. Remaining @ and status. - N
13.00 =300 AN | 1.980 ps » Touch o edit that 28 pA

[ &= o (8

immediately.

coc FID
53.00°C 250.00°C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ i
Sequence Methad Sample [Est. Remaining =) > ™
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00
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2 Tips (Tipps) liefert hilfreiche Informationen Gber die Anwendung des GC. Sie erhalten
individuelle Tipps, die Antworten auf haufig gestellte Fragen sowie Links zu den haufig
angewandten Verfahren bereitstellen.

1713 psi 6.500 mL/min Alout This Sereen
J— I
P Help and Information
300.00°C 50.00°C Index
1.981 psi 7.501 mL/min 2B pA
9 — t |
53‘.:?:“( 50.00°C 250, Ties x
mmm““ = Find the GC firmware
Sequence Method Sample Est. Remaining =) revision
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 et b vt -~
How to use the touch display
FID collector spring h
I Smart 1D Keys Tip: Run Controls x I
Help and Information Hor Run Controls:
Stop the current run -~
= Start a run
Prepare for run
w
| |
Help and Infermation Home
3 Help & Information (Hilfe und Informationen) bietet umfassende, detaillierte Informationen
zur Wartung und Diagnose sowie Teileansichten und Informationen zu Betrieb,
Einstellungen usw.
lfzjm 6.500 mL/min uE T Sereen
ﬂ__ U Tigs
e ) T
300.00°C 50.00°C Index
1.981 psi 7.501 mL/min 2B pA
J—W !
coc i Help and Information x I
53.00°C 50.00°C 250.)
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ x Maintenance i‘ Diagnostics
Sequence Method Sample Est. Remaining 'P I‘ .
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 1
'[";T,[. . Part Views ’ﬁ Operation
@ Settings @ Familiarization
w
ndex Tips
| |
Help and Infermation Home
+ Wartung: Wartung von Eingangen, Detektoren und Modulen, die fir diesen
konfigurierten GC verflighar sind.
- Teileansichten: Die Verschleiliteile fur Eingange, Detektoren und Module, die auf diesem
GC konfiguriert sind.
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- Einstellungen: Konfiguration und Kalibrierung fur jedes verfligbare Modul auf diesem
GC. Enthalt auch eine Erklarung fir den Instrumentenplaner.

- Diagnostik: Automatisierte und manuelle Tests auf diesem GC verflgbar.

- Funktionsweise: Verwendung von Eingangen, Detektoren und Modulen, die fir diesen
konfigurierten GC verflighar sind.

- Einarbeitung: Wo Sie Informationen Uber den GC finden, Gber das Touch-Display, die
Bedienung des Systemeinrichtungsassistenten, den Zugriff auf die Feature-Tour und
eine Ubersicht tber die GC-Teile.

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

index X |

Help and Infermation Home
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Hilfe von einem Browser

Sie konnen auf umfassende On-Board-Dokumentation zugreifen, die Sie bei folgenden
Themen unterstitzt: Starten des Systems, mit dem System vertraut machen, Installation,
Betrieb, Wartung, Problembehebung und sonstige nitzliche Informationen. Zur Verwendung
dieses erweiterten Hilfepakets ist kein Internetzugang erforderlich. Der Zugriff auf diese Hilfe
setzt lediglich voraus, dass Ihr PC oder Tablett mit dem gleichen Gateway wie Ihre GC
verbunden ist.

Diese erweiterte Version von Hilfe & Informationen ist leicht zuganglich tber:

+ Die Browser-Oberflache. Rufen Sie die Hilfe & Informationen Suite auf, indem Sie auf die
Registerkarte Hilfe in der Browser-Oberflache klicken. Siehe ,Browser-Oberflache” fir
Anweisungen zur Verbindung mit der Browseroberflache.

Help and Information

Help & Information Home
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Ihr Agilent Datensystem. Rufen Sie die Hilfe & Informationen Suite auf, indem Sie oben in

der Baumansicht auf den Link Hilfe & Informationen Browser-Oberflache klicken.

Home GC Plugins

Method

Instrument

Acquisition Method — Untitled
hoE § N G

PP-46.- Acquisition

Control

i

@ copy

Sequence ¥ ) Reset v

Windc

4 General Front et law Path o
B & 3 |—OvenioC
Properties 0 9 -y S Colunn #1 Hespsi
% e v H Column #1 He: mljmin
P —cdl :
4 Instrument Setup i ‘ ° S
Agilent 8890 . . e 2
Otk Comas sk 0 4 6 g 10 12
Tahml W  mthod : .
st Tsmijmn  Options Run Time, min
8390 GC Links - Actuzl « Options
Help & Information ) Over Termp O
Browser Interface Rate Value Hold Time. Run Time
s0°C “¢/min [ min min
- ALS b (inidal) 50 3 3
Front Injector .
EquilibratonTime Ramp1 0 250 0 13
Back Injector
Tray / ther :
- Inlets Waimurn Oven Temperature
PTV - Front
coc- Back
Columns [ Override Solumn Max 450 °C
Oven Post Run: __50 T
FID - Front
o FID - Back
E Events
|
o Signals
hi ~ GCPerformance
o
a FID - Front
« y .

Current user: SYSTEM, Active project: PP-46
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@ 8890GCHep znd nformation X | 4+

8890 GC

Home Knowledgebase Getting Started G Maintenance  Online Resources

Ein Webbrowser auf jedem Gerat, das sich auf dem gleichen Gateway wie die GC befindet.
Rufen Sie die Help & Information Suite auf, indem Sie http: //xxx.xx.xx.xxx/info
in Thren Webbrowser Ihrer Wahl eingeben, wobei xxx . xx . xx . xxx die IP-Adresse oder
der Hostname lhres GC ist.

Der Zugriff auf die Hilfe & Informationen Suite bietet Ihnen die folgenden Informationen:

Wissensdatenbank: Handbucher, Installationsinformationen, Sicherheitsinformationen
und Standortvorbereitung.

Erste Schritte: BrowserUI-Tutorial, Schnellstartplakat, eFam, eine GC Feature Tour, der
System Setup Assistent und Lehrvideos.

Wartung: Informationen zur Durchflihrung von Wartungsarbeiten an lhrer Konfiguration
(Eingange, Detektoren, etc.).

Systembetrieb: Informationen zur Bedienung lhrer GC, wie z. B. deren Einstellungen oder
EMF-Zahler.

Diagnose: Informationen zu den Diagnosetests, der selbstgesteuerten Diagnose und den
auf lhrem GC verfiigbaren Aufgaben.

Hilfe zur Browser-Oberflache: Hilfe und Anweisungen zur Verwendung der
Browser-Oberflache.

Online-Ressourcen: Links zur Agilent University, Agilent YouTube, Agilent Community,
Services und mehr.
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Die Hilfe wird standardmalig gefiltert, um nur solche Informationen anzuzeigen, die relevant
fur die Konfiguration lhres GC sind. Wenn Informationen zunachst nicht verflgbar sind,
vergewissern Sie sich, dass alle Hilfeinhalte aktiviert sind. Klicken Sie auf das Symbol ¥ in der
oberen rechten Ecke des Bildschirms ,Hilfe & Informationen®, um lhre aktiven Filter zu prifen.
Mit diesen Filtern konnen Sie Informationen zu den verschiedenen Komponenten lhres GC ein-
oder ausblenden, z.B. Informationen zu bestimmten Detektoren oder Eingéangen.

Dardber hinaus konnen Sie haufig besuchte Themen als Favoriten fUr einen einfachen Zugriff
festlegen. Navigieren Sie dazu zum gewUnschten Thema und klicken Sie auf das Symbol ¢
Sobald ein Thema zu lhren Favoriten hinzugefiigt wurde, wird das Symbol Y& ausgefiillt.
Klicken Sie erneut auf dieses Symbol, um das Thema aus Ihren Favoriten zu entfernen. lhre
Favoriten kdnnen Sie jederzeit durch Anklicken des Symbols A einsehen. Klicken Sie von hier
aus auf eines der aufgefiihrten Themen, um schnell darauf zuzugreifen, oder klicken Sie auf
das Symbol @, um das Thema aus |hren Favoriten zu entfernen.

Das Verlaufssymbol @ listet die zuletzt besuchten Hilfethemen der aktuellen Browsersitzung
auf. Wahlen Sie von hier aus ein beliebiges der aufgeflihrten Themen aus, um sie erneut zu
besuchen. Wahlen Sie Verlauf I6schen, um alle Themen aus lhrem Verlauf zu entfernen.

Alle
verfiigbaren

@ 8890 GC Helpend Information X | +

¢ G O @i FN

i Apps

8890 GC

Home Knowledgebase GettingStarted GCMaintenance  Online Resources

— Informationen
Favoriten
hinzufiigen und

Benutzerhandbuch

entfernen,
Inhalte filtern
und lhren
Verlauf
anzeigen lassen

Help and Information -]

Help & Information Home

_ Inhaltsverzeichn
is
ein-/ausblenden
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Kontextsensitive Hilfe

52

Auf jeder Seite der Browser-Oberflache steht die Moglichkeit zur Verfigung, auf
kontextsensitive Informationen oder Hilfe zuzugreifen. Wahlen Sie < auf der rechten Seite des
Bildschirms, um auf Informationen und Tipps zuzugreifen, die fir die von Ihnen angezeigte
Seite relevant sind. Uber diesen Bildschirm finden Sie mehrere Links zu relevanten
Hilfethemen. Wenn Sie darauf klicken, 6ffnen diese Links die entsprechenden Themen im
Hilfefach. Unter Tipps finden Sie Auszlige aus nutzlichen Informationen tber die aktuelle Seite.
Zusatzlich bieten einige Seiten Links zu zusatzlicher Dokumentation, wie z.B. den Link zum
Methodenassistenten im folgenden Beispiel.

E, ] Method Sequences Diagnestics Maintenance Legs Settings Help
m o o T
L e g e =

Type on Load Time {min] Anjoc Tis {min]

Sequencs Methas Ein Bembnang
oran

Disgnosicr  Maimeanance — — . Open Help In New Tab

@
B =

Vvalves About this Screen
Type on Load Time (min) Inject Time (min)

Inlets

1 Nevae o 01 o1
REHnET=GS 2 Novalve off 0.1 0.1
Back Inlet- a1 3 Novahe of 01 01
TS 4 NoValve off 0.1 0.1
5 Noveve ort 01 o1
Ovs 6 NoValve Off 0.1 01
Derectors / Novawe or o1 o
5 Novelve o 01 01
o Nevake o o o More Information
10 Novave ot X o1
e Method Tab
‘Analog Out 1

Method Wizard

Analog Out 2

Events

signals

GC Performance
Dlank Cvaluation
Peak Evaluation

Configuration

Miscellaneous
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Um das angezeigte Thema zu minimieren, klicken Sie auf das > zwischen der
kontextsensitiven Hilfe und der angezeigten Seite. Klicken Sie erneut auf >, um das
kontextsensitive Hilfefach zu minimieren.

Diagnostics Maintenance

= JQ

Help and Information > Browser Interface Operation >

Sequences

<hDE BN

Settings

Open Help In New Tab

*V.©

About this Screen

ALS/Tr
bty Temperatures Methed Tab > Create a Method

Front Injector Create AMethod

Heater Oven
Back Injector .
. LE Creating a New Method
er

valves Methods created in the Browser Interface include the

parameters for each component associated with your

f You can only print a saved method that i
instrument.

Inlets 0
[ — I ) ‘ currently displayed. Printing requires a
Actus N . compatible device {computer or print-
EEN e For example, if your instrument includes both a GC and a, ALS, :,‘a:,:dmmﬂl ol "
oot the parameters for both the GC and the ALS are included in a
Columns single method. Note that the oven total Run Time controls
the maximum Run Time in all ather flow,

Oven 1. Click or tap Methods. The components configured with pressure, and temperature programs. For
Oven m this instrument are listed in the navigation pane on the example, inlet and column program times
left side of the windows. cannot exceed the total oven Run Time.
Detectors

2. Enter your instrument's method parameters that apply.

Front Detector - FID When you Click or tap an entry field, it displays its limits.

More Infor

Initial
Back Detector - FID » Click or tap Inlets. For each inlet being used, set Inlet
Analog Out 1 Mode, Temperatures, Pressure and other features as Method Tab
5 ° needed for your method
Analog Out 1 h “ »

Method

Sequence

Semple Name: Est Remaining

13
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3  Start und Abschalten

Starten des GC

Der erfolgreiche Betrieb beginnt mit einem korrekt installierten und gewarteten GC.
Detailangaben zu den Anforderungen an die Gas- und Stromversorgung, Abfihrung von
gefahrlichen Chemikalien sowie den erforderlichen Betriebsabstanden um den GC finden Sie
im Agilent 8890 Gaschromatographen-Standortvorbereitungshandbuch und dem Agilent 8850
Gaschromatographen-Standortvorbereitungshandbuch.

1

Uberpriifen Sie den Druck der Gasversorgung. Informationen zum erforderlichen Druck
finden Sie im Agilent 8890 Gaschromatographen-Standortvorbereitungshandbuch und dem
Agilent 8850 Gaschromatographen-Standortvorbereitungshandbuch.

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

Wenn Sie das Kryo-Kuhlmittel verwenden, drehen Sie den Regler an der Quelle auf.

Schalten Sie den GC ein. Warten Sie, bis auf dem Touchscreen die Meldung Power on
successful (Einschalten erfolgreich) angezeigt wird.

Installieren Sie die Saule.
Stellen Sie sicher, dass die Saulenarmaturen dicht sind.

Legen Sie eine zu verwendende Methode fur den GC fest.
Wenn Sie ein Datensystem verwenden, laden Sie die Methode auf den GC herunter.
Wenn Sie den Touchscreen verwenden, siehe ,Bearbeiten der aktiven Methode”

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

Tabelle 1 Stabilisierungszeiten des Detektors

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

FID 2 4

WLD 2 4

EAD 4 18bis 24

FPD+ 2 12

SPD 4 18bis 24

56
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So versetzen Sie den GC in den Standby-Modus
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1 Warten Sie bitte, bis der aktuelle Analyselauf abgeschlossen ist.

2 Wenn die aktive Methode modifiziert wurde, speichern Sie die Anderungen.

Lassen Sie niemals Leitungen mit entflammbarem Gas aufgedreht, wenn der GC
unbeaufsichtigt ist. Wenn ein Leck entsteht, kann das Gas eine Brand- oder Explosionsgefahr

darstellen.

3 Reduzieren Sie die Ofentemperatur auf 50 °C oder niedriger. Reduzieren Sie die Detektor-
und Einlasstemperaturen auf einen Wert zwischen 150 und 200 °C. Wenn gewUnscht, kann
der Detektor ausgeschaltet werden. Beachten Sie Tabelle 1, um zu ermitteln, ob es von
Vorteil ist, den Detektorkurzzeitig auler Betrieb zu nehmen. Die erforderliche Zeit, um den
Detektor in einen stabilen Zustand zurlickzuversetzen, ist ein wichtiger Punkt.
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Den GC abschalten

58

1 Versetzen Sie den GC durch Driicken von Maintenance (Wartung) > Instrument > Perform
Maintenance (Wartung durchfiihren) > Start Maintenance (Wartung starten) in den
allgemeinen Wartungsmodus und warten Sie, bis der GC bereit ist.

2 Schalten Sie die Hauptstromversorgung aus.
Vorsicht! Ofen, Einlass und/oder Detektor konnen so heil} sein, dass Sie sich verbrennen

konnen. Wenn sie heil} sind, tragen Sie bitte hitzebestandige Handschuhe, um Ihre Hande zu
schiitzen.

Benutzerhandbuch



4 Touchscreen-Betrieb

Navigation 60
Analyse-Bedienelemente 61

Status-/Kontrollleiste 62

Dateneingabe. 64

Home-Ansicht 65
Flusspfad-Seite 66

Status-Seite 67
Plot-Seite 68

Methoden-Ansicht 70
Sequenzansicht 71
Diagnose-Ansicht 72
Wartungsansicht 73
Protokoll-Ansicht 74
Einstellungsansicht 75
Hilfe-Ment 76

Funktionalitat des Touchscreens, wenn der GC Uber ein Agilent Datensystem gesteuert
wird 77

In diesem Abschnitt wird die grundlegende Bedienung des GC-Touchscreens am Agilent
beschrieben.
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Navigation

Der Touchscreen zeigt Status- und Aktivitdtsinformationen des GC an (aktuelle Temperaturen,
Flisse, Druckwerte und Informationen zur Bereitschaft des GC) und ermdglicht es Ihnen, den
GC zu starten, zu stoppen und auf die Durchfihrung einer Analyse vorzubereiten. Der
Touchscreen bietet auch Zugang zu GC-Sollwerten, Echtzeitsignalen, Diagnosen,
Wartungsinformationen, Protokollen und Konfigurationseinstellungen fir das Instrument.

Der Touchscreen bietet Zugriff auf alle GC-Einstellungen, Steuerungen und Informationen.
BerUhren Sie ein Bedienelement, um Zugriff auf weitere Informationen zu erhalten, eine
Einstellung oder Steuerung zu aktivieren oder um Daten tber die Touch-Tastatur bzw. die
Tastaturschnittstelle einzugeben. Siehe Abbildung 18.

Hilfe und
Informationen

Navigations-
registerkarten

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA

=H [jﬂf]*\‘ B VY

FID

Seitenauswahl- . 300.00 °C 50.00°C 250.00 °C
schaltflachen 1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
[ p— —

coc FID
53.00°C 50.00°C 250.00 °C
Hauptanzeigebereich ———————

STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~
Sequence Method Sample Est. Remaining I'/ ’-_P-\" I'/ - ;\'I I'/ ’;\"I
Status-/ MDL200_slow_2_0_0_291 | 13.00 \— \_/ \_/
Kontrollleiste
Analyse-

Bedienelemente
Abbildung 18. Touchscreen-Startseite

Die Navigationsregisterkarten bieten Zugriff auf verschiedene Funktionsbereiche. Durch die
Auswahl einer Registerkarte wird die entsprechende Bildschirmseite eingeblendet.

Die aktuell ausgewahlte Seite oder Registerkarte wird hervorgehoben.

Mit der Registerkarte ? (Hilfe und Informationen) erhalten Sie Zugriff auf die Online-Hilfe und
-Dokumentation fir den GC.

Durch Driicken auf eine Seitenauswahlschaltfliche auf der Startseite wird die entsprechende
Seite geladen.
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Der Hauptanzeigebereich liefert Informationen Gber den ausgewahlten Funktionsbereich/die
ausgewahlte Seite. Dieser Bereich enthalt Statusanzeigen, Steuerungen, einstellbare
Parameter usw.

Je nachdem, welche Seite ausgewahlt wurde, konnen eventuell weitere Bedienelemente
eingeblendet werden. Zum Beispiel Seitenauswahlschaltflachen, auswahlbare Registerkarten,
Vor- und Zurlck-Schaltflachen, Scroll-Schaltflachen usw. Siehe Abbildung 19.
Weitere
Bedienelemente

Auswahlbare

Registerkarten
Seite c!er < Settings Configuration ? Close Apply
vorherigen oder
libergeordneten
Ebenge ALS/Tray Column2 | Column3 | Column4 | Column5 @ Column6
Valves
No Smart Key is present.
Inlets
Setti
N
Min Temp Column ID Lock
Oven
-60.00°C Unlocked v
Detectors
Headspace Max Program Temp Max Temp
REairess 450.00°C 325.00°C
Misc Description v
Seitenauswahl-
schaltflachen
Scroll-
Schaltflachen

Abbildung 19. Weitere Bedienelemente

Scroll-Schaltflachen werden eingeblendet, wenn durch Scrollen weitere Informationen oder
Einstellungen abgerufen werden konnen.

Analyse-Bedienelemente

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

——, Mit dem Bedienelement Prep Run lassen sich Prozesse
Y aktivieren, die erforderlich sind, um den CG in den
\ F ;_I Startzustand fUr eine solche Analyse zu versetzen (wie
Mo z. B. den Einlass-Spulfluss flr eine splitlose Injektion
abstellen). Dies ist in der Regel vor manuellen Injektionen
notwendig, um den Gassparmodus zu beenden und um
die Einlassflisse fur die Injektion vorzubereiten.
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o, Das Bedienelement Start wird verwendet, um eine
" Analyse zu starten, nachdem eine Probe manuell injiziert
'__ " __' wurde. (Wenn Sie einen automatischen
M Flussigprobengeber oder ein Gasprobenventil verwenden,
wird der Lauf zum richtigen Zeitpunkt automatisch
aktiviert.)

——, Das Bedienelement Stop beendet die Analyse
% unverzlglich. Befindet sich der GC mitten in einem
I.__ . __.I Analyselauf, konnen die Daten dieses Laufs verloren
e gehen.

Nahere Angaben zum Ausfihren von Methoden finden Sie unter ,Ausfiihren von Methoden”.

Die Schaltflachen Start Prep Run (Lauf vorbereiten) kénnen Uber ein angeschlossenes
Datensystem deaktiviert werden Siehe ,Geratesteuerung mit einem Datensystem” auf
Seite 37.

Status-/Kontrollleiste

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

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

«  Grln — Bereit fir einen Durchlauf

«  Gelb — Nicht bereit oder heruntergefahren

+ Blau — Im laufenden Betrieb

+  Violett — Probe wird vorbereitet

* Blaugrin - Ruhemodus

* Rot — Fehler

+  Dunkelorange — Wartungsmodus (es lauft eine Wartungsaufgabe)

Etwaige friihzeitige Warnungen flr anstehende Wartungsaufgaben (EMF) werden ebenfalls
angezeigt. Siehe ,Friihzeitige Warnung fiir anstehende Wartungsaufgaben (EMF)".

Die Leiste kann durch Dricken auf den Pfeil in der Leiste aufgeklappt werden.
Siehe Abbildung 20.
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STATUS: UNKNOWN — READY v

Alerts

Oven: Temperature Not Ready

Abbildung 20. Status-/Kontrollleiste — aufgeklappt

Die Leiste kann durch Dricken auf den Pfeil in der Leiste minimiert werden.
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Dateneingabe.

Beim Berihren eines Dateneingabefelds wird eine Touch-Tastatur bzw. eine Tastatur
eingeblendet. Siehe Abbildung 21.

Method Diagnostics Maintenance g Settings

s [ — net2-Pp
12,31 )
Valves Cont L- J
range: [0, 100.00]
e Actual
Columns 7 8 9 x| &
Touch-Tastatur 'C 40.26 °C
Oven
4 5 6 Cancel
Thermal Zones v Li 12.315 psi
Detect
etectors 1 2 3 - ‘
Analog Out Apply min | | 0.048 mL/min
Events - 0 :
Sep. v v

Pre-Run Flow Test

Abbildung 21. Touch-Tastatur zur Dateneingabe

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

Wenn es sich bei dem Feld um ein Dropdown-Listenfeld handelt (angezeigt durch einen
Abwarts-Pfeil rechts von dem im Feld angezeigten Inhalt), driicken Sie auf dieses Feld, um die
Liste zu 6ffnen, und danach auf den gewilinschten Eintrag. Siehe Abbildung 22.

Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings
ALS/Tray Front Injector Back Injector Tray Other
Valves

Layered Injection

Inlets Mode Standard v

Dropdown- Columns a
Listenfeld Oven 2-Layer Sandwich
2-Layer Sandwich Reverse
Detectors Layer 1 3-Layer Sandwich
Analog Out 3-Layer Sandwich Reverse
Events Layer 2 3-Layer Sandwich Reverse Switch

LVI Multiple Reps
Layer 3 0.02 puL 0.20 uL

Abbildung 22. Dropdown-Listenfeld zur Dateneingabe
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Home-Ansicht

Die Home-Ansicht der Seite ,Flow Path” (Flusspfad) zeigt Informationen zum Flusspfad
(einschlieBlich aktueller Temperaturen und Flussraten), den Analysestatus (einschlietlich vom
Benutzer anwéhlbarer Statuselemente), eine Echtzeitdarstellung des aktuellen
Chromatogramms sowie dazugehorige Informationen an. Siehe Abbildung 23.

Method Diagnostics Maintenance Logs _ Settings

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2 pA
¥ @ — 4
PTV . FID .
Seitenauswahl- 300.00°C 50.00°C 250.00°C
schaltflachen 1.981 psi 7.501 mL/min 2.7 pA
) ey — [
coc FID
53.00°C 50.00°C 250.00°C

STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a

Sequence Method Sample Est. Remaining I'/-_P-\'I I'/-;\'I I'/;\"I
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 T\ \ZJ

Abbildung 23. Home-Ansicht

Uber die Home-Ansicht kdnnen drei Seiten aufgerufen werden:

+  Flusspfad
+ Status
+  Plot

Diese Seiten werden durch Driicken der entsprechenden Seitenauswahlschaltflache auf der
linken Seite der Home-Ansicht angezeigt.

Die einzelnen Seiten werden weiter unten erlautert.
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Flusspfad-Seite

Die Flusspfad-Seite liefert Details zum Probenfluss durch den GC. Dies beinhaltet visuelle
Angaben dariiber, ob ein ALS am GC installiert ist, den/die Einlasstyp(en), die
Séauleneinrichtung und den/die Detektortyp(en) zusammen mit den entsprechenden
Sollwerten. Siehe Abbildung 24.

Method Diagnostics Maintenance & Settings

1.713 psi 6.499 mL/min 2.2pA
W@ — 4
PTV FID
300.00 °C 50.00°C 250.00°C
1.981 psi 7.501 mL/min 2.7TpA
O N N Y
coc FID
53.00 °C 50.00 °C 250.00 °C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a2
Sequence Method Sample Est. Remaining [ N\
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 I'\?/J I'\t/'l I'\!/'I

Abbildung 24. Home-Ansicht - Flusspfad-Seite

Durch Driicken auf einen Sollwert wird der Methodeneditor mit dem ausgewahlten Sollwert
angezeigt. Wenn der Sollwert aktiviert ist, wird die zur Einstellung des Sollwerts zu
verwendende Tastatur angezeigt.

Durch Drticken einer Komponente oder eines Sollwerts, die derzeit nicht aktiviert sind, wird der
Methodeneditor mit der Komponente, aber ohne angezeigte Tastatur eingeblendet.
Siehe ,Methoden”.

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

Auf der Status-Seite wird eine vom Benutzer wahlbare Parameterliste zusammen mit ihren
Sollwerten und den tatsachlichen Werten angezeigt. Siehe Abbildung 25.

Method Diagnostics Maintenance 0gs _ Settings

Parameter Setpoint Actual +Add
Back Inlet Pressure 1.981 psi 1.981 psi X
Back Detector Temperature 250.00°C 250.00°C X
Column 1 Flow 6.500 mL/min 6.500 mL/min X
Oven Temperature 50.00°C 50.00°C X

STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a

Sequence Method Sample Est. Remaining / F' | ’
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00 - - \ /

Abbildung 25. Home-Ansicht - Status-Seite

Durch Driicken von + Add (+ Hinzufiigen) wird ein Dialogfeld aufgerufen, in dem Sie einen
Parameter auswahlen und der angezeigten Liste hinzufligen konnen. Siehe Abbildung 26.

Actual Selection x
Detector 1 Makeup Flow v
Cancel Add

Abbildung 26. Dialogfeld Status-Seite zum Hinzufligen von Parametern

Durch Driicken von X rechts von einem Parameter wird ein Bestatigungs-Dialogfeld
aufgerufen, in dem Sie den entsprechenden Parameter von der Seite entfernen konnen.

67



4  Touchscreen-Betrieb

Plot-Seite

Auf der Plot-Seite wird ein Plot des aktuell ausgewahlten Signals angezeigt.
Siehe Abbildung 27.

@ Method Diagnostics Maintenance Logs Settings ?

Front Detector Signal (pA) Back Detector Signal (pA) Zoom: 1x
75.0
67.5
60.0
525
45.0
375
30,010 f LM
FERA NI - A N
15.0 “
- 1 et 1
.2
0.0
-10.50 -9.00 -7.50 -6.00 -450 -3.00 -150 0.00 1.50
STATUS: RUN — NOT READY A 2
Sequence Method Est. Remaining [/ -_F-\] [/ ;\] [/ ;\:I
01:16 -w w w

Abbildung 27. Home-Ansicht - Plot-Seite

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

Durch Driicken auf den angezeigten Signalnamen wird ein Dialogfeld mit Plot-Optionen
geoffnet. Dort konnen Sie das anzuzeigende Signal auswahlen. Siehe Abbildung 28.

Methods  Diagnostics Maintenance . Logs Settings

Plot Options x

Signal Name

Detector 1 Signal w7
X-Axis Y-Axis Range
Start Plot
Sequence Method Est. Remaining _\. ;I |i|
999:59 W

Abbildung 28. Dialogfeld Plot-Optionen
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Wahlen Sie im Dropdown-Listenfeld Signal Name (Signalname) aus, welcher Parameter auf
dem Plot angezeigt werden soll.

Das angezeigte X-Axis-Intervall betragt zwischen 1 und 60 Minuten. Y-Axis Range
(Y-Achsenbereich) ist negativ unendlich bis unendlich. Durch Driicken auf eines der beiden
Felder wird eine Tastatur aufgerufen, tber die Sie den entsprechenden Wert eingeben kdnnen.

Wenn der Plot derzeit nicht duft, kann er durch Start Plot (Plot starten) gestartet werden.
Wenn der Plot derzeit 1auft, konnen die Datenerfassung und die Anzeige durch Driicken von
Stop Plot (Plot anhalten) angehalten werden. (Beim Andern des Signalnamens miissen Sie
ggf. auf Stop Plot (Plot anhalten) und dann auf Start Plot (Plot starten) driicken, damit das
Signal angezeigt wird.)

Die Plot-Funktion kann durch ein angeschlossenes Datensystem deaktiviert werden. Siehe
,Geratesteuerung mit einem Datensystem” auf Seite 37.
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Methoden-Ansicht

Die Methodenansicht bietet auf dem Touchscreen Zugriff auf die derzeit verwendete Methode
(aktive Methode). In dieser Ansicht kann die aktive Methode bearbeitet werden. In der
Browser-Oberflache bietet die Methodenansicht Zugriff auf lokal gespeicherte Methoden,
einschlieBlich der derzeit verwendeten Methode (aktive Methode).

Method Diagnostics 2 Maintenance Logs Settings

Other ALS 1

Valves Injection
Inlets
Oven Syringe Size (uL) Injection Volume V<
Thermal Zones 5 v 0
Detectors
Analog Out o
Large Volume Injection

Collision Cell
Events R .

Number of Injections Injection Delay w

0 0

Abbildung 29. Methoden-Ansicht

Durch Dricken auf Edit (Bearbeiten) wird der Methodeneditor fir die aktive Methode
aufgerufen. Weitere Informationen finden Sie unter ,Methoden®.
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Sequenzansicht

Wenn sie in der Browser-Oberflache aktiviert ist, bietet die Sequenzansicht Steuerelemente
zum Laden und Ausfuhren einer vorhandenen Sequenz. Beachten Sie, dass sich die
Registerkarten auf dem Touchscreen andern, wenn sie vorhanden sind. Die Registerkarte
Einstellungen wird zu einem Symbol. Siehe Abbildung 30 unten.

Einstellungen

,,.-""'Q____ . . .
|_J:|_| Method Sequence Diagnostics Q Maintenance Logs o

- R un | Pouse | Resume

No. of

Sample N Vial Numb: S
ample Name ial Number iilactions

Method

Abbildung 30. Anderungen, wenn lokale Sequenzen in der Browser-Oberfldche aktiviert sind

Weitere Informationen finden Sie unter ,Sequenzen” auf Seite 123.
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Diagnose-Ansicht

72

Uber die Ansicht ,Diagnostics” (Diagnostik) konnen Sie auf Diagnosetests fiir den installierten
Einlass und die installierten Detektoren sowie auf den Systemzustandsbericht zugreifen.

DarUber hinaus bietet die Ansicht eine Liste aller aktuellen Warnungen.

AN

lnJ Method Diagnostics ~ Maintenance L Settings ?

View System Health Report Diagnostic Tests

A Back Detector: SCD Insufficient Reactor Vacuum 2019-11-21 12:57:50.21221

A Back Detector: SCD Insufficient Ozone Flow 2019-11-21 12:56:54.74955

A Back Detector: SCD Insufficient 02 Flow 2019-11-21 12:56:50.48925

STATUS: ERROR

a
Sequence Method Sample Est. Remaining @ @
0.53

Abbildung 31. Diagnose-Ansicht

Weitere Informationen finden Sie unter ,Diagnostik”.
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Wartungsansicht

Benutzerhandbuch

Uber die Wartungsansicht erhalten Sie Zugriff auf die Funktionen fir friihzeitige Warnung fur
anstehende Wartungsaufgaben (EMF) des Agilent GC. Siehe Abbildung 32.

/LD\;J\ Method Diagnostics Maintenance Logs B Settings
Maintenance View Logs
Inlets ALS
Instrument Detectors Columns

STATUS: WAITING FOR PREP RUN A a
- - N N SN
Sequence Method Sample Est. Remaining ( P ) ( ’ '\ (m)
11.75 - - w

Abbildung 32. Wartungsansicht

Die EMF-Funktion bietet injektions-, durchlauf- und zeitbasierte Zahler fir eine Reihe von
Verbrauchsmaterialien und Wartungsteilen sowie fir das Gerat selbst. Mithilfe dieser Zahler
kann die Verwendung der GC-Komponenten tberwacht werden. Die Elemente missen ersetzt
oder aufbereitet werden, um zu verhindern, dass eine potenzielle Verschlechterung die
Chromatografie-Ergebnisse beeinflussen kann.

Die Wartungsansicht bietet visuelle Anzeigen des Wartungsstatus und wird verwendet, um
Wartungsaufgaben zu Uberwachen und durchzufthren.

Uber die View Logs-Schaltflache wird das Wartungsprotokoll aus der Protokollansicht
aufgerufen. Siehe ,Protokolle”.
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Protokoll-Ansicht

Die Ansicht ,Logs" bietet eine Auflistung von GC-Ereignissen, einschlielllich
Wartungsereignissen, Analyseereignissen und Systemereignissen, sortiert nach
Datum/Uhrzeit. Siehe Abbildung 33.

{D_J\ Method DIET: Maintenance

Maintenance Log System Log Sequence Log

Headspace

2 Run History L
Maintenance Log un History Log

Headspace Event Log

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

a
Sequence Method Sample Est. Remaining @
11.75

Abbildung 33. Protokoll-Ansicht

Weitere Informationen finden Sie unter ,Protokolle”.
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Einstellungsansicht
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Uber die Einstellungsansicht erhalten Sie Zugriff auf Geratekonfigurationsfunktionen,
Gerateplanfunktionen, Servicemoduseinstellungen, Kalibrierungseinstellungen,
Systemeinstellungen, Systemwerkzeuge, Bedienelemente zum Neustart oder Herunterfahren
und zu den Systeminformationen. Siehe Abbildung 34.

etho iagnostics aintenance ogs ettings /
@\ Method Diagnosti Mai Log Sett ?

Configuration Calibration

Scheduler System Settings
Service Mode Power
About
STATUS: READY ~ a
Sequence Method Sample Est. Remaining I'/-_F-\'I I'/-;\'I I'/ ’-_.-\'I
3.00 - W =

Abbildung 34. Ansicht ,Settings”

Weitere Informationen finden Sie unter ,Settings”.

Beachten Sie, dass sich die Registerkarte ,Einstellungen”in ein Symbol andert, wenn die
Sequenzansicht in der Browser-Oberflache aktiviert ist. Siehe Abbildung 35.

Einstellungen

G} Method  Sequence L'Iia!'_l'nr'_‘:;lir;:-.. Maintenance

U 54085 psi ' 6.000 Ml fr=i=

Abbildung 35. Einstellungen werden als Zahnradsymbol angezeigt, wenn die Registerkarte "Sequenz'
verfligbar ist

75



4  Touchscreen-Betrieb

Hilfe-Menu

Die Hilfe-Ansicht kann durch Auswahl der Registerkarte ? aufgerufen werden. Von hier aus
erhalten Sie Zugriff auf die gesamte Suite von Hilfe und Informationen, zusatzliche
Informationen zum derzeit angezeigten Bildschirm und vieles mehr. Fir weitere Informationen
zu jeder Option im Dropdown-Mendi finden Sie unter ,Touchscreen-Hilfe".

{;} Method Diagnostics Maintenance 8 Settings

11.366 psi 1.200 mL/min About This Screen
Ej Tips
— & — e
Help and Information
s/sL
300.00°C 75.00°C Index
25.106 psi 6.500 mL/min 15.8 pA
W — e — 4]
MMI FID
300.00°C 75.00°C 325.00°C
STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ a
Sequence Method Sample Est. Remaining =N )
us &) (>
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Funktionalitat des Touchscreens, wenn der GC
Uber ein Agilent Datensystem gesteuert wird

Benutzerhandbuch

Wenn der GC Uber ein Agilent Datensystem gesteuert wird, definiert das Datensystem die
Sollwerte und Iasst die Proben durchlaufen. Wenn das Datensystem dazu konfiguriert ist,
den Touchscreen zu sperren, kann es die Anderung von Sollwerten Uber den Touchscreen
verhindern.

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

+ Ansicht des Analysestatus durch Auswahl der Ansicht Home
+ Ansicht der Methodeneinstellungen durch Verwenden der Ansicht Methode

* Anzeige der letzten und nachsten Laufzeiten, der verbleibenden Analyselaufzeit sowie der

verbleibenden Nachlaufzeit
« Abbruch eines Durchlaufs

Durch das Stoppen eines Durchlaufs tiber den Touchscreen oder die Browser-Oberflache
wird der Durchlauf umgehend beendet Das Datensystem kann die bereits erfassten Daten
speichern, doch es werden keine weiteren Daten fiir diese Probe gesammelt. Es hangt von

dem individuellen Agilent Datensystem und seinen Einstellungen zur Fehlerbehandlung ab,

ob der nachste Analyselauf beginnen kann.

Siehe auch ,Geratesteuerung mit einem Datensystem” auf Seite 37.
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Was ist eine Methode? 81
Was wird in einer Methode gespeichert? 82
Was geschieht, wenn eine Methode geladen wird? 83

Bearbeiten der aktiven Methode 84
Bearbeiten der aktiven Methode 84

GC-Hardwareanderungen 84

Erstellung einer Methode 85
Laden einer Methode 87

Ausfiihren von Methoden 88
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Manuelle Vorbereitung auf den Lauf 88
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Programmieren von Laufzeitereignissen 91
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Einlasse 92
Tragergas-Flussraten 92
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Ventile 108
Das 8890 Ventilgehause 108

Ventilsteuerung 108
Ventiltypen 110
Steuerung eines Ventils 110

GC-Ausgangssignale 114
Analogsignale 114

Digitalsignale 117
Saulenkompensation 120
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Was ist eine Methode?

Benutzerhandbuch

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

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

Der GC kann auch mehrere spezialisierte Methoden speichern. Der GC verflgt Uber drei
Methoden zum Ressourcenschutz und zwar SLEEP (SCHLAF), CONDITION (ZUSTAND) und
WAKE (WACH). Wird der GC auf die Verwendung mit einem angeschlossenen MS konfiguriert,
bietet er auch eine Methode mit der Bezeichnung MS ENTLUFTUNG, die daflir verwendet wird,
alle GC-Sollwerte so zu verandern, dass sie fur ein sicheres Entliftungsverfahren des MS
passend sind. Erstellen Sie diese Methoden mittels eines Datensystems von Agilent. Weitere
Informationen zu diesen Spezialmethoden konnen Sie dem Abschnitt ,Ressourcenschutz”
entnehmen.

Methoden konnen Uber die Browser-Oberflache erstellt und bearbeitet werden. Methoden
konnen auch an einem angeschlossenen Datensystem erstellt, bearbeitet und gespeichert
werden. Wahrend ein Datensystem mit dem GC verbunden ist, fihrt jeder Versuch, sich Gber
die Browser-Oberflache mit lhrem GC zu verbinden, zu einer eingeschrankten Funktionalitat
der Browser-Oberflache. Sie konnen keine Methoden bearbeiten, Sequenzen bearbeiten und
Laufe starten oder stoppen, bis die Verbindung zum Datensystem getrennt wird. Sobald eine
Browser-Oberflache mit lhrem GC verbunden ist, konnen andere Browser-Oberflachen, die
nachfolgend versuchen, eine Verbindung herzustellen, keine Methoden bearbeiten, keine
Sequenzen bearbeiten und keine Laufe starten oder stoppen, bis die erste Sitzung getrennt
wird.

Methoden und Sequenzen, die Uber die Browser-Oberflache erstellt wurden, sind aus einem
angeschlossenen Datensystem nicht direkt zuganglich. Methoden und Sequenzen, die mit
einem angeschlossenen Datensystem erstellt wurden, sind Uber die Browser-Oberflache nicht
direkt zuganglich.
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Was wird in einer Methode gespeichert?

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

« Das Ofentemperaturprogramm

«  Der Tragergastyp und -durchflussmengen

+ Der Detektortyp und -durchflussmengen

» Der Einlasstyp und -durchflussmengen

+ Der Saulentyp

+ Die Zeitdauer, wie lange eine Probe zu verarbeiten ist

Sollwertparameter konnen fir die in Tabelle 2 dargestellten Komponenten gespeichert
werden.

Tabelle2 Komponenten mit Sollwertparametern

Komponente Komponente

Ofen Aux Temp

Ventil 1-8 Aux EPC

Vorderer und hinterer Einlass Aux Saule

Séulen 1 bis 6 Aux Detektor 1 und 2
Detektoren 1-4 Nachlauf

Analog 1 und 2 Lauftabelle

Vorderer und hinterer Injektor Probenteller

Datenanalyse- und Berichtsparameter werden ebenfalls in einer Methode gespeichert, wenn
diese auf einem Agilent Datensystem erzeugt wird, wie z. B. OpenLab CDS oder MassHunter
Software. Diese Parameter beschreiben, wie das von der Probe generierte Chromatogramm zu
interpretieren und welcher Berichtstyp auszudrucken ist.

Die GC-Methode umfasst auch Probengebersollwerte. Einzelheiten zu Sollwerten fur das
unterstiitzte Gerat entnehmen Sie der Dokumentation des Probengebers:

« Weitere Informationen zum 7650A ALS finden Sie im Handbuch zur Installation,
Bedienung und Wartung.

« Weitere Informationen zum 7693A ALS finden Sie im Handbuch zur Installation,
Bedienung und Wartung.

« Weitere Informationen zum 7697A HS finden Sie im Handbuch ,Installation und erster
Start” und im Benutzerhandbuch.

« Weitere Informationen zum CTC PAL3 AS finden Sie im Handbuch ,Installation und
erster Start” und im Benutzerhandbuch.

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

Es gibt zwei Arten von Methoden:

« Die aktive Methode - diese wird auch als die aktuelle Methode bezeichnet. Die in dieser
Methode definierten Einstellungen sind die Einstellungen, die derzeit im GC verwendet
werden.

+ Gespeicherte Methoden — vom Benutzer erstellte Methoden konnen im GC gespeichert
werden. Daruber hinaus gibt es eine SLEEP-Methode, eine WAKE-Methode, eine Methode
CONDITION, eine Methode MS VENT und eine Standardmethode.

Wenn eine Methode aus dem Datensystem geladen wird oder wenn eine Methode Uber die
Browser-Oberflache angewendet wird, werden die Sollwerte der aktiven Methode sofort durch
die Sollwerte der geladenen Methode ersetzt.

Die geladene Methode wird zur aktiven (aktuellen) Methode.

+ Die Statusanzeige am GC-Bedienfeld leuchtet gelb (nicht bereit), bis der GC alle
Einstellungen erreicht, die in der soeben geladenen Methode angegeben sind.
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Bearbeiten der aktiven Methode

84

Die aktive Methode besteht aus der aktuellen Reihe von Sollwerten, die vom GC verwendet
werden. Sie konnen diese Einstellungen mithilfe des Touchscreens bearbeiten und alle
Anderungen umgehend anwenden. Wenn Sie eine Methode aus der Browser-Oberflache oder
einem Agilent Datensystem herunterladen, wird diese Methode zur neuen aktiven Methode.

Die Sollwertparameter der aktiven Methode werden gespeichert, wenn der GC ausgeschaltet
wird, und geladen, wenn das Gerat wieder angeschaltet wird.

Die aktive Methode kann nicht Uber den Touchscreen gespeichert werden. Allerdings konnen
Sie die aktuellen GC-Einstellungen in der Browser-Oberflache oder im Agilent Datensystem
hochladen und sie dann als neue Methode speichern.

Bearbeiten der aktiven Methode

1 Wahlen Sie jede Komponente einzeln aus, bei der Sollwertparameter fur Ihre Methode
geeignet sind. Siehe ,Tabelle 2".

2 Prifen Sie den aktuellen Sollwert und andern Sie ihn wie gewtinscht. Wiederholen Sie
diesen Schritt entsprechend fir jede Komponente.

3 Prifen Sie ggf. die aktuellen Sollwerte fur den ALS und nehmen Sie die gewtnschten
Anderungen vor.

4 Anderungen, die Sie an der aktiven Methode vornehmen, werden automatisch auf den GC
angewendet.

GC-Hardwareanderungen

Wenn Sie die von lhrem GC verwendete Hardware andern, wendet Ihr GC fir die neuen
Komponenten die Standardeinstellungen an. Bevor Sie Ihren GC mit den neuen Komponenten
verwenden, Uberprifen und aktualisieren Sie die entsprechenden Einstellungen nach Bedarf.
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Erstellung einer Methode
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Methoden konnen mithilfe Ihres Agilent Datensystems oder Uber die Browser-Oberflache
erstellt werden. Weitere Informationen zur Erstellung einer Methode mithilfe Ihres
Datensystems entnehmen Sie der Dokumentation Ihres Datensystems.

Uber die Browser-Oberflache:
1 Klicken Sie in der Steuerungsleiste auf Method (Methode).

2 Klicken Sie auf die Schaltflache Create New (Neue erstellen) [ . Sie werden aufgefordert,
Ihre Methode zu benennen und zu speichern.

3 Wahlen Sie aus dem Navigationsbaum jedes Instrument und stellen Sie seine Parameter
auf die gewlnschten Werte ein.

4 Klicken Sie auf Configuration (Konfiguration) > Modules (Module). Uberpriifen Sie die
Gaskonfiguration fir jeden Einlass und jeden Detektor. (Die Gaskonfiguration wurde
urspriinglich eingestellt, als der Setup-Assistent bei der Installation ausgefiihrt wurde.)
Nehmen Sie bei Bedarf Anderungen vor.

Klicken Sie auf Configuration (Konfiguration) > Columns (S&ulen). Wenn die installierten
Saulen Smart-ID-Schlissel enthalten, werden die Saulenkonfigurationen durch die
Smart-ID-Schlissel festgelegt. Wenn nicht, bearbeiten Sie die Sdulenkonfiguration nach
Bedarf. Doppelklicken Sie auf eine Saule, um sie zu bearbeiten.

5 Klicken Sie auf Columns (Saulen). Stellen Sie fir jede Saule den Steuermodus ein,
aktivieren Sie das Kontrollkdstchen On (Ein) und stellen Sie den Fluss in der Saule ein.

6 Klicken Sie auf Inlets (Einldsse) und wahlen Sie dann entweder den vorderen oder den
hinteren Einlass aus. Stellen Sie den Einlassmodus, die Temperaturen und andere
Parameter ein, die fur Ihre Methode erforderlich sind. Wiederholen Sie dies fir den anderen
Einlass, falls vorhanden.

7 Klicken Sie auf Detectors (Detektoren). Stellen Sie flr jeden verwendeten Detektor die
Detektortemperatur und den Gasfluss ein. Aktivieren Sie alle Kontrollkastchen, um den
Detektor einzuschalten.

Empfehlungen zur Einstellung der Korrektur des Tragergasdurchflusses

+ Saule + Kraftstoff = konstant (H,-Trager im konstanten Druckmodus)
+ Séule + Makeup = konstant (H,-Trager im konstanten Druckmodus)
+ Konstanter Zusatz und Kraftstoffdurchfluss (jeder Trager im konstanten Druckmodus)

8 Klicken Sie auf Oven (Ofen). Stellen Sie die Anfangstemperatur des Ofens, die
Rampentemperaturen und -zeiten fiir Ihre Methode ein. Aktivieren Sie das Kontrollkastchen
Heater On (Heizung ein). Erstellen Sie bei einem isothermen Lauf keine Rampen.

9 Klicken Sie auf Signals (Signale). Wahlen Sie die Signale aus, die beim Starten eines Laufs
in die Datendatei aufgenommen werden sollen. Normalerweise ist dies das Front Signal
(Frontsignal) oder das Back Signal (Riicksignal) fiir den Detektorausgang. Aktivieren Sie
das Kontrollkdstchen ,Save” (Speichern) und wahlen Sie eine Datenrate, die den
Anforderungen Ihrer Chromatographie entspricht.
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10 Klicken Sie auf ALS/Tray (ALS/Fach) und wéhlen Sie dann entweder das vordere oder das
hintere Einspritzventil aus. Stellen Sie das Injection Volume (Injektionsvolumen), die
Waschgange und die Pumpen ein.

Es ist wichtig, sowohl Proben- als auch Lésungsmittelwaschen durchzufiihren, um
Verschleppungen zu vermeiden und die Spritze sauber zu halten. Durch mehrfaches Pumpen
des Kolbens werden Luftblasen in der Spritze eliminiert und die Reproduzierbarkeit
verbessert.

11 Wenn Sie ein Fach verwenden, klicken Sie auf ALS/Tray (ALS/Fach) > Other (Andere).
Stellen Sie bei Bedarf die Sample Overlap (Probeniiberlappung) ein.

12 Klicken Sie auf die Schaltfliche Save (Speichern) [-1), um Ihre Methode zu speichern.
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Laden einer Methode

1 Stellen Sie Uber die Browser-Oberflache eine Verbindung mit dem GC her.
Siehe ,Browser-Oberflache”.

Offnen oder erstellen Sie die gewlinschte Methode. Siehe ,Erstellung einer Methode".

3 Klicken Sie bei Bedarf auf die Schaltfliche Save (Speichern) [, um die Methode zu
speichern.

4 Klicken Sie auf die Schaltflache Download (Herunterladen) b1, um Ihre Methode auf Ihrem
GC zu laden.
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Anal)yselauf und Vorbereitungslauf (Pre Run und Prep
Run

Bei manchen Einlassen und Betriebsmodi unterscheiden sich die Sollwerte bestimmter
Instrumente bei Analyseldufen und wahrend einer Analyse. Um die Sollwerte fir die Injektion
wiederherzustellen, missen Sie den GC in den Status ,Pre Run” (Analyselauf) versetzen.

In folgenden Fallen missen Sie den Status ,Pre Run” verwenden:
+ Verwendung der Gassparschaltung bei einem beliebigen Einlass.
Verwendung des Splitless-Modus bei einem beliebigen Einlass.
+ Verwendung eines Druckimpulses bei einem beliebigen Einlass.
« Verwendung der Losungsmittelentliftung des PTV-Einlasses.
+ Verwendung des direkten oder Splitless-Modus des Einlasssystems fur fliichtige Analyte.
«  Verwendung der Losungsmittelentliftung des MMI-Einlasses.
+ Verwendung des Direktmodus des MMI-Einlasses.

Es gibt drei Moglichkeiten, den Pre Run zu beginnen: manuell (vor jedem Lauf (&2, auswahlen),
automatisch (fir Agilent Probengeber) oder mittels Auto Prep Run (Automatischer
Vorbereitungslauf) (fir Probengeber anderer Hersteller). Die drei Methoden werden
nachstehend erortert.

Wahrend des Pre Run-Status:

Der Status auf dem Touchscreen andert sich und zeigt an, dass der GC fir die Injektion
vorbereitet wird.

+ Die Sollwerte werden auf die richtigen Werte fiir die Injektion gesetzt.
+ Die Gleichgewichtseinstellzeiten fir Einlass, Detektor und Ofen beginnen.

Wenn alle Kriterien fur einen Lauf erflllt sind, zeigt die Status-/Kontrollleiste, dass der GC bereit
fur die Probeninjektion ist.

Manuelle Vorbereitung auf den Lauf

Wahlen Sie F bevor Sie manuell eine Probe injizieren. Der GC wechselt in den Pre
Run-Status. Beginnen Sie mit der Analyse, wenn der Touchscreen anzeigt, dass der GC bereit
ist.

Wenn Sie ein automatisches Probensystem von Agilent verwenden, ist die Prep Run-Funktion
automatisch.
Probengeber anderer Hersteller

Bei den meisten automatischen Injektionssystemen brauchen Sie die Schaltflache ! P nicht.
Wenn Ihr Probengeber oder Automatisierungs-Controller (z. B. ein Integrator oder eine
Workstation) die Prep Run-Funktion nicht unterstitzt, missen Sie den GC auf Auto Prep Run
stellen.
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Manuelle Probeninjektion mit einer Spritze und Start
des Analyselaufs

1
2
3

Bereiten Sie die Probenspritze fir die Injektion vor.
Laden Sie die gewlinschte Methode. Siehe ,Laden einer Methode”.

Navigieren Sie zur Ansicht Home (Startseite) und wihlen Sie Prep Run U Weitere
Informationen finden Sie unter ,Analyse-Bedienelemente”.

Warten Sie, bis der Status Ready (Bereit) angezeigt wird.
Fuhren Sie die Spritzennadel durch das Septum bis ganz in den Einlass hinein.

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

Ausfuhren einer Methode zur Verarbeitung einer
einzelnen ALS-Probe

1
2

Bereiten Sie die Probe flr die Injektion vor.

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

Laden Sie die gewlnschte Methode. (Siehe ,Laden einer Methode”)

Navigieren Sie zur Ansicht Home (Startseite) und driicken Sie auf Start( » /, um die
Methode zur ALS-Spritzenreinigung, dem Laden der Probe und der Probeninjektion zu
starten. Wenn die Probe in die Spritze geladen ist, wird sie automatisch injiziert, sobald der
GC den Bereitschaftszustand erreicht hat. Weitere Informationen finden Sie

unter ,Analyse-Bedienelemente”.

Abbruch einer Methode

1
2

Driicken Sie Stop (m).
Wenn Sie bereit sind, wieder Analysen laufen zu lassen, laden Sie die entsprechende
Sequenz oder Methode. (Siehe ,Laden einer Methode"))

89



5

Ereignisse

90

Durch eine Laufzeitprogrammierung wahrend einer Methode wird es ermdglicht, dass
bestimmte Sollwerte als Funktion der chromatografischen Laufzeit wahrend einer Analyse
automatisch geandert werden. Beispielsweise findet ein Ereignis, das darauf programmiert ist,
alle 2 Minuten stattzufinden, 2 Minuten nach jeder Injektion statt.

+ Steuern von Saulenschaltern oder anderen Ventilen

+  Anderung der Analogsignal-Definition, Null oder Bereich
Steuerung eines Zusatzdruckkanals

+  Anderung der Polaritat eines Warmeleitfahigkeitsdetektors (WLD)

* Probenfluss erstellen, der TCD-Filament umgeht

« Aktivieren oder Deaktivieren des Wasserstoffflusses zu einem
Stickstoff-Phosphor-Detektor (SPD)

« Umschalten des digitalen Signalausgangs (erfordert ein Agilent Datensystem)

« Anhalten (,Einfrieren”) und Wiederaufnehmen des digitalen Signalausgangs (erfordert ein
Agilent Datensystem)

Durchfihrung der Signalberechnung an den vorderen und hinteren Detektoren.

Die Anderungen werden in eine Lauftabelle eingegeben, in der der zu @ndernde Sollwert, der
Zeitpunkt fir die Anderung und der neue Wert angegeben sind. Am Ende der
chromatografischen Analyse kehren die meisten Sollwerte, die durch eine Laufzeittabelle
geandert wurden, zu ihren ursprunglichen Werten zuruck.

Ventile konnen laufzeitprogrammiert werden, kehren am Ende des Laufs allerdings nicht in ihre
Ausgangsposition zurlick. Sie mussen die Ricksetzung in der Lauftabelle programmieren,
wenn diese Aktion gewunscht wird.

Verwendung von Laufzeitereignissen

Auf der Seite Events (Ereignisse) unter der Registerkarte Method (Methode) werden die
folgenden zeitbasierten Ereignisse programmiert.

Ventile (1 bis 10)
Multipositionsventil

+ Signaltyp

+ Analogsignal-Definition, Null und Bereich

+  Zusatzdruck (1 bis 9)

* Negative Polaritat des WLD (ein/aus)
Detektorgasfluss (ein/aus), einschliellich H,-Brenngas fiir SPD
Fluss der Einlass-Septumspulung

+ AO-Signalbereich

+ AO-Signalquelle

+ AO-Signal-Nullpunkt

« TCD Filament umgehen
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Programmieren von Laufzeitereignissen
1 Wahlen Sie Method (Methode).
2 Wahlen Sie Events (Ereignisse).

Geben Sie den Zeitpunkt ein, zu dem das Ereignis stattfinden soll, wahlen Sie das Ereignis
aus, das Sie programmieren mochten, wahlen Sie die Position der zu steuernden Hardware
aus und legen Sie den gewlinschten Sollwert fest.

Die Lauftabelle

Die programmierten Ereignisse werden in der Reihenfolge der Ausfihrungszeit in der
Lauftabelle angeordnet.

Bearbeiten von Ereignissen in der Lauftabelle

1 Wabhlen Sie das Ereignis aus, das Sie bearbeiten mochten. Wenn das gewunschte Ereignis
nicht unmittelbar zu sehen ist, blattern Sie mit den Pfeilen nach oben und unten auf der
rechten Seite in der Tabelle nach oben und unten, bis Sie es sehen konnen.

2 Wahlen Sie den Parameter aus, den Sie andern mochten.

3 Geben Sie den neuen Wert ein

Loschen von Laufzeitereignissen

1 Wahlen Sie das Ereignis aus, das Sie [dschen machten.
2 Wahlen Sie Delete (Loschen).
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Einlasse

Auf der Seite ,Inlets” (Einldsse) unter der Registerkarte ,Method" (Methode) konnen die
Methodenparameter und alle Einlasse, die mit Ihrem GC verbunden sind, geandert werden. Zu
den haufigsten Parametern zahlen die fur Heizungstemperatur und Einlassdruck. Siehe
,Abbildung 36" Zum Andern der Methodenparameter Ihrer Einlasse:

1 Wéhlen Sie Method (Methode) > Inlets (Einlédsse).
2 Wahlen Sie den Einlass aus, den Sie andern mochten.

3 Blattern Sie zur gewinschten Einstellung und bearbeiten Sie diese bei Bedarf.

Method Diagnostics Maintenance gs Settings

ALS/Tray Front Inlet - PP Back Inlet - SS
Valves Temperatures
Setpoint Actual
Columns
Heater 250.00 °C 38.38°C A
Oven
Detectors Pressure 11.000 psi 0.029 psi
Events

Flow

Abbildung 36. Haufige Einlassparameter

Tragergas-Flussraten

Die Flussraten in Tabelle 3 werden fiir alle Saulentemperaturen empfohlen.

Tabelle3  Saulengroe und Tragergas-Flussrate

Saulentyp SaulengroBe Séaulenflussrate, ml/min
Wasserstoff Helium Stickstoff
Gepackt 1/8 Zoll 30 20
1/4 Zoll 60 40
Kapillare 0,05mm ID 0,5 04 kA
070mmID 10 08 k. A.
020mmID 20 16 025
0,25mm ID 2,5 20 05
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Split-Modus

Splitless-Modus

Tabelle3  SaulengroBe und Tragergas-Flussrate (Fortsetzung)

Saulentyp

Sadulengrole

Saulenflussrate, ml/min

Stickstoff

0,32mm ID
0,53mm ID

Wasserstoff Helium
32 2,6
53 42

075
1.5

Uber die Gassparschaltung

Die Gassparschaltung verringert den Tragergasfluss aus der Splitentliftung, nachdem die
Probe sich auf der Saule befindet. Dies gilt fr Split/Splitless-, Multimode- und PTV-Einlasse
(alle Modi) und fiir die Split- und Splitless-Modi des Einlasssystems fur fliichtige Analyte. Sie
eignet sich am besten fiir Split-Anwendungen.

Saulenvordruck und Flussrate bleiben erhalten, wahrend der SplitentlUftungsﬂ/u§s sinkt. Die
Flisse — mit Ausnahme des Saulendurchflusses — bleiben verringert, bis Sie ¥, drlicken.

Splitauslassfluss
ml/Min.

Splitauslassfluss
mi/Min.

50
40

20
10

50
40

30
20

10

Prep Run

Gassparschal

Start

L
I
)
)
U

lungsfluss

Regularer Fluss

Gassparschaltungszeit, 3 Min.

Lauf endet

Prep Run

Gassparschaltungsfluss

2 3
Zeit, Min.

Start

Spillzeit, 2 Min.

Spiilfluss

Lauf endet

\}
“ Gassparschaltungsfluss

Zeit, Min.

Die Impulsmodi der Split/Splitless-, Multimodus- und P'I;_\/_;Einlésse sind ahnlich und
unterscheiden sich nur durch den Druckimpuls, der bei (¥, beginnt und zur Impulszeit endet.

Verwendung der Gassparschaltung
1 Wahlen Sie Method (Methode) > Inlets (Einlédsse).

2 Scrollen Sie nach unten, bis die Option ,Gas Saver" (Gassparschaltung) sichtbar ist.

Gassparschaltungszeit, 5 Min.

3 Klicken Sie auf das Kontrollkdstchen neben Gas Saver (Gassparschaltung), um die Option
zu aktivieren.
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4 Geben Sie den Setpoint (Sollwert) ein. Der Sollwert muss mindestens 15 ml/Min. groRer
als der Saulenfluss sein.

5 Geben Sie die Time (Zeit) ein.

Konfigurieren der PTV- oder COC-Parameter

Wahlen Sie Method (Methode) > Inlets (Einldsse). Blattern Sie mithilfe des Pfeils nach unten,
bis die Kryo-Einstellungen zu sehen sind.

Kryogenkiihlung Mit einem Klick auf das Kontrollkastchen neben ,Cryo Cooling"
(Kryogenkihlung) wird die Kryogenkiihlung des Einlasses beim angegebenen Sollwert Use
cryo temperature (Kryogen-Temperatur verwenden) aktiviert. Durch Deaktivieren des
Kontrollkastchens wird die Kihlung deaktiviert.

Schnelles Abkiihlen Diese Funktion unterscheidet sich von der Kryogenkiihlung. Mit dem
schnellen Abkuhlen kihlt der Ofen nach einem Lauf schneller ab als ohne Unterstiitzung. Diese
Funktion ist hilfreich, wenn ein maximaler Probendurchsatz erforderlich ist, es wird jedoch
mehr Kihlmittel bendtigt. Das schnelle Abkihlen wird bald deaktiviert, nachdem der Ofen
seinen Sollwert erreicht hat. Bei Bedarf Gibernimmt die Kryogenkihlung die Steuerung.

Fehlererkennung Schaltet die Einlasstemperatur ab, wenn nach 16 Minuten kontinuierlichen
Kryobetriebs nicht der Sollwert erreicht wird. Beachten Sie, dass hier die Zeit bis zum Erreichen
des Sollwerts, nicht die Zeit zum Stabilisieren und Bereitwerden beim Sollwert gemeint ist.

Temperatur fiir Kryogennutzung Dieser Sollwert legt fest, bei welcher Temperatur die
Kryogenkuhlung kontinuierlich verwendet wird. Der Einlass nutzt die Kryogenkuthlung, um den
Anfangssollwert zu erreichen. Wenn der Anfangssollwert unter Cryo Use Temperature
(Temperatur fiir Kryogennutzung) liegt, wird die Kryogenkihlung kontinuierlich verwendet, um
den Sollwert zu erreichen und zu halten. Sobald das Einlasstemperaturprogramm startet, wird
die Kryogenkihlung ausgeschaltet, wenn der Einlass Cryo Use Temperature (Temperatur fiir
Kryogennutzung) tiberschreitet. Wenn der Anfangssollwert tber Cryo Use Temperature
(Temperatur fiir Kryogennutzung) liegt, wird die Kryogenkihlung verwendet, um den Einlass
abzukuhlen, bis er den Sollwert erreicht, und wird dann ausgeschaltet. Am Ende einer Analyse
wartet der Einlass, bis der Ofen bereit ist, bevor er die Kryogenkuhlung verwendet.

Wenn der Einlass wahrend einer Analyse gekuhlt werden muss, wird die Kryogenkuthlung zum
Erreichen des Sollwerts verwendet. Dies kann sich negativ auf die chromatografische Leistung
des Ofens auswirken und zu verzerrten Peaks fuhren.

Erkennung von Zeitiiberschreitung Nutzen Sie diese Einstellung, um Kryogenflissigkeit zu
sparen. Bei Auswahl schaltet das Gerét den Einlass und die kryogenische (die
Umgebungstemperatur unterschreitende) Kiihlung ab (sofern installiert), wenn innerhalb der
angegebenen Anzahl an Minuten keine Analyse startet. Der Sollwertbereich reicht von 2 bis
120 Minuten (Standard 30 Minuten). Bei Deaktivieren der Kryozeitiiberschreitung wird diese
Funktion deaktiviert. Wir empfehlen, die Kryozeitiberschreitung zu aktivieren, um am Ende
einer Sequenz oder bei Ausfall der Automatisierung Kihimittel zu sparen. Eine
Nachsequenzmethode konnte auch verwendet werden.
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Festlegen von Parametern fur MMI-KUhImittel

Wahlen Sie Method (Methode) > Inlets (Einldsse). Blattern Sie mithilfe des Pfeils nach unten,
bis die Kryo-Einstellungen zu sehen sind.

Kryogenkiihlung Mit einem Klick auf das Kontrollkastchen neben ,Cryo Cooling"
(Kryogenkiihlung) wird die Kryogenkiihlung des Einlasses beim angegebenen Sollwert Use
cryo temperature (Kryogen-Temperatur verwenden) aktiviert. Durch Deaktivieren des
Kontrollkastchens wird die Kihlung deaktiviert.

Schnelles Abkiihlen Diese Funktion unterscheidet sich von Cryo. Mit dem schnellen Abkihlen
wird der Ofen nach einer Analyse schneller abgekihlt als ohne Unterstitzung. Diese Funktion
ist hilfreich, wenn ein maximaler Probendurchsatz erforderlich ist, es wird jedoch mehr
Kihimittel bendtigt. Das schnelle Abkihlen wird bald deaktiviert, nachdem der Ofen seinen
Sollwert erreicht hat. Bei Bedarf ibernimmt die Kryogen-Kiihlung die Steuerung.

Fehlererkennung Dieser Parameter ist bei den Kryotypen N2 cryo und CO2 cryo verfligbar.
Schaltet die Einlasstemperatur ab, wenn nach 16 Minuten kontinuierlichen Kryobetriebs nicht
der Sollwert erreicht wird. Beachten Sie, dass hier die Zeit bis zum Erreichen des Sollwerts,
nicht die Zeit zum Stabilisieren und Bereitwerden beim Sollwert gemeint ist.

Temperatur fiir Kryogennutzung Wenn N2 cryo oder CO2 cryo der ,Cryo type” (Kryogentyp)
ist, bestimmt dieser Sollwert die Temperatur, unter der die Kryogenkuhlung kontinuierlich
angewandt wird, um den Einlass am Sollwert zu halten. Stellen Sie Cryo Use Temperature
(Temperatur fiir Kryogennutzung) gleich dem oder hoher als den Einlasssollwert ein, um den
Einlass zu kihlen und den Sollwert zu halten, bis das Einlasstemperaturprogramm Cryo Use
Temperature (Temperatur fiir Kryogennutzung) Uberschreitet. Wenn Cryo Use Temperature
(Temperatur fiir Kryogennutzung) unter dem Einlasssollwert liegt, wird der Einlass mittels
Kryogenkihlung auf den Anfangssollwert gekihlt und die Kiihlung dann ausgeschaltet.

Erkennung von Zeitiiberschreitung Dieser Parameter ist bei den Kryotypen N2 cryo und CO2
cryo verfligbar. Nutzen Sie diese Einstellung, um Kryogenflissigkeit zu sparen. Bei Auswahl
schaltet das Gerat den Einlass und die Kryogenkuthlung ab, wenn innerhalb der angegebenen
Anzahl an Minuten keine Analyse startet. Der Sollwertbereich reicht von 2 bis 120 Minuten
(Standard 30 Minuten). Bei Deaktivieren der Kryozeitiberschreitung wird diese Funktion
deaktiviert. Wir empfehlen, die Kryozeitliberschreitung zu aktivieren, um am Ende einer
Sequenz oder bei Ausfall der Automatisierung Kihlmittel zu sparen. Eine
Nachsequenzmethode konnte auch verwendet werden.

Use cryo temperature (Kryogen-Temperatur verwenden) verhalt sich im Druckluftbetrieb
anders als im N2-Kryo- oder CO2-Kryomodus. Im Druckluftbetrieb wird die Luftkihlung
unabhangig vom Sollwert Use cryo temperature ((Kryogen-Temperatur verwenden) wahrend
des Kuhlungszyklus zum Kuhlen des Einlasses verwendet. Wenn der Einlass den Sollwert
erreicht, wird die Luftklhlung ausgeschaltet. Wenn die Ofentemperatur hoch genug ist oder
der Einlass zuvor sehr heill war, ist es moglich, dass die Eintrittstemperatur steigt und der GC
nicht bereit ist. Aus diesem Grund ist es besser, die Konfiguration der Instrumentenkihlung als
N2-Kryo oder CO2-Kryo mit Druckluft als Kiihimittel einzustellen. Mit Druckluft kihlt die
LN,-Hardware den Einlass schneller als die LCO,-Hardware.

Verwenden Sie niemals LCO, oder LN, als Kihimittel, wahrend das Gerat im Druckluftmodus
konfiguriert ist.
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Uber die Programmierung der Ofentemperatur

Sie konnen die Ofentemperatur von einer Ausgangstemperatur bis zu einer finalen Temperatur
mit bis zu 32 Gradienten wahrend einer Analyse programmieren.

Mit einem einzigen Programm fUr Gradiententemperatur wird die Ausgangstemperatur des
Ofens mit einer festgelegten Rate bis zu einer festgelegten finalen Temperatur erhoht. Die
finale Temperatur wird fur eine festgelegte Zeitdauer beibehalten.

Endzeit 1

Finale Temperatur 1

Rate 1
Rate2=0

Anfangszeit 1

Ausgangstemperatur

Das Programm flir mehrere Gradiententemperaturen ist ahnlich. Sie konnen den Ofen von
einer Ausgangstemperatur bis zu einer finalen Temperatur programmieren, allerdings mit
unterschiedlichen Raten, Zeiten und dazwischen liegenden Temperaturen. Mehrere
Gradienten konnen sowohl fir Senkungen als auch fir Erhohungen der Temperatur
programmiert werden.

. Endzeit 2
Finale Temperatur 2

. Endzeit 1
Finale Temperatur 1
Rate 1

Anfangszeit 1
Ausgangstemperatur

Rate3=0

Ofengradientenraten

Zur Nutzung der schnellen Ofengradientenraten (eine Energieoption mit 240 V wird bendtigt)
muss lhr Stromanbieter > 200 V bei > 15 Ampere liefern konnen.

Die hochste erreichbare Rate hangt von vielen Faktoren ab, beispielsweise der
Raumtemperatur, den Temperaturen der Einlasse und Detektoren, der Menge an Material im
Ofen (Saulen, Ventile usw.) sowie davon, ob es sich dabei um die erste Analyse des Tages
handelt.

Der optionale Ofeneinsatz fir schnelle Chromatografie (siehe ,Uber den Ofeneinsatz (8890
GC)") erhoht die Ofengradientenraten fir die hintere S&aule. In Tabelle 4 werden die typischen
Ofengradientenraten aufgelistet.
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Tabelle 4 8890 GC-Ofengradientenraten

Ofengradientenrate Ofengradientenrate
bei 100/120 V (°C/Minute) bei 200/220/230/240 V
(°C/Minute)
Temperaturbe  Ohne Einsatz Mit Ohne Einsatz Mit
reich (°C) optionalem optionalem
Einsatz Einsatz

50 bis 70 75 120 120 120
70bis 115 45 95 95 120
115bis 175 40 65 65 110
175bis 300 30 45 45 80
300 bis 450 20 35 35 65

Isothermenlaufe

Ein Isothermenlauf ist ein Lauf, bei dem der Ofen auf einer konstanten Temperatur gehalten
wird. Setzen Sie fur einen Isothermenlauf die Rate 1 auf Null.

1 Wabhlen Sie Oven (Ofen), um die Parameterliste des Ofens zu 6ffnen.
2 Geben Sie die Ofentemperatur fiir den Isothermenlauf ein.

3 Geben Sie die Anzahl der Minuten (Anfangszeit) ein, in denen der Ofen auf dieser
Temperatur bleiben soll. Diese Zeit ist die Dauer des Laufs.

4 Wenn Rate 1 nicht bereits 0 ist, geben Sie bei einem Isothermenlauf Null ein.

Parameter fur die kryogene Kihlung des Ofens
Sie finden alle Kryogen-Sollwerte unter Method (Methode) > Oven (Ofen).

Kryogenkiihlung Aktivieren oder deaktivieren Sie dieses Kontrollkastchen, um die
Kryogen-Kuhlung zu aktivieren bzw. zu deaktivieren.

Schnelle Kiihlung Diese Funktion unterscheidet sich von Cryo. Mit der schnellen Kiihlung
wird der Ofen nach einer Analyse schneller abgekihlt als ohne Unterstitzung. Diese Funktion
ist hilfreich, wenn ein maximaler Probendurchsatz erforderlich ist, es wird jedoch mehr
Kihimittel bendtigt. Wenn der Ofen seinen Sollwert erreicht, wird die schnelle Kiihlung bald
deaktiviert und die Kryogenkihlung tbernimmt ggf. die Steuerung.

Umgebungstemperatur Die Raumtemperatur des Labors. Dieser Sollwert legt fest, bei
welcher Temperatur die Kryogenkihlung aktiviert wird:

LAmbient temp” + 25 °C bei regularem Kryobetrieb
LAmbient temp” + 45 °C fiir ,Quick Cryo Cool".
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Erkennung von Zeitiiberschreitung Wenn eine Analyse nicht innerhalb eines vorgegebenen
Zeitraums (10 bis 120 Minuten) startet, nachdem der Ofen sein Gleichgewicht erreicht hat,
wird die Kryozeittiberschreitung wirksam und der Ofen abgeschaltet. Bei Deaktivieren der
Kryozeitiiberschreitung wird diese Funktion deaktiviert. Wir empfehlen, sie zu aktivieren, da die
Kryozeitiiberschreitung am Ende einer Sequenz oder bei Ausfall der Automatisierung
Kuhlmittel spart. Eine Nachsequenzmethode konnte auch verwendet werden.

Fehlererkennung Schaltet den Ofen ab, wenn er nach 16 Minuten kontinuierlichen
Kryobetriebs nicht die Sollwerttemperatur erreicht. Beachten Sie, dass hier die Zeit bis zum
Erreichen des Sollwerts, nicht die Zeit zum Stabilisieren und Bereitwerden beim Sollwert
gemeint ist. Der Ofen kann z. B. mit einem Kaltaufgabe-Einlass und Kryosteuerung im
Ofenverfolgungsmodus 20 bis 30 Minuten bendtigen, um die Bereitschaft zu erreichen.

Bei Unterschreiten der zuldssigen Mindesttemperatur (-90 °C fur fllissigen Stickstoff,-70 °C fir
flissiges CO,) wird der Ofen abgeschaltet.

Die COC-, MMI-und PTV-Einlasse missen den gleichen Kryotyp verwenden, wie fir den Ofen
konfiguriert.
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Der Saulenflussmodus bestimmit, ob Druck oder Flisse als Sollwerte fur die GC-Einlasse
verfugbar sind. Wenn alle Saulen im Flusspfad definiert sind, kdnnen Sie Drlicke oder Flisse
eingeben. Wenn eine Saule im Flusspfad nicht definiert ist, sind die Einstellungen fur den
Einlass je nach Einlasstyp und abhangig davon, ob die Saule im Fluss- oder im Druckmodus ist,
moglicherweise eingeschrankt.

Es gibt zwei unterschiedliche Flussmodi, die die Massenflussrate durch die Saule steuern:
kontanter Fluss und ansteigender Fluss. Die Flussraten werden auf NTP (normale Temperatur
und normaler Druck, 25 °C und 1 Atmospharendruck) korrigiert.

Es gibt zwei unterschiedliche Druckmodi, die den Druck am Saulenkopf steuern: konstanter
Druck und ansteigender Druck. Bei diesen Driicken handelt es sich um Manometerdrlcke —
den Unterschied zwischen dem absoluten Druck und dem lokalen Atmospharendruck.

Konstanter Fluss Halt den Massenstrom von Tragergas in der Sdule wahrend des gesamten
Laufs konstant. Andert sich der Saulenwiderstand aufgrund eines Temperaturprogrammes,
wird der Saulendruck so angepasst, dass der Durchfluss konstant bleibt. Dies kann die Laufe
deutlich verklrzen.

Rampendurchfluss Erhoht die Massenflussrate in der Sdule wahrend des Laufs gemal}
einem von Ihnen eingegebenen Programm. Ein Saulenflussprofil kann bis zu drei Rampen
aufweisen, die jeweils aus einem programmierten Anstieg und einer Halteperiode bestehen.

Die Druckmodi sind nicht verfiigbar, wenn die Saule nicht definiert ist oder der Modus des
Einlasses auf Durchflussregelung eingestellt ist. Bei den Driicken handelt es sich um
Manometerdriicke — den Unterschied zwischen dem absoluten Druck und dem lokalen
Atmospharendruck.

Da die meisten Detektoren einen geringen Widerstand gegen den Saulenfluss aufweisen, ist
der Uberdruck am Saulenkopf in der Regel gleichbedeutend mit der Druckdifferenz zwischen
Sauleneinlass und -auslass. Der massenselektive Detektor und der Atomemissionsdetektor

sind die Ausnahmen.

+  Konstanter Druck — Halt einen konstanten Uberdruck am Kopf der Saule wahrend des
gesamten Laufs aufrecht. Wenn sich der Saulenwiderstand und die Gasdichte wahrend
eines Laufs andern, andert sich nicht der Uberdruck, sondern die Massenflussrate.

+  Rampendruck — Erhéht den Uberdruck des Séaulenkopfes wahrend des Laufs gemaly
einem von lhnen eingegebenen Programm. Ein Saulendruckprofil kann bis zu drei Rampen
aufweisen, die jeweils aus einem programmierten Anstieg und einer Halteperiode
bestehen.
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Nickel-Katalysatorrohr

Uber das Nickel-Katalysatorrohr

Das Nickel-Katalysatorrohr 3534A wird flr die Spurenanalyse von CO und CO, mit einem
Flammenionisationsdetektor verwendet. Die Gasprobe wird an der Saule aufgeteilt und bei
Vorhandensein von Wasserstoff an einen erhitzten Katalysator Ubergeben, der die CO- und
CO,-Peaks in CH4 umwandelt.

Probe Wasserstoff Luft

:

3 i Saule Nickelkatal
Tragergas — i Gasprobenventil —» ickelkatalysator FID
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Wenn Sie Unterstiitzung bei der Erstellung einer neuen Methode oder der Behebung von
Detektorproblemen brauchen, lesen Sie die empfohlenen Startbedingungen fur jeden Detektor.

Die Zusatzgaszeile lhrer Detektorparameterliste andert sich gemal lhrer Geratekonfiguration.
Wenn an einem Einlass die Saule nicht definiert ist, ist der Zusatzgasfluss konstant.

FID

Automatische FID-Neuziindung (Lit offset)

Lit offset ist der erwartete minimale Unterschied zwischen der FID-Ausgabe mit entziindeter
und mit geldschter Flamme. Der GC pruft diesen Wert wahrend Analysen und beim Laden
einer Methode.

Wenn die Ausgabe wahrend einer Analyse unter den Wert von Lit offset fallt, versucht der FID
dreimal, die Flamme neu zu entziinden. Wenn die Ausgabe nach dem dritten Versuch nicht um
mindestens diesen Wert steigt, schaltet der Detektor alle Funktionen ausgenommen des
Temperatur- und Zusatzgasflusses ab.

Beim Laden einer Methode mit aktiver Einstellung Flame On (Flamme ein) fiihrt der GC eine
ahnliche Priifung durch. Wenn die Detektorausgabe geringer als der Wert von Lit offset ist,
wird eine Neuztindung nach dem Erreichen der Sollwerte der Methode versucht.

Die Standardeinstellung fur Lit offset betragt 2,0 Pikoampere. Das ist fir alles aul3er sehr
reinen Gasen und Systemen ein guter Arbeitswert. Sie sollten diesen Sollwert senken, wenn der
Detektor bei brennender Flamme eine Neuziindung versucht und somit eine Abschaltung
verursacht.

Zum Andern von Lit offset:

Dricken Sie Settings (Einstellungen).

Dricken Sie Configuration (Konfiguration).

Dricken Sie Detectors (Detektoren).

Wahlen Sie lhren FID aus der Liste der Detektoren im oberen Teil des Fensters aus.

Geben Sie den neuen Wert ein.

= g A~ WO N =

Gehen Sie in der Browser-Oberflache zu Method (Methode)> Configuration (Konfiguration)
> Module (Modul)..

Geben Sie einen neuen Wert fir Lit Offset fir den gewlinschten Detektor ein.
3 Speichern Sie die Methode.
Der neu eingegebene Lit-Offset wird erst beim nachsten Ziindzyklus auf den

Detektorausgang angewendet bzw. referenziert.

Empfohlene Startbedingungen

Richtlinien und Regeln flr die Auswahl der Ausgangseinstellungen fiir Detektoren bei neuen
Regeln finden Sie in Tabelle 5.
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Tabelle 5 Empfohlene Startbedingungen

Gastyp Empfohlene Flussrate

Tragergas (Wasserstoff, Helium, Stickstoff)

Gepackte Saulen 10 bis 60 ml/Min.
Kapillarsaulen 1 bis 5 ml/Min.
Detektorgase

Wasserstoff 40 ml/Min.*

Luft 450 mi/Min.”
Saulen- und Kapillarenzusatz (N, wird 50 mi/Min.*

empfohlen, He als Alternative)
Detektortemperatur

Bei < 150 °C wird die Flamme nicht entziindet. Agilent empfiehlt eine Temperatur von > 300 °C,
um Kondensationsschaden zu verhindern. Die Detektortemperatur sollte ca. 20 °C hoher sein
als die hochste Ofengradiententemperatur.

*  Das Wasserstoff-Luft-Verhaltnis sollte 8 bis 12 % betragen, damit die Flamme weiterbrennt

FFD+

Die Probe brennt in einer wasserstoffreichen Flamme, in der einige Spezies reduziert und
angeregt werden. Der Gasstrom bewegt die angeregten Spezies in eine kihlere
Emissionszone oberhalb der Flamme, wo sie zerfallen und Licht abgeben. Ein schmaler
Bandpassfilter wahlt das fiir eine Spezies einzigartige Licht aus, wahrend ein Schutzschild
verhindert, dass intensive Kohlenstoffemissionen in die Photomultiplierréhre (PMT) gelangen.

Das Licht trifft auf eine lichtempfindliche Oberflache im PMT, wo ein Lichtphoton ein Elektron
|6st. Das Elektron wird innerhalb des PMTs verstarkt, um einen Gesamtverlust von bis zu einer
Million zu erreichen.

Lagerung

Das FPD+ sollte nicht bei Temperaturen tber 50 °C gelagert werden.

FFD+-Linearitat

Verschiedene Mechanismen verursachen Schwefelemissionen. Die angeregte Spezies ist
zweiatomig, sodass die Emissionsintensitat etwa proportional zum Quadrat der
Schwefelatomkonzentration ist.

Die angeregte Spezies im Phosphormodus ist einatomig, sodass ein lineares Verhaltnis
zwischen Emissionsintensitat und Atomkonzentration entsteht.
Einlass-Liner zur Verwendung mit dem FFD+

Schwefelhaltige Verbindungen kénnen auf einem Einlass-Liner adsorbieren und die Leistung
des GC verschlechtern. Verwenden Sie deaktivierte, saubere Liner oder einen
Kaltaufgabe-Einlass mit Injektion direkt auf die Saule.
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Fur beste Ergebnisse verwenden Sie Agilent Ultra Inert Liner:
+  Splitless 5190-2293
+  Split 5190-2295

Uberlegungen zur FFD+-Temperatur

Der FFD+ stellt zwei Temperaturzonen bereit, eine fiir die Ubertragungsleitung (die
Haupttemperatur des Detektors) und eine fir den Emissionsblock. Fir die Temperatur der
Ubertragungsleitung empfehlen wir eine Temperatur, die 25 °C hoher ist als die hdchste
Saulentemperatur.

Die Temperatur des Emissionsblocks liegt im Bereich 125-175 °C. Flir gewohnlich ist die
Standardtemperatur von 150 °C ausreichend fiir die meisten Anwendungen. Berlcksichtigen
Sie allerdings beim Festlegen der Temperatur des Emissionsblocks Folgendes:

+  Wenn der GC-Ofen bei hoher Temperatur (> 325 °C) mit Ubertragungsleitung bei 400 °C
verwendet wird, legen Sie die Temperatur des Emissionsblocks auf 165 °C fest, um die
Bereitschaft des Systems zu gewahrleisten, wenn die Temperatur des Emissionsblocks
nicht beibehalten werden kann.

+  Wenn Sie die Ubertragungsleitung bei 400 °C verwenden, legen Sie die Temperatur des
Emissionsblocks auf mindestens 150 °C fest, um die Bereitschaft des Systems zu
gewabhrleisten.

« Bei Schwefelanalysen erreichen Sie die hochste Bereichsreaktion mit der niedrigsten
moglichen Temperatur des Emissionsblocks.

+ Bei Phosphoranalysen ist die Bereichsreaktion unabhangig von der Temperatur des
Emissionsblocks.

Empfohlene Startbedingungen

Der FFD+ stellt zwei Temperaturzonen bereit, eine fur die Ubertragungsleitung (die
Haupttemperatur des Detektors) und eine fiir den Emissionsblock. Fir die Temperatur der
Ubertragungsleitung empfehlen wir eine Temperatur, die 25 °C hoher ist als die hdchste
Saulentemperatur. Die Temperatur des Emissionsblocks liegt im Bereich 125-175 °C. Fur
gewohnlich ist die Standardtemperatur von 150 °C ausreichend fur die meisten Anwendungen.

Flisse fur die FFD+-Flamme mit der hochsten Empfindlichkeit, die wasserstoffreich und
sauerstoffarm ist. Helium als Trager- oder Zusatzgas kann die Detektorgase unter die
ZUndungstemperatur kihlen.

Tabelle 6 Empfohlene Startbedingungen

Gastyp Empfohlene Flussrate

Trégergas (Wasserstoff, Helium, Stickstoff)

Gepackte Saulen 10 bis 60 ml/Min.
Kapillarséulen 1 bis 5ml/Min.
Detektorgase

Wasserstoff 60 ml/Min.

Luft 60 ml/min
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Tabelle6 Empfohlene Startbedingungen (Fortsetzung)

Gastyp Empfohlene Flussrate

Séaulen- und Kapillarenzusatz 60 ml/min

Wie beim FID ist dem FPD ein Lit-Offset zugeordnet. Der voreingestellte Lit-Offset fiir das FPD
ist 2,0 pA.

SPD

Einstellen des SPD-Nullpunktabgleichs in der Zeittabelle

Mithilfe der Funktion Clock table (Zeittabelle) konnen Sie den Adjust offset
(Nullpunktabgleich) um eine bestimmte Zeit beginnen lassen.

Verlangern der Lebensdauer der SPD-Perleneinheit

Zusammen mit den automatisierten Aufheiz- und Einstellverfahren kdnnen diese Aktionen fur
eine betrachtliche Verlangerung der Lebensdauer der Perleneinheit sorgen.

« Verwenden Sie den niedrigsten praxisfahigen Wert flir Adjust Offset (Nullpunktabgleich).
Dadurch wird im Betrieb ein niedrigerer angewandter Perlenstrom ermaglicht.

+ Analysieren Sie saubere Proben.
+ Schalten Sie die Perleneinheit ab, wenn sie nicht verwendet wird.
+ Halten Sie die Detektortemperatur hoch (320 bis 335 °C).

+ Stellen Sie den Wasserstofffluss wahrend Losungsmittel-Peaks und zwischen Analysen
ab.

Abstellen des Wasserstoffs wahrend eines Losungsmittel-Peaks Bei Verwendung eines SPD
verschiebt sich die Basislinie wahrend eines Losungsmittel-Peaks und bendtigt eine Weile, um
sich zu stabilisieren, insbesondere bei chlorierten Losungsmitteln. Um diesen Effekt zu
minimieren, stellen Sie den Wasserstofffluss wahrend des Losungsmittel-Peaks ab und stellen
Sie ihn wieder an, wenn das Losungsmittel eluiert. Mit dieser Technik nimmt die Basislinie in
weniger als 30 Sekunden ihren urspringlichen Wert wieder an. Aullerdem wird damit die
Lebensdauer der Perleneinheit verlangert. Der Wasserstoff kann mittels einer Lauftabelle
automatisch ein- und ausgeschaltet werden. Siehe ,Ereignisse”.

Wasserstoff zwischen Analysen abstellen  Stellen Sie den Wasserstofffluss zwischen
Analysen ab, um die Lebensdauer der Perleneinheit zu verlangern. Lassen Sie alle anderen
Flisse und die Detektortemperatur eingeschaltet. Schalten Sie den Wasserstofffluss fur die
nachste Analyse ein. Die Perle wird nahezu verzogerungsfrei entziindet. Dieser Prozess kann
durch Eintrage in der Lauftabelle automatisiert werden.

104 Benutzerhandbuch



5 Methoden

Benutzerhandbuch

Empfohlene Startbedingungen

Tabelle7 Empfohlene Startbedingungen

Gastyp Empfohlene Flussraten

Trigergas (Helium, Wasserstoff, Stickstoff") Kapillare: Wahlen Sie die optimale
Flussrate basierend auf den
Saulenabmessungen.

Detektorgase

Wasserstoff 1 bis 3ml/Min.

Luft 60 ml/min

Zusatzfluss (He, N,") 1 bis 20 ml/Min., weniger wird empfohlen

Perlenspannung

Blos-Perle.

+ Verwenden Sie Auto Adjust (Automatische Anpassung), Dry Bead (Trockene Perle) und
lassen Sie den GC den angewandten Perlenstrom fiir Sie einstellen.

*  Bei Wasserstoff als Tragergas muss die Flussrate weniger als 3 ml/Min. betragen.

T Fir die besten Peak-Formen wird Helium empfohlen.

WLD

Chemisch aktive Verbindungen verkiirzen die Lebensdauer des WLD-Gliihdrahts

Der Wolfram-Rhenium-Glihdraht des WLD wurde zum Schutz vor Sauerstoffschaden
chemisch passiviert. Allerdings konnen chemisch aktive Verbindungen wie Sauren und
Halogenverbindungen den Glihdraht angreifen. Das unmittelbare Symptom ist eine
dauerhafte Anderung der Detektorempfindlichkeit aufgrund einer Anderung des Widerstands
des Gluhdrahts.

Solche Verbindungen sollten vermieden werden, sofern maglich. Sollte dies nicht méglich sein,
muss die TCD-Zelle gegebenenfalls regelmaRig ausgetauscht werden.

Andern der WLD-Polaritit wihrend einer Analyse

Negative polarity On (Negative Polaritét ein) kehrt den Peak um, sodass er vom Integrator oder
dem Agilent Datensystem gemessen werden kann. Negative Polarity (Negative Polaritat) kann
ein Eintrag der Lauftabelle sein, siehe ,Ereignisse”.

Detektion von Wasserstoff mit dem WLD mit Helium als Tragergas

Wasserstoff ist das einzige Element, dessen Warmeleitfahigkeit hoher als die von Helium ist,
und Mischungen von kleinen Mengen Wasserstoff (< 20 %) in Helium bei moderaten
Temperaturen zeigen Warmeleitfahigkeiten, die geringer sind als die der einzelnen
Komponenten. Wenn Sie mit Helium als Tragergas Analysen auf Wasserstoff durchftihren,
konnen Wasserstoff-Peaks als positive, negative oder geteilte Peaks auftreten.

Es gibt zwei Losungen fir dieses Problem:

+ Verwenden Sie Stickstoff oder Argon-Methan als Tragergas. Damit werden Probleme
beseitigt, die typischerweise bei der Verwendung von Helium als Trager auftreten,
allerdings wird die Empfindlichkeit flir andere Komponenten als Wasserstoff verringert.
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+ Betreiben Sie den Detektor bei hoheren Temperaturen — von 200 °C bis 300 °C.

Sie konnen die korrekte Betriebstemperatur des Detektors ermitteln, indem Sie einen
bekannten Bereich von Wasserstoffkonzentrationen analysieren und die Betriebstemperatur
erhdhen, bis der Wasserstoff-Peak seine normale Form aufweist und unabhangig von der
Konzentration immer in gleicher Richtung auftritt (negativ in Relation zur normalen Reaktion
auf Luft oder Propan). Durch diese Temperatur werden auch eine hohe Empfindlichkeit und ein
linearer Dynamikbereich sichergestellt.

Da Wasserstoff-Peaks negativ sind, missen Sie zu geeigneten Zeitpunkten die negative
Polaritat einschalten, damit der Peak als positiv erscheint.

Empfohlene Startbedingungen

Tabelle 8 Empfohlene Startbedingungen

Gastyp Empfohlene Flussraten

Tragergas Gepackt: 10 bis 60 ml/Min.
(Wasserstoff, Helium, Stickstoff) Kapillare: 1 bis 5 ml/Min.
Referenz 15 bis 60 mi/Min.

(gleicher Gastyp wie Tréger)

Kapillarenzusatz Gepackt: 2 bis 3ml/Min.
(gleicher Gastyp wie Tréger) Kapillare: 5 bis 15 ml/Min.
Detektortemperatur

<135 °C, Glihdraht kann nicht eingeschaltet werden

Wenn die Detektortemperatur unter 120 °C sinkt, erlischt der Glihdraht.
Die Detektortemperatur sollte 30 bis 50 °C hoher sein als die hochste
Ofengradiententemperatur.

EAD

EAD-Linearitat

Der EAD-Reaktionsfaktor gegentiber der Konzentrationskurve ist fir mindestens vier
GroBenordnungen (linearer Dynamikbereich = 10% oder héher) fiir zahlreiche Verbindungen
linear. Sie sollten dennoch eine Kalibrierungskurve auf Ihre Proben anwenden, um die Grenzen
des linearen Bereichs flr Ihre Materialien zu ermitteln.

Hinweise zum EAD-Zusatzgas

Wenn das Tragergas ein anderes ist als das Zusatzgas, muss die Flussrate des Zusatzgases
mindestens dreimal so hoch sein wie die Flussrate des Tragergases.

Die EAD-Empfindlichkeit kann durch eine Verringerung der Zusatzgas-Flussrate erhoht
werden.

Die chromatografische Geschwindigkeit des EAD (fir schnelle Peaks) kann durch eine
Erhohung der Zusatzgas-Flussrate erhoht werden.
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Programmierung der EAD-Temperatur

Der EAD ist flussempfindlich. Wenn Sie eine Temperaturprogrammierung nutzen, bei der sich
der Widerstand des Saulenflusses mit der Temperatur andert, richten Sie das Instrument
folgendermalen ein:

« Versetzen Sie das Tragergas in den Modus fiir konstanten Fluss. Versetzen Sie das
Zusatzgas des Detektors in den Modus fur konstanten Zusatzfluss.

+ Wenn Sie im Modus fiir konstanten Druck arbeiten mochten, sollte das Zusatzgas in den
Modus Saule + Zusatz = konstant versetzt werden.

Empfehlungen zu Ausgangsbedingungen fiir neue EAD-Methoden

Nutzen Sie die folgenden Informationen bei der Auswahl von Temperaturen und Flissen. Der
maximale Quelldruck darf 6,9 bar (100 psi) nicht Gberschreiten. Nutzen Sie den maximalen
Quelldruck, um die maximale Zusatzflussrate zu erreichen.

Tabelle9  Empfohlene Startbedingungen

Gastyp Empfohlene Flussraten

Tragergas

Gepackte Saulen (Stickstoff oder 30 bis 60 ml/Min.
Argon-Methan)

Kapillarsaulen (Wasserstoff, Stickstoff oder 0,1 bis 20 mI/Min,,

Argon-Methan) je nach Durchmesser
Kapillarzusatz (Stickstoff oder 10 bis 150 mi/Min.
Argon-Methan) (30 bis 60 ml/Min. typisch)
Temperatur

250 °C bis 400 °C

Die Detektortemperatur wird fir gewohnlich 25 °C hoher als die hochste
Ofengradiententemperatur eingestelit.
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Das 8890 Ventilgehause

Der GC umfasst bis zu vier Ventile in einem beheizten Ventilgehduse auf dem Ofen.

Das Ventilgehduse ist der bevorzugte Ort flr Ventile, da es sich dabei um eine Zone mit stabiler
Temperatur handelt, die vom Saulenofen isoliert ist.

Ventilgehause, _
Darstellung mit —
3 Ventilen PP _E

A =)

(il

Ventilheizblock

Ventilheizblock
Abbildung 37. Diagramm der Ventilpositionen am GC

Ventile konnen auch im Inneren des Saulenofens angebracht werden.

Ventilsteuerung

Ventile konnen manuell Uber den Touchscreen, die Browser-Oberflache oder im Rahmen eines
Uhr-/Laufzeitprogramms gesteuert werden. Beachten Sie, dass nur Probenventile am Ende
einer Analyse automatisch zurlickgesetzt werden. Andere Ventiltypen verbleiben in der neuen
Position, bis sie erneut aktiviert werden. Fir andere Ventiltypen missen Sie alle gewlinschten
Rucksetzungen im Programm bertcksichtigen.

Die Ventiltreiber

Bei einem Ventiltreiber handelt es sich um die Software und die Schaltkreise im GC, die ein
Ventil oder eine damit zusammenhangende Funktion steuern. Es gibt zehn Treiber, die als
Ventil T bis Ventil 10 bezeichnet werden.
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Tabelle 10 Ventiltreiber

Ventilnummer

1,2,3,4,5und 6

9und 10

7und 8

Typ Spannung Strom Verwendung

Stromquelle 24V DC 13 Watt Pneumatische
Ventilsteuerung

Stromquelle 24V DC 100 mA Relais und Gerate mit
geringer
Leistungsaufnahme

Kontaktschluss 48V DC oder 48V AC Steuerung einer externen
RMS Stromquelle

Benutzerhandbuch

Die internen Ventiltreiber

Ventiltreiber 1 bis 6 werden blicherweise zur Steuerung von pneumatisch betriebenen
Ventilen im Ventilgehause verwendet. Die Verkabelung dieser Treiber besteht aus einer Reihe
von Anschlissen im Inneren der rechten Abdeckung des GC.

Pneumatisch betriebene Ventile werden durch Magnetspulen gesteuert, die in der Nahe der
Anschlisse angebracht sind, die den Fluss von Luft zu den Ventilstellgliedern steuern.

— Anschluss V1
Verbindung |—

— Anschluss V2
oder

— —® Anschluss V3
Lauftabelle Interne Ventiltreiber

(1 bis 6)

— Anschluss V4

oder
g Anschluss V5

Zeittabelle

L g Anschluss V6

Zwischen der Position eines Ventils im Ventilgehause und dem Treiber, der es steuert, besteht
kein direkter Zusammenhang. Dies hangt davon ab, wie die Magnetspulen verkabelt und die
Stellglieder konfiguriert sind.

Manuelle Ventile mussen von Hand umgeschaltet werden und werden beheizt oder nicht
beheizt.
Die externen Ventiltreiber

Ventiltreiber 9 and10 steuern einen Strom, der zum Antreiben eines Relais oder eines anderen
Gerats mit geringer Leistungsaufnahme genutzt werden kann. Ventiltreiber 7 und 8 schalten
einen Strom von einer externen Quelle. Einzelheiten zur Elektrik finden Sie in Tabelle 10.

Diese Treiber, insbesondere Ventil 7 und 8 konnen zur Steuerung eines motorgetriebenen
Multipositionsventils fir die Stromauswahl verwendet werden.

Alle vier Treiber befinden sich am Anschluss fiir externe Ereignisse (External Event) auf der
Ruckseite des GC.
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Verbindung |—
Ventil 9 (Pin 1) und
oder Masse (Pin 3 oder 4)
> Ventil 10 (Pin 2) und
Externe Ventiltreiber Masse (Pin 3 oder 4)
Lauftabelle I (8 bis 10)
p Ventil 7 (Pin 5 und Pin 6)
oder
L Ventil 8 (Pin 7 und Pin 8)
Zeittabelle ||

Ventiltypen

Maogliche Ventiltypen:

Probenventil Zwei-Positions-Ventil (Laden und Injizieren). In der Ladeposition fliel3t ein
externer Probenstrom durch einen angeschlossenen (Gasprobe) oder internen (Flissigprobe)
Kreislauf und als Abfall hinaus. In der Injizierposition wird der gefiillte Probenkreislauf in den
Tragergasstrom eingefligt. Wenn das Ventil vom Laden zum Injizieren umschaltet, beginnt es
eine Analyse, sofern nicht bereits eine durchgefiihrt wird. Siehe Beispiel auf Seite 111.

Schaltventil Zwei-Positions-Ventil mit vier, sechs oder mehr Anschlissen. Diese
Mehrzweckventile werden fir Aufgaben wie Saulenauswahl, Saulenisolierung und viele weitere
verwendet. Ein Beispiel fUr eine Ventilsteuerung finden Sie auf Seite 112.

Multipositionsventil Auch als Stromauswahlventil bezeichnet. Es wird fir gewohnlich fiir die
Auswabhl eines Gasstroms aus einer Reihe von Gasstromen verwendet und speist diesen in ein
Probenventil fir die Analyse. Es verfligt Uber ein spezielles Stellglied, das das Ventil bei jeder
Aktivierung um eine Position weiter stellt, oder wird von einem Motor angetrieben. Ein Beispiel
fir die Kombination eines Stromauswahlventils mit einem Gasprobenventil finden Sie auf
Seite 112.

Anderer Kann jeder beliebige Typ sein.

Nicht installiert In dieser Position ist kein Ventil installiert.

Steuerung eines Ventils

Uber die Lauf- oder Laufzeittabellen

Die Befehle Valve On (Ventil ein) und Valve Off (Ventil aus) kdnnen zeit- oder
laufzeitprogrammiert werden. Siehe ,Ereignisse” und ,Zeitprogrammierung”.

Wenn ein Ventil von einem Laufzeitprogramm gedreht wird, kehrt es am Ende der Analyse
nicht automatisch in seine Ausgangsposition zurtck. Sie mussen diese Rucksetzungsaktion
selbst programmieren.
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Schaltventil: Sdulenauswahl
Dies ist die Leitung flr ein einfaches, als Schaltventil konfiguriertes Ventil, das eine von zwei
Saulen fur die Analyse auswahlt. Es verfligt Uber keine Konfigurationsparameter.
Vordere Saule
Von Einlass
oder
Probenventil
Zu Detektor
Hintere Saule
Wenn das Ventil eingeschaltet ist, wird die vordere Saule ausgewahlt. Wenn das Ventil
ausgeschaltet ist, wird die hintere Saule ausgewahlt.
Stellen Sie mithilfe einer Lauftabelle sicher, dass das Ventil zwischen Analysen in der Position
JAus” steht.
Probenventil
Wenn ein Ventil als Probenventil konfiguriert ist, beginnt es automatisch eine Analyse, wenn es
in die Position ,Injizieren” geschaltet wird. Dies kann mittels einer Untersequenz oder eines
Zeittabelleneintrags bewerkstelligt werden. Es konnen zwei Gasprobenventile installiert
werden.
Zu Sédule
Trager-Eingang
Position LADEN Position INJIZIEREN
Schleife
Proben-Eingang
Proben-Ausgang —_

Probenventile haben zwei Positionen:

Position ,Laden” Die Schleife (extern bei Gasproben, intern bei Fliissigkeitsproben) wird mit
einem Strom des Probengases durchspdilt. Die Saule wird mit dem Tragergas durchspdilt.

Position ,Injizieren* Die gefillte Schleife wird in den Tragergasstrom eingefligt. Die Probe
wird auf die Saule gespdilt. Die Analyse beginnt automatisch.
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Tragergas kann von einem (optionalen) Zusatzgaskanal bereitgestellt werden. Konfigurieren
Sie hierzu die Saule und legen Sie einen Aux-#-Kanal als Einlass fest. Dadurch wird der Kanal
mit vier Betriebsmodi programmierbar.

Die Parameter zur Steuerung des Probenventils sind:

Ladezeit Zeit, die das Ventil in der Position ,Laden” verbleibt, bevor es bereit ist, in Minuten.
Injektionszeit Zeit, die das Ventil in der Position ,Injizieren” verbleibt, bevor es in die Position
,Laden" zurlickkehrt, in Minuten.

Zyklus des Probenventils:

1 Das Probenventil dreht sich in die Position ,Laden”. Die Ladezeit beginnt. Ventil ist nicht
bereit.

2 Die Ladezeit endet. Ventil ist jetzt bereit.

Wenn alles andere bereit ist, ist der GC bereit. Wenn etwas nicht bereit ist:

+ Wenn Sie eine Steuerung per Zeittabelle oder Sequenz verwenden, wartet der GC, bis
alles bereit ist, und fihrt dann den Befehl zum Injizieren des Ventils aus.

+ Wenn Sie keine Steuerung per Zeittabelle oder Sequenz verwenden, kann die
Ventilinjektion jederzeit Uber die Tastatur vorgenommen werden.

4 Das Probenventil dreht sich in die Position ,Injizieren" (Tastaturbefehl oder
Sequenzsteuerung). Die Injektionszeit beginnt. Die Analyse beginnt.

5 Die Injektionszeit endet. Zurlick zu Schritt 1.

Multipositions-Stromauswahlventil mit Probenventil

Verschiedene Hersteller bieten Multipositions-Stromauswahlventile an, die von den
Ventiltreibern 7 oder 8 angetrieben werden konnen. Nur ein Multipositionsventil kann
konfiguriert werden.

Wenn ein Ventil als Multipositionsventil konfiguriert ist und tber einen BCD-Positionsausgang
verflgt, der an den GC angeschlossen ist, kann die Ventilposition direkt ausgewahlt werden.

Probenventil

Multipositions-
Stromauswahlventil

Probenstrome -
Eingang

Ausgewabhlter Strom —
Ausgang
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Wenn flir den GC ein Ventil als Multipositionsventil und ein weiteres als Gas- oder
Flussigkeitsprobenventil konfiguriert wurde, nimmt der GC an, dass die Ventile in Reihe
verwendet werden sollen. Diese ,Doppelkonfiguration” kann als Ersatz fiir einen
automatischen Flussigprobengeber und Probenteller in einer Analysesequenz verwendet
werden. Das Multipositionsventil wird zum Probenteller, das Probenventil zum Injektor.

Zwei Konfigurationsparameter ermadglichen die mechanische und elektrische Kompatibilitat
mit den meisten Stellgliedern fiir Multipositionsventile.

Schrittzeit Die Verzogerung zwischen aufeinanderfolgenden Stellgliedbewegungen, in
Sekunden. Damit kann sich der Stellgliedmechanismus auf die nachste Bewegung vorbereiten.

BCD umgekehrt Erganzt den BCD-Einlass. Aus 1 wird 0 und aus 0 wird 1. Dadurch wird den

Unterschieden zwischen den Kodierungskonventionen der verschiedenen Hersteller Rechnung
getragen.
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GC-Ausgangssignale

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

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

Digitale Ausgaberaten werden von lhrem Agilent Datensystem bestimmt, beispielsweise
OpenlLab CDS oder MassHunter Workstation.

Siehe Tabelle 11 fir die Umrechnung von Einheiten, die auf dem GC-Display angezeigt werden,
in Einheiten, die in Agilent Datensystemen und Integratoren angezeigt werden.

Tabelle 11 Signalkonvertierungen

Signaltyp 1 Display-Einheit entspricht:
Detektor:

FID, SPD 10pA(10x 1072 A)

FFD+ 150 pA (150 x10°712 A)

WLD 25V (25%x10°V)

EAD 1Hz

Analoge Eingangskarte (zur Verbindung des 15V
GC mit einem Detektor eines anderen
Herstellers als Agilent)

Nicht-Detektor:

Thermisch 1°C
Pneumatisch:

Fluss T ml/Min.

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

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

Analogsignale

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

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

Method Diagnostics Maintenance g Settings
Valves Signal Settings
Inlets Signal Type
Columns Front Detector v FastPeaks
Oven Value Range
Detectors omv 0
Events Zero
On
Setpoint
0pA

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

Null kann als Laufzeitereignis programmiert werden. Einzelheiten finden Sie in ,Ereignisse”.
Analogbereich

Range (Bereich) Skaliert vom Detektor eingehende Daten.

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

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

Gliltige Sollwerte liegen zwischen 0 und 13 und entsprechen 2° (= 1) bis 23 (= 8192). Wird ein
Sollwert um 1 geandert, andert sich die Hohe des Chromatogramms um den Faktor 2. Dies
wird in den folgenden Chromatogrammen veranschaulicht. Verwenden Sie den
kleinstmoglichen Wert, um Integrationsfehler minimieren.
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DRIV (il i
” " B:Bereich=3

"A: Bereich = 0 ~ "C:Bereich = 1

Es gibt Grenzen fur verwendbare Bereichseinstellungen flir manche Detektoren. In der Tabelle
werden gultige Bereichssollwerte nach Detektor aufgezahlt.

Tabelle 12 Bereichsgrenzen

Detektor Verwendbare Bereichseinstellungen (2*)

FID Obis13
SPD Obis13
FFD+ 0bis13
WLD Obis6
EAD 0bis6
Analogeingang 0bis7

Der Bereich kann laufzeitprogrammiert werden. Detaillierte Informationen finden Sie unter
sEreignisse”.

Analoge Datenraten

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

Die Geschwindigkeit wird Uber die Bandbreite gemessen. Ihr Recorder oder Integrator sollte
Uber eine Bandbreite verfligen, die doppelt so grof ist wie die des gemessenen Signals.

Der GC ermoglicht den Betrieb mit zwei Geschwindigkeiten. Die hohere Geschwindigkeit lasst
minimale Peak-Breiten von 0,004 Minuten (Bandbreite von 8 Hz) zu, wahrend die
Standardgeschwindigkeit minimale Peak-Breiten von 0,01 Minuten (Bandbreite von 1,6 Hz)
zulasst.

Bei Verwendung der Funktion schnelle Peaks sollte Ihr Integrator bei etwa 15 Hz betrieben
werden.
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Auswahl von schnellen Peaks (Analogausgang)

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

2 Wabhlen Sie ,Analog Out" (Analogausgang).

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

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

Digitalsignale

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

Null-Signal

Nur Uber Agilent Datensysteme verfligbar.

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

Signal Freeze and Resume (Signal anhalten und wieder aufnehmen)

Nur Uber Agilent Datensysteme verfligbar.

Bestimmite Laufzeitvorgénge, z. B. das Andern von Signalzuweisungen oder das Umschalten
eines Ventils, konnen die Basislinie beeintrachtigen. Auch andere Faktoren kénnen die
Basislinie beeintrachtigen. Der GC kann dies ausgleichen, indem er das Signal bei einem
bestimmten Wert anhélt (,einfriert"), diesen Signalwert fir eine festgelegte Zeit nutzt und
anschliefend den normalen Signalausgang wieder fortsetzt.

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

T
Signal hier anhalten

L Signal hier fortsetzen

.

AL

Datenraten mit Agilent Datensystemen

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

aufgeflhrt.

Tabelle 13 Datenverarbeitung im Agilent Datensystem

Datenrate, Hz Minimale
Peak-Breite,
Minuten

1000 0,0002

500 0,0004

200 0,001

100 0,002

50 0,004

20 0,01

10 0,02

Relatives

Detektor

Rauschen

6,96

31

22
16

07

FID/SPD

FID/SPD

FID/FFD+/SPD

FID/FFD+/SPD

EAD/FID/FFD+/SPD
EAD/FID/FFD+/SPD
EAD/FID/FFD+/SPD

Saulentyp

Enge Bohrung,
0,05mm

Enge Bohrung,
0,05 mm

Enge Bohrung,
0,05mm

Kapillare
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Relativer
Rauschpegel
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Tabelle 13 Datenverarbeitung im Agilent Datensystem (Fortsetzung)

Datenrate, Hz Minimale Relatives Detektor Saulentyp
Peak-Breite, Rauschen
Minuten
5 004 05 EAD/FID/FFD+/SPD  bis
/WLD
2 01 03 EAD
1 02 0,22 EAD
05 04 0,16 EAD
02 10 0,10 EAD
01 20 0,07 EAD Langsam
gepackt

Die Datenrate kann nicht wahrend einer Analyse geandert werden.

Bei den schnelleren Probenraten kommt es zu einem hoheren relativen Rauschen. Durch eine
Verdoppelung der Datenrate kann die Peak-Hohe verdoppelt werden, wobei das relative
Rauschen um 40 % steigt. Obwohl das Rauschen steigt, ist das Signal-Rauschen-Verhaltnis bei
den schnelleren Raten besser.

Dieser Vorteil tritt nur dann in Erscheinung, wenn die urspriingliche Rate zu niedrig war, was zu
einer Verbreiterung der Peaks und einer verringerten Auflosung fihrte. Wir empfehlen, die
Datenraten so zu wahlen, dass das Produkt von Datenrate und Peak-Breite in Sekunden etwa
10 bis 20 betragt.

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

Y
5 \
A
5 A\
\
N \
. LN Uberschiissiges Rauschen
~ (durch Fluss,
5 ~ - Ofentemperatur,
- Detektorblock-
1 ™ - - temperaturen usw.)
—— — — —
1] — . —
1000 500 200 100 50 20 10 5 2 1 05 02 0l

Schnellere Datenraten Langsamere Datenraten
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Saulenkompensation

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

Eine Saulenkompensationsanalyse wird ohne injizierte Probe durchgefihrt. Der GC erfasst
eine Matrix an Datenpunkten von allen 4 Detektoren, unabhangig davon, ob sie installiert,
ausgeschaltet oder in Betrieb sind. Wenn ein Detektor nicht installiert oder ausgeschaltet ist,
ist dieser Teil der Matrix mit Nullen ausgefillt.

Jede Matrix definiert jeweils einen Kurvensatz fir jeden Detektor, der von der echten Analyse
subtrahiert werden kann, um eine flache Basislinie zu erreichen. Dieses Konzept wird in der
nachstehenden Abbildung illustriert.

1:08E
5
13,505

2430
6

2.25%
5

15,206

5,157

i

Chromatogramm mit
steigender Basislinie

Leeres Saulen-
kompensations-
profil

Chromatogramm mit
Séaulenkompensation

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

Testfeld

Das Testfeld (Test Plot) ist ein intern erzeugtes ,Chromatogramm?, das einem
Signalausgangskanal zugewiesen werden kann. Es besteht aus drei nach Basislinie
aufgeldsten, sich wiederholenden Peaks. Die Flache des groliten Peaks betragt ca.

1 Voltsekunde, die mittlere ist das 0,1-Fache der grof3ten und die kleinste ist das 0,01-Fache
der grofiten.
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Das Testfeld kann genutzt werden, um den Betrieb externer Datenverarbeitungsgerate zu
priifen, ohne wiederholte chromatografische Analysen durchfiihren zu missen. Es kann
aullerdem als stabiles Signal genutzt werden, um die Ergebnisse verschiedener
Datenverarbeitungsgerate zu vergleichen.

Verwendung des Testfelds:

1 Drlcken Sie Method (Methode) > Analog Out (Analogausgang).
2 Wahlen Sie das Dropdown-Meni unter ,Signal Type" (Signaltyp).
3 Wahlen Sie Test Plot (Testfeld) aus.

,Testfeld" ist die Standardauswahl flir Analogausgange. Bei Verwendung der
Browser-Oberflache oder eines Datensystems kann das Testfeld kann auch als digitales Signal
ausgewahlt werden
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Was ist eine Sequenz?

Eine Sequenz ist eine Liste von zu analysierenden Proben in Verbindung mit der flr jede
Analyse zu verwendenden Methode. Sequenzen konnen Uber die Browser-Oberflache oder das
angeschlossene Agilent Datensystem eingerichtet werden. Einzelheiten finden Sie in der Hilfe
auf der Browser-Oberflache oder im Datensystem.
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Analyse einer Sequenz vom Touchscreen
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Wenn die Browser-Oberflache aktiviert ist, konnen Sie eine Browser-Oberflachensequenz laden
und ausfuhren.

1
2
3

4

Erstellen Sie eine Sequenz in der Browser-Oberflache und speichern Sie sie.
Gehen Sie auf dem Touchscreen zu Sequence (Sequenz).

Wahlen Sie eine Sequenz aus der Dropdown-Liste. Es stehen nur in der
Browser-Oberflache erstellte Sequenzen zur Verfligung.

Wenn Sie fertig sind, wahlen Sie Run (Ausfiihren).

Der GC stellt die folgenden Steuerungen zur Verflgung:

Run (Ausflhren): Starten Sie die geladene Sequenz.
Pause: Stellen Sie die aktuelle Probe fertig, beginnen Sie keine neuen Proben.

Resume (Wiederaufnehmen): Setzen Sie eine pausierte Sequenz mit der ndchsten neuen
Probe fort.

Abort (Abbrechen): Stoppen Sie den aktuellen Lauf und die aktuelle Sequenz.

Um diese Funktion zu aktivieren, verbinden Sie den GC mit der Browser-Oberflache. Gehen Sie
zu Settings (Einstellungen) und wahlen Sie anschlieend Local Sequence (Lokale Sequenz).

Ein Datensystem kann dieses Funktion deaktivieren. Siehe ,Geratesteuerung mit einem
Datensystem®”.
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Behebbare Fehler

126

Nahere Informationen zum Ablauf dieser Funktion in Ihrem Datensystem siehe Hilfe und
Dokumentation.

Manche Fehler, etwa ein fehlendes ALS-Flaschchen oder die falsche Grole eines
Headspace-Probengeberflaschchens, rechtfertigen vielleicht nicht immer das Stoppen einer
ganzen Sequenz. Diese Fehler werden als behebbare Fehler bezeichnet, da Sie sie
moglicherweise beheben und die Ausfihrung einer Sequenz, falls gewlinscht, fortsetzen
konnen. Agilent Datensysteme bieten jetzt Funktionen, mit denen Sie steuern konnen, wie das
System auf Fehler dieser Art reagiert. Bei Einsatz eines Agilent Datensystems bestimmt dies
jetzt fur jeden Typ eines behebbaren Fehlers, ob die Sequenz angehalten, nicht angehalten
oder vollstandig abgebrochen wird, mit der nachsten Probe fortgefahren wird usw.

Beachten Sie, dass das Datensystem nur bestimmt, was mit der nachsten, nicht der aktuellen
Analyse in der Sequenz geschieht, auier bei Einstellung auf sofortigen Abbruch. (In diesem
Fall bricht das Datensystem in der Regel die aktuelle Analyse und die Sequenz ab.)

Beispielsweise wird die aktuelle Analyse durch Driicken des Bedienelements Stop (=) auf dem
GC immer angehalten. Die Datensysteme konnen Ihnen jedoch erlauben, zwischen der
Fortsetzung mit der nachsten Analyse oder dem Anhalten oder dem Abbruch der gesamten
Sequenz zu wahlen.
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Uber ,Diagnostics”

128

Der GC verfugt Uber Diagnosefunktionen fur Einlasse, Detektoren und andere installierte
Komponenten. Dies beinhaltet sowohl vom Benutzer durchgeflhrte Tests als auch
automatische Tests, die der GC ohne Eingriff des Benutzers durchfihrt.

Die Diagnose-Ansicht bietet Zugriff auf aktuelle Warnungen und Fehler, Diagnosetests, den
Systemzustandsbericht, Blind- und Detektorauswertungsberichte,
Spitzenauswertungsberichte, automatisierte Fehlerbehebung sowie Statistiken zum Gas- und
Stromverbrauch.

Wabhlen Sie einen Link, um auf die gewlinschten Berichte oder Tests zuzugreifen.
Siehe Abbildung 38.

1

@ Method Sequence Diagnostics Maintenance Logs {23 @

Warnings and Errors Diagnostic Tests System Health Report
Detector Evaluation Blank Evaluation Peak Evaluation
Troubleshooting Gas and Power Usage

STATUS: WAITING FOR PREP RUN ~ ®
Sequence Method Sample Est. Remaining @ @
1.00

Abbildung 38.Ansicht ,Diagnostics”

Um aktive Warn- und Fehlerbedingungen anzuzeigen, wahlen Sie Warnings and Errors
(Warnungen und Fehler). In diesem Fenster wird eine Liste der Bedingungen angezeigt, die lhre
Aufmerksamkeit erfordern. Wenn der GC keine Bedingungen ermittelt hat, die lhre
Aufmerksamkeit erfordern, ist das Fenster leer. Beriihren Sie eine Bedingung, um eine Liste der
moglichen Ursachen und Behebungsmalinahmen zu sehen.

Darstellungen von Trends

Wabhlen Sie bei der Anzeige von Blindauswertungsberichten, Detektorauswertungsberichten
und Spitzenauswertungsberichten Chromatographic Trend Plot (Chromatografische
Trenddarstellung), um Anderungen dieser Daten im Laufe der Zeit abzubilden.

Der Systemzustandsbericht

Um auf den Systemzustandsbericht zuzugreifen, driicken Sie View System Health Report
(Systemzustandsbericht anzeigen). Der Systemzustandsbericht wird angezeigt.

Benutzerhandbuch
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Der Systemzustandsbericht enthélt die folgenden Arten von Informationen:
* Systeminformationen

+ Details zur Systemkonfiguration

+ Bedingungen des aktiven Gerats

+ Details zu Saulen

+ Details fUr die friihzeitige Warnung flir anstehende Wartungsaufgaben
+ Diagnosetestergebnisse

+  Netzwerkinformationen

* Snapshot-Informationen zum Status

Automatisiertes Testen

Der GC fihrt kontinuierliche, automatische Tests der folgenden Elemente durch. Wenn ein
Fehler auftritt, wird auf der Registerkarte ,Diagnostics” (Diagnose) eine Warnung angezeigt.
DarUber hinaus erfolgt ein Eintrag in das entsprechende Protokoll.

Unten sehen Sie eine Liste der fortlaufend Giberwachten Signale und Zustande:
Detektor:
* Netzspannung
«  ADC (Analog/Digital-Konverter)-Referenzen
+  FID-Flamme erloschen
+  NPD-Perle offen/schwach
* Anzinder offen/schwach
+ Kollektor schwach
+ Elektrometer nicht eingesteckt
«  WLD-Glihdraht offen oder kurzgeschlossen
+  WLD-Schaltventil offen oder kurzgeschlossen
+  FPD-Flamme erloschen
EPC (elektronische Pneumatiksteuerung) - Einlasse, Detektoren und andere Module.
ADC (Analog/Digital-Konverter)-Referenzen
Stellantriebbewegungen
Thermik:
+  Sensor offen/schwach
+ Fehlender Heizer
+ Falscher Heizer
*  Heizerstrom:
* Ruhestrom
+ Ableitstrom

Konfigurationsfehler
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Selbstgeflhrte Diagnose

Der GC bietet mehrere nitzliche Diagnoseprtfungen, die Sie zur Behebung von Problemen mit
dem GC oder mit der Methode verwenden konnen. Siehe unten flr eine Liste der verfligharen
selbstgeflhrten Diagnosetests:

Einlasstests:

+ Dichtheits- und Restriktionstest
+ Gasversorgungsdruck-Test

+ Splitauslass-Verengungstest

«  Druckabfalltest

+  Septumspliltest

+ Gasidentifizierungstest
Detektortests:

+  FID Jet-Restriktionstest

+  FID-Leckstromtest

*  Prifung auf FDP-Dunkelstrom
Andere Tests:

«  Wasserstoffsensor-Kalibrierungsiberprifung. Wenn der optionale Wasserstoffsensor
installiert ist, Uberprift dieser Test die Funktionsfahigkeit des Sensors.

Protokolldateien erfassen

Das GC bietet viele Diagnosetools zur automatischen Selbstdiagnose. Wenn Sie sich an den
Agilent-Support wenden mussen, verwenden Sie bitte die praktische Funktion ,Gather Logs”
(Protokolldateien erfassen) (in der Browser-Oberflache auf der Registerkarte ,Diagnostics”
(Diagnose) zu finden und auch im Datensystem verfligbar) und geben Sie die gesammelten
Informationen an, wenn Sie sich an den Agilent-Support wenden. Gather Logs blindelt alle
relevanten Protokolldateien und Daten in einer praktischen Paketdatei. Diese Informationen
werden verwendet, um Probleme zu diagnostizieren und zu beheben. Zu den gesammelten
Informationen gehoren GC- und PC-Zeitinformationen, die Systemprotokolle und die
Firmware-Versionen. Sie kdnnen auch Sollwerte, die Geratekonfiguration, die letzten funf
Durchlaufe mit Probeninformationen und die letzten finf Datenlaufe einbeziehen.

In einem Agilent-Datensystem finden Sie ,Gather Logs" (Protokolle erfassen) auf der
Registerkarte ,Maintenance Actions" (WartungsmaRnahmen), wenn Sie auf die
GC-Methodenparameter zugreifen. Der Befehl ,Datensystem” enthalt auch die Version des
Datensystems und damit verbundene grundlegende Angaben.

Protokolloptionen

Zusétzlich zu den normalen Protokollen (Laufprotokoll, Systemprotokoll, Wartungsprotokoll
usw.) kénnen Sie optional die aktive Methode, das Laufinformationsprotokoll, die
Laufdatenprotokolle und die Trendanalysedatenbank hinzuftigen.

Wenn die Trendanalysedatenbank einbezogen wird, enthalt die Protokolldatei EMF-,
Diagnosetest-, Spitzenwert-, Detektor- und Blindwertdaten. Das Sammeln dieser Informationen
erhoht die Zeit, die fur die Erstellung der Protokolldatei bendtigt wird.
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Verfiigbare Protokolle

Verwenden Sie die Auswahlliste unter ,Verflighare Protokolle”, um nach vorhandenen
Protokolldateien zu suchen, sie zu laden und zu I6schen.

Warnungen und Fehler

Wenn der GC eine Bedingung feststellt, die Ihre Aufmerksamekeit erfordert, flihrt er diese
Bedingung unter Diagnostics > Warnings and Errors (Diagnose > Warnungen und Fehler) an.
Wabhlen Sie eine Bedingung, um eine Liste der moglichen Ursachen und
Behebungsmalinahmen zu sehen. Ein leerer Bildschirm bedeutet, dass der GC keine Probleme
ermittelt hat, die Ihre Aufmerksamkeit erfordern.

< Diagnostics Warnings and Errors @
1. MPV: Missing 2023-02-02 23:23:08
I FrontInlet: Invalid PIDs 2023-02-02 23:23:08
I Instrument: Unsupported Electronics Detected 2023-02-02 23:23:08
I Instrument: Power Supply Communication Fault 2023-02-02 23:23:08

Abbildung 39.Beispielliste von Warn- und Fehlerbedingungen
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Anwenden der Ansicht ,Diagnostics”

So verwenden Sie die Ansicht ,Diagnostics”
1 Driicken Sie Diagnostics (Diagnose). Die Ansicht ,Diagnostics “ wird eingeblendet.

2 Dricken Sie auf Diagnostic Tests (Diagnosetests). Die Seite ,Diagnostic Tests" wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 40.

Headspace

Instrument

Abbildung 40.Seite ,Diagnostic Tests" (Diagnosetests)

3 Wahlen Sie je nach Bedarf Inlets (Einldsse), Detectors (Detektoren) oder einen anderen
Link. Die entsprechende Seite wird eingeblendet. Beispielsweise wird durch Driicken auf
Inlets (Einlasse) die Seite ,Inlet Diagnostic Tests" (Einlass-Diagnosetests) aufgerufen.
Siehe Abbildung 41.
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Inlet 1 Inlet 2

Gas Supply Pressure Check
Leak & Restriction Test
Pressure Decay Test

Septum Purge Test

Split Vent Restriction Test

STATUS: NORMAL — READY

Sequence Method Est. Remaining ® @
50:16

Abbildung 41.Seite ,Inlet Diagnostic Tests"
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Durchflhren von Diagnosetests

Zur Durchfiihrung eines Diagnosetests:

1 Greifen Sie aus der Ansicht ,Diagnostics” auf den gewlinschten Test zu. Siehe ,Anwenden

der Ansicht ,Diagnostics"”.

2 Wahlen Sie den gewlnschten Test. Die entsprechende Testseite wird eingeblendet. Die
Testseite enthalt eine Testbeschreibung und einen Hinweis auf den getesteten Parameter.
Siehe ,Abbildung 42".

Testing Primary sample flow path.

Description 1. Verify the inlet can control to a pressure setpoint, validating the basic operation of
the inlet and flow path.

2. Hold the pressure and monitor the flow error between actual and target column
flow. If the actual is larger than the target, a leak exists in the flow path. If the actual is

less than the target, a restriction exists in the flow path.
Parameter Error between the actual and the target column flow

Test for leak or restriction Start Test

Abbildung 42.Seite ,Leak & Restriction Test" (Test auf Lecks und Verengungen)

3 Driicken Sie Start Test (Test starten). Der Test wird eingeleitet. Ndhere Angaben zum Test
werden zusammen mit den Testergebnissen angezeigt. Siehe Abbildung 43.
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State In Progress
Time Remaining 42 seconds
Inlet Pressure Target 17.768 PSI
Inlet Pressure Actual 19.570 PSI

Inlet Test

Abbildung 43.Seite ,Leak & Restriction Test" (Test auf Lecks und Verengungen)

Der aktuell laufende Test kann durch Driicken von Cancel (Abbrechen) abgebrochen werden.
Ein Dialogfeld 6ffnet sich, in dem Sie bestatigen missen, dass Sie den Test abbrechen
mochten. Siehe Abbildung 44.

State In Progress
Time Remaining

Inlet Pressure Target Close

Inlet Pressure Actual

The diagnostic test is active.
Are you sure you want to abort?

Abort & Exit Cancel

Inlet Test

Abbildung 44.Dialogfeld ,Abort” (Abbruch)

Beachten Sie, dass einige diagnostische Tests in der Regel Bestatigungslaufe mit Leer- oder
anderen Proben durchfiihren. Diese Bestatigungslaufe konnen durch ein angeschlossenes
Datensystem deaktiviert werden. In diesem Fall wird der Diagnosetest ausgefihrt, aber es
werden keine Schritte durchgefihrt, die einen Lauf erfordern. Siehe ,Geratesteuerung mit
einem Datensystem” auf Seite 37.
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Fehlerbehebung

136

Der GC bietet daruber hinaus automatische chromatografische Fehlerbehebungsverfahren,
die als Reaktion auf einen automatischen Diagnosetest oder eine Bedingung vorgeschlagen
werden konnen. Auf Wunsch kann die Fehlerbehebung auch manuell gestartet werden, z. B.im
Rahmen einer Methodenentwicklung. Weitere Informationen finden Sie im Handbuch zur
Fehlerbehebung und in der Hilfe zur Browser-Oberflache.
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Frihzeitige Warnung fur anstehende Wartungsaufgaben (EMF) 138
Zahlertypen 138

Grenzwerte 139
Standardgrenzwerte 140

Wartung durchfuhren 141
Verfligbare Zahler 143
Anzeige der Wartungszahler 146

So aktivieren oder andern Sie einen Grenzwert fur einen EMF-Zahler oder setzen ihn
zurtick 147

EMF-Zahler fur Saulen 149

EMF-Zahler fir Autosampler 150
Zahler fir 7693A und 7650 ALS mit EMF-fahiger Firmware 150

Zahler fUr ALS mit friherer Firmware 150

EMF-Zahler fir MS-Instrumente 151

Durch Driicken der Navigationsregisterkarte ,Maintenance” (Wartung) werden Schaltflachen
fur Zahler nach Komponente eingeblendet. Zudem konnen Sie das Wartungsprotokoll
ansehen und automatisierte Schritt-fir-Schritt-Wartungsverfahren flr verschiedene
Komponenten einleiten. Diese Verfahren umfassen aullerdem automatisierte Tests, die je
nach Bedarf helfen sicherzustellen, dass der GC bereit ist, wenn die Wartung abgeschlossen
ist. Weitere Informationen finden Sie im GC Handbuch ,Wartung lhres GC".
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Frihzeitige Warnung fur anstehende
Wartungsaufgaben (EMF)

138

Der GC bietet injektions- und zeitbasierte Zahler fur eine Reihe von Verbrauchsmaterialien und
Wartungsteilen. Verwenden Sie diese Zahler, um die Verwendung zu Uberwachen und diese
Elemente zu ersetzen oder aufzubereiten, bevor eine potenzielle Verschlechterung die
Chromatographie-Ergebnisse beeinflussen kann.

Bei Verwendung eines Agilent Datensystems konnen diese Zahler von innerhalb des
Datensystems aus eingestellt und zurlickgesetzt werden.

Zahlertypen

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

Injektionszahler werden inkrementiert, wenn am GC eine Injektion Uber einen ALS-Injektor,
Headspace-Probengeber oder ein Probenventil erfolgt. Durch manuelle Injektionen werden die
Zahler nicht inkrementiert. Der GC unterscheidet zwischen Injektionen an der Vorder- und
Hinterseite und inkrementiert nur die Zahler, die mit dem konfigurierten Injektionsflusspfad
verknipft sind.

Betrachten Sie z. B. den folgenden GC:

Konfigurierter vorderer Flusspfad Konfigurierter hinterer Flusspfad
Vorderer Injektor Hinterer Injektor

Vorderer Einlass Hinterer Einlass

Saule 1 (GC-Ofen) Séule 2 (GC-Ofen)

Gespliltes Anschlussteil / Aux EPC 1 Hinterer Detektor

Saule 3 (GC-Ofen)

Vorderer Detektor

In diesem Beispiel inkrementiert der GC flr eine vordere ALS-Injektion die Zahler fir den
vorderen Injektor, vorderen Einlass und vorderen Detektor, jedoch nicht die Zahler fir den
hinteren Injektor, hinteren Einlass und hinteren Detektor. Fir die Saulen wirde der GC die
Injektionszahler fir die Saulen 1 und 3 sowie die Ofenzykluszahler fir alle 3 Sdulen
inkrementieren.

Die Lauf zahler werden anhand der Anzahl der Durchldufe des GC inkrementiert.

Die Zeitzahler werden anhand der GC-Uhr inkrementiert. Anderungen an den Einstellungen der
GC-Uhr wirken sich auf das Alter der iberwachten Verbrauchsmaterialien aus.
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Grenzwerte

Die EMF-Funktion bietet zwei Warngrenzwerte: Service Due (Service fallig) und Service
Warning (Service-Warnung). Wenn ein Zahler seinen Grenzwert Uberschreitet, erscheint eine
Statusanzeige auf der Registerkarte Maintenance (Wartung) auf dem GC-Touchscreen.

Durch Driicken auf die Registerkarte Maintenance (Wartung) wird die Ansicht ,Maintenance”
(Wartung) eingeblendet. Siehe Abbildung 45.

A Method Diagnostics Maintenance Logs . Settings

Maintenance View Logs
Inlets ' ALS
Instrument _ Detectors _ Columns
o NN N
Sequence Method Sample Est. Remaining ( F ) ( ’ ' (m )
11.75 N S NS NS

Abbildung 45. Wartungsansicht

Fir jede installierte Komponente stehen Auswahloptionen zur Verfligung.
Fur jedes Element sind zwei Grenzwerte einstellbar:

+ Service Due (Service fallig): Wenn der Zahler diese Anzahl Injektionen, Laufe oder Tage
Ubersteigt, erscheint ein rotes Warnsymbol auf der entsprechenden Schaltflache, und im
Maintenance Log wird ein Eintrag vorgenommen.

+ Service Warning (Service-Warnung): Wenn der Zahler diese Anzahl Injektionen oder Tage
Ubersteigt, erscheint ein oranges Warnsymbol auf der entsprechenden Schaltflache, was
darauf hinweist, dass fur diese Komponente eine baldige Wartung erforderlich ist.

Beide Grenzwerte werden fiir jeden Zahler unabhangig voneinander eingestellt. Sie kénnen
nach Bedarf einen oder beide Werte aktivieren. Der Service Due-Grenzwert muss grol3er als der
Service Warning-Grenzwert sein.
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Standardgrenzwerte

Ausgewahlte Zahler verfligen Uber Standardgrenzwerte, die als Ausgangspunkt zu verwenden
sind.

Wenn Sie einen Standardgrenzwert andern mochten, geben Sie einen konservativen Grenzwert
auf Grundlage lhrer Erfahrung ein. Verwenden Sie die Warnfunktion, um eine Meldung zu
erhalten, wenn eine Wartung naher rickt und Uberwachen Sie die Leistung der Funktion, um zu
bestimmen, ob der Service Due-Grenzwert zu hoch bzw. zu niedrig ist.

Flr EMF-Zahler missen Sie moglicherweise die Grenzwerte basierend auf den Anforderungen
Ihrer Anwendungen anpassen.
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Wartung durchfuhren

Benutzerhandbuch

Fur viele gangige Wartungsverfahren enthalt Ihr GC eine detaillierte Anleitung zu jedem
Verfahren. Auf diese Verfahren kdnnen Sie zugreifen, indem Sie Maintenance (Wartung) > lhre
gewiinschte Komponente > Perform Maintenance (Wartung durchfiihren) auswahlen. Wahlen
Sie hier das gewtlinschte Wartungsverfahren aus und wahlen Sie Start Maintenance (Wartung
starten), um die exemplarische Vorgehensweise zu starten.

< Overview Instrument Maintenance ?

Cool down option for performing instrument maintenance

Provide Inputs:

Maintenance Mode Gas Clean Filter Maintenance

Start Maintenance

Viele nicht automatisierte Wartungsarbeiten erfordern, dass Sie den GC in den Wartungsmodus
versetzen, bevor Sie eine Wartung durchfihren. Wahlen Sie dazu Maintenance (Wartung) >
Instrument > Perform Maintenance (Wartung durchfiihren), aktivieren Sie das Kontrollkédstchen
neben ,Maintenance Mode" (Wartungsmodus) und wahlen Sie dann Start Maintenance
(Wartung starten).

Das Versetzen des GC in einen Wartungsmodus kann Folgendes beinhalten:

+ Einstellen niedriger Temperaturen zum Vermeiden von Verbrennungen und anderen
Verletzungen

+ Einstellen geringerer Flisse zur Vermeidung von Sicherheitsrisiken und um Schaden am
Gerat vorzubeugen

« Entliften eines massenselektiven Detektors (MSD)

« Vornehmen sonstiger Einstellungen zum Verhindern von Schaden am Gerét (Elektronik,
Sé&ulen usw.) oder an angeschlossenen Geraten (MSD)

Um beispielsweise den Gasreinigungsfilter zu wechseln, wahlen Sie Maintenance (Wartung) >
Instrument > Perform Maintenance (Wartung durchfiihren), aktivieren Sie das
Kontrollkdstchen neben ,Gas Clean Filter Maintenance” (Gasreinigungsfilter-Wartung) und
wahlen Sie dann Start Maintenance (Wartung starten). Dadurch werden die erforderlichen
Komponenten des GC abgekuihlt und Sie werden durch das Verfahren zum Austausch des
Gasreinigungsfilters gefuhrt.
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Beachten Sie, dass einige Wartungsverfahren normalerweise Bestéatigungslaufe mit Leer- oder
anderen Proben durchfiihren. Diese Bestatigungslaufe konnen durch ein angeschlossenes
Datensystem deaktiviert werden. In diesem Fall wird das Pflegeverfahren ausgefihrt, aber es
werden keine Schritte durchgefiihrt, die einen Lauf erfordern. Siehe ,Geratesteuerung mit
einem Datensystem” auf Seite 37.

Bei der Durchflhrung eines automatisierten Wartungsverfahrens:
+ Die GC-Statusanzeige wird gelb
+ Die Farbe der Statusleiste auf dem Touchscreen andert sich

« Der GC ist nicht bereit

Um den Wartungsmodus zu beenden, schlieBen Sie entweder den laufenden Wartungsvorgang
ab oder beenden/abbrechen ihn. Die Wartungsarbeiten enden auch, wenn der GC ausgeschaltet
wird. Wenn Sie einen laufenden Wartungsvorgang abbrechen, vergewissern Sie sich, dass alle
GC-Teile und Verbrauchsmaterialien installiert, konfiguriert usw. wurden.
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Verftligbare Zahler
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Tabelle 14 listet die gangigsten verfigbaren Zahler auf. Die verfligbaren Zahler variieren

basierend auf den installierten GC-Optionen, Verbrauchsmaterialien und kinftigen Updates.

Tabelle 14 Haufig verwendete EMF-Zahler

GC-
Komponente

Detektoren

FID

WLD

EAD

SPD

FFD+

Einlasse

SSL

Teile mit einem
Zahler

Kollektor

Dise

Anzunder
Schaltmagnetventil

Einschaltzeit
Gluhdraht

Einsatz-Liner

Zeit seit Wischtest
Perlen

Kollektor

Perlen-Basislinien-
Offset

Perlen-Basislinien-
Spannung

Perlen-Stromintegral

Einschaltzeit Perlen

Anziinder
PMT
PMT

Golddichtung
Golddichtung
Einsatz

Einsatz

Einsatz O-Ring
Einsatz O-Ring
Septum
Split-Auslassfilter

Split-Auslassfilter

Typ

Anzahl Injektionen

Anzahl Injektionen

Anzahl von Zlindversuchen

Einschaltzeit

Einschaltzeit

Anzahl Injektionen
Einschaltzeit

Anzahl Injektionen
Anzahl Injektionen

pA-Wert

Spannungswert

pA-sec-Wert

Einschaltzeit

Anzahl von Zlindversuchen

Anzahl Injektionen

Einschaltzeit

Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen
Anzahl Injektionen

Zeit

Standardwert

6 Monate

Blos-Perlen: 1,045

Blos-Perlen:
2.400 Std.

6 Monate

5.000
90 Tage
200

30 Tage
1.000
60 Tage
200
10.000

6 Monate
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Tabelle 14 Haufig verwendete EMF-Zahler (Fortsetzung)

GC-

Komponente

MMI

PP

coc
PTV

Vi

Sdulen

Saule

Ventile

Ventil

Teile mit einem
Zahler

Einsatz

Einsatz

Einsatz O-Ring
Einsatz O-Ring
Septum
Split-Auslassfilter
Split-Auslassfilter
Kuhlzyklen

Untere Dichtung
reinigen

Einsatz
Einsatz
Septum

O-Ring an oberer
Schweillung

O-Ring an oberer
Schweillung

Septum

Saulenadapter-Silberdi
chtung

Einsatz

Einsatz
Split-Auslassfilter
Split-Auslassfilter
PTFE-Ferrule
PTFE-Ferrule
Split-Auslassfilter

Split-Auslassfilter

Injektionen in Saule
Ofenzyklen
Lange

Laufzahler

Rotor

Typ

Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen
Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen

Anzahl Injektionen

Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen

Anzahl Injektionen

Zeit

Anzahl Injektionen

Anzahl Injektionen

Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen
Zeit
Anzahl Injektionen

Zeit

Anzahl Injektionen
Anzahl Injektionen

Wert

Anzahl der Durchlaufe

Aktivierungen (Anzahl

Injektionen)

Standardwert

200

30 Tage
1.000
60 Tage
200
10.000

6 Monate

1.000

200

30 Tage
200
10.000

1 Jahr

200
5.000

200
30 Tage
10.000

6 Monate

60 Tage
10.000

6 Monate
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Tabelle 14 Haufig verwendete EMF-Zahler (Fortsetzung)

GC- Teile mit einem

Komponente  Zahler

Standardwert

Maximale Temperatur ~ Wert
Instrument
Instrument Einschaltzeit Zeit
Laufzahler Anzahl der Durchlaufe
Filter Zeit
Wasserstoffsensor (optional)
Wasserstoffs  Einschaltzeit seit Zeit 6 Monate
ensor Kalibrierung
ALS-
Injektoren
ALS Spritze Anzahl Injektionen 800
Spritze Zeit 2 Monate
Nadel Anzahl Injektionen 800
Kolbenbewegungen Wert 6.000
Massenspektrometer
Massenspekt ~ Pumpe Zeit (Tage) 1 Jahr
rometer
Glihdraht 1 Zeit (Tage) 1 Jahr
Glihdraht 2 Zeit (Tage) 1 Jahr
Quelle (Zeit seit der Zeit (Tage) 1 Jahr
letzten Reinigung)
EMV bei letztem \Y 2.600

Tune-Vorgang
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Anzeige der Wartungszahler

So zeigen Sie die Wartungszahler an:
1 Wahlen Sie die Registerkarte Maintenance (Wartung). Siehe Abbildung 45.

2 Wahlen Sie den gewlinschten Komponententyp aus. In der Status-Spalte wird der Zahler
flr die entsprechende Komponente aufgefihrt. Siehe Abbildung 46.

Front ALS

Part Status Reset All

@ Needle injections 384 injections

@ Plunger moves 2652 cycles
@ syringe age 51wk 5days 21 hrs

@ syringe injections 384 injections

STATUS: READY

a2
Sequence Method Sample Est. Remaining @
1.20

Abbildung 46. Seite ,Detector Maintenance”

3 Scrollen Sie, um ggf. weitere Komponenten anzuzeigen.
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So aktivieren oder andern Sie einen Grenzwert fur
einen EMF-Zahler oder setzen ihn zuruck

Benutzerhandbuch

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

1 Lokalisieren Sie den Zahler, den Sie andern mochten. Siehe ,,Anzeige der Wartungszahler”.

2 Wahlen Sie die Details-Auflistung flr den Zahler, den Sie andern mochten. Das Dialogfeld
enthalt eine Trenddarstellung der vergangenen Ricksetzungsereignisse flr diesen Zahler.
Siehe Abbildung 47.

Needle injections Settings x
I Last Service: 2021-07-14 13:12:37 Service Due
P Average Value: User Maintenance Service Service {injedions} l
82 injections Reset Reset Warning Due
< 800
1000
¢
800 L T * Service Warning
¢ . (injections
2 600 ] )
€ £ 40 i
200
1 —
E 0 Apply Reset Counter
1 2 3
s
Se Reset Event I |

.

Abbildung 47. Dialogfeld ,Settings”

Die Legende der Trenddarstellung enthalt die folgenden Steuerelemente:

- Benutzer — Reset: Wahlen Sie diese Option, um manuelle Zahlerriickstellungen zu
aktivieren.

+ Wartung — Reset: Wahlen Sie diese Option, um das automatische Zurlicksetzen des
Zahlers zu aktivieren, wenn ein automatisches Wartungsverfahren verwendet wird.

+ Service Due (Service fallig): Wahlen Sie diese Option, um den Grenzwert fiir Service fallig
auf der Flache zu aktivieren.

- Service Warning (Service-Warnung): Wahlen Sie diese Option, um den Grenzwert fiir die
Servicewarnung auf dem Diagramm zu aktivieren.

3 So andern Sie einen Schwellenwert:
a Wabhlen Sie den Schwellenwerteintrag. Ein Dateneingabe-Dialogfeld wird eingeblendet.
b Geben Sie den gewlnschten Wert ein. Siehe ,Standardgrenzwerte”.

4 Um eine Warnung zu aktivieren oder zu deaktivieren, wahlen Sie Enable (Aktivieren) fir den
entsprechenden Zahler aus oder Ioschen die Auswahl.

147



8 Wartung

5 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Das Dialogfeld wird geschlossen. Der eingegebene Wert
wird im entsprechenden Feld angezeigt.

6 So setzen Sie den Zahler zurtck:

a Driicken Sie Reset Counter (Zahler zuriicksetzen). Ein Bestatigungsdialogfeld wird
eingeblendet.

b Driicken Sie Yes (Ja). Das Bestatigungsdialogfeld wird geschlossen.
7 Driicken Sie Apply (Ubernehmen).

Das GC protokolliert jeden Zahler-Reset. Diese Daten konnen Sie Uber das Wartungsprotokoll
abrufen.

Beachten Sie, dass Anderungen eines Limits fir Service fallig oder Servicewarnung erst nach
dem nachsten Zahler-Reset auf dem Diagramm erscheint.
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EMF-Zahler fur Saulen

Benutzerhandbuch

Da GC-Spalten manchmal von GC zu GC oder von vorne nach hinten auf demselben GC
Ubertragen werden, sind die EMF-Zahler fir GC-Spalten nicht mit dem GC, sondern mit der
Seriennummer der Spalte verknipft Diese Seriennummer wird aus dem Smart-ID-Schlissel
der Saule oder aus der Datenbank der S&ule (bei Verwendung eines Agilent-Datensystems)
ermittelt oder kann manuell eingegeben werden.

«  Wird die Spalte auf demselben GC neu konfiguriert, z. B. von Spalte Nr. 1 auf Spalte Nr. 2,
Ubertragt der GC die EMF-Daten auf die neue Spaltenposition und verfolgt die EMF-Daten
weiterhin kumulativ.

«  Wenn eine Spalte vollstandig aus dem GC entfernt wird (die aktuelle GC-Konfiguration
enthélt die Seriennummer dieser Spalte nicht mehr), verfolgt der GC die EMF-Daten fiir jede
neue Spalte unter Verwendung der Daten der neuen Spalte.

« Falls verflgbar, speichert der GC Spalten-EMF-Daten im Smart-ID-Schlissel der Spalte
oder in der Datenbank der Spalten. Die Daten in der Smart-ID-Schlissel- und
Spalten-Datenbank werden von der GC nicht zuruckgesetzt.

Wenn Sie keinen Smart-ID-Schllssel oder eine Spaltendatenbank verwenden, sind die
Spaltendaten nur auf dem GC verfiigbar, solange die Spalte installiert ist. Es ist wichtig, dass
Sie immer die Seriennummer der Saule eingeben, damit die EMF-Daten fir die Saule verfolgt
werden konnen.

Spalten-EMF-Daten werden nicht zwischen GCs ubertragen, wenn kein Smart-ID-Schltssel
oder ein Datensystem mit einer Spalten-Datenbank verwendet wird. Wenn Sie ein
Agilent-Datensystem verwenden, werden die Spalten-EMF-Daten maoglicherweise nicht
zwischen verschiedenen Installationen des Datensystems ibertragen (jedes Datensystem hat
in der Regel seine eigene Spalten-Datenbank).
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EMF-Zahler fur Autosampler

150

Der GC bietet Zugriff auf die Zahler fir den Autosampler. Die Funktionalitat fur ALS-Zahler
hangt vom ALS-Modell und der Firmwareversion ab. In allen Féllen zeigt der GC den
EMF-Zahlerstatus und ermoglicht Ihnen, die Zahler Uber den Touchscreen oder die
Browser-Oberflache zu aktivieren, zu deaktivieren und zurlickzusetzen.

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

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

+ Die Injektorzahler steigen, solange der Injektor mit einem GC der Serie 8890/8850
verwendet wird. Sie konnen die Positionen auf demselben GC andern oder den Injektor an
einem anderen GC anbringen, ohne dass die aktuellen ALS-Zahlerdaten verloren gehen.

+ Der ALS meldet Grenzwertuberschreitungen nur dann, wenn er an einem 8890/8850 GC
angebracht ist.

Zahler fur ALS mit frUherer Firmware

Wenn Sie einen 7693- oder 7650-Injektor mit friiherer Firmware oder ein anderes
Injektormodell verwenden, Gberwacht der GC die Zahler fir diesen Injektor. Der GC verwendet
die Seriennummer des Injektors, um zwischen installierten Injektoren zu unterscheiden,
verwaltet jedoch nur zwei Zahlersatze — einen fiir den vorderen und einen fiir den hinteren
Injektor.

Der GC Uberwacht Injektorzahler unabhangig von der Montageposition (vorderer oder
hinterer Einlass). Da der GC die Seriennummer des Injektors verfolgt, konnen Sie die

Injektorposition andern, ohne die Zahler zu verlieren, solange der Injektor am GC installiert
bleibt.

Jedes Mal, wenn der GC einen neuen Injektor erkennt (anderes Modell oder andere
Seriennummer), setzt der GC die ALS-Zahler an der Position des neuen Injektors zuriick.
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EMF-Zahler fur MS-Instrumente

Benutzerhandbuch

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

Wenn der GC mit einem friiheren MS-Modell (z. B. einem MSD der Serie 5975 oder 7000B MS)
verbunden ist, Uberwacht er die MS-Zahler, d. h. nicht den MS selbst.

Fur GC-MS-, GC-HS- und GC-MS-HS-Systeme sind alle EMF-Zahler auf dem GC-Touchscreen
verfigbar. AuRerdem konnen die meisten Zahler am GC-Touchscreen zurlickgesetzt werden.
Manche Zahlertypen, etwa ein Zahler, der eine Kalibrierung auf einem Headspace-Probengeber
erfordert, konnen nicht am GC-Touchscreen zurlickgesetzt, aber dennoch angezeigt werden.
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9 Protokolle

Protokoll-Ansicht 154
Wartungsprotokolle 155

Analyselaufprotokoll 155
Systemprotokoll 155

Dieser Abschnitt beschreibt die Protokollfunktionen, die auf dem Agilent GC verfiigbar sind.
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Protokolle

Protokoll-Ansicht

154

Die Ansicht ,,Protokolle” enthalt Auflistungen von GC-Ereignissen, einschliellich
Wartungsereignissen, Laufereignissen, Systemereignissen, Sequenzereignissen, Laufhistorie
und Protokollen fiir bestimmte angeschlossene Gerate (z. B. einen 8697 Headspace
Probengeber), sortiert nach Datum/Uhrzeit. Siehe Abbildung 48.

Method 3 Maintenance Logs 2 Settings

Maintenance Log System Log Sequence Log

Headspace

2 Run History L
Maintenance Log un History Log

Headspace Event Log

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

i3
Sequence Method Sample Est. Remaining @
11.75

Abbildung 48. Protokoll-Ansicht

Durch Driicken einer der Schaltflachen in der Ansicht ,Logs"” (Protokolle) gelangen Sie zur
entsprechenden Protokollseite. Siehe Abbildung 49.

Date/Time ¥ Notes

Thu 14 Nov 2019 01:31:58 PM :::::;}n Zinstalled $60-7ba35 (Fsturlize

VN
Thu 14 Nov 2019 01:31:57 PM Column 1 installed 19091J-413 (USN530261H)
Tue 22 Oct 2019 02:55:17 PM Column 1 installed 19091J-413 (666666)

v
Thu 29 Aug 2019 01:59:30 PM Front Inlet, Liner injections service due

STATUS: READY ~

.
-
Sequence Method Sample Est. Remaining @
0.50

Abbildung 49. Seite ,Maintenance Logs"
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In den Wartungs- und Systemprotokollen sind die Elemente nach Datum und Zeit sortiert. Bei
den Elementen in den Analyseprotokollen wird die relative Zeit (von Beginn der Analyse an)
verwendet.

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

Driicken Sie Cancel (Abbrechen), um zur Protokollansicht zuriickzukehren.

Wartungsprotokolle

Das Wartungsprotokoll enthalt Eintrédge des Systems nach folgenden Ereignissen:
+  Ein Systemereignis findet statt (z. B. eine Detektorabschaltung)
+ Ein Komponentenzahler erreicht einen Gberwachten Grenzwert

Der Protokolleintrag enthalt eine Beschreibung des Wartungsereignisses und Datum und Zeit
des Ereignisses. Darlber hinaus wird jede Benutzeraufgabe, die mit dem Zahler in Verbindung
steht, im Protokoll aufgezeichnet. Dazu gehoren das Zurlicksetzen, das Aktivieren oder
Deaktivieren der Uberwachung sowie das Andern von Grenzwerten oder Einheiten (Zyklen oder
Dauer).

Analyselaufprotokoll

Das Analyselaufprotokoll wird zu Beginn eines neuen Analyselaufs geloscht. Wahrend der
Analyse werden Abweichungen von der geplanten Methode in der Analyselaufprotokoll-Tabelle
aufgelistet (einschliellich Eingriffe Gber den Touchscreen oder die Browser-Oberflache).

Systemprotokoll

Das Systemprotokoll zeichnet wichtige Ereignisse wahrend des GC-Betriebs auf. Einige
Ereignisse werden zusatzlich im Analyselaufprotokoll verzeichnet, wenn sie wahrend eines
Analyselaufs auftreten.
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Uber ,Settings"

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

158

Durch Driicken auf Settings (Einstellungen) auf dem Touchscreen wird die Ansicht ,Settings”
(Einstellungen) eingeblendet. Siehe ,Abbildung 50".

@ Method Diagnostics Maintenance Logs Settings ?
Configuration Calibration
Scheduler System Settings
Service Mode Power
About
Sequence Method Sample Est. Remaining ‘/_P\' [:'/.-;\:] [:I/I;.\':]
3.00 - NS -

Abbildung 50. Ansicht ,Settings”

Driicken Sie Configuration (Konfiguration), um auf die Konfigurationseinstellungen fir den
GC zuzugreifen. Siehe ,Konfiguration”.

Dricken Sie Scheduler (Gerateplan), um auf die Gerateplaneinstellungen fiir den GC
zuzugreifen. Siehe ,Ressourcenschutz”.

Driicken Sie Service Mode (Service-Modus), um auf die Service-Modus-Einstellungen fiir
den GC zuzugreifen. Siehe ,Service-Modus”.

Driicken Sie About (Uber), um Informationen tber diesen GC aufzurufen. Siehe ,Uber”.

Driicken Sie Calibration (Kalibrierung), um auf die Kalibrierungsfunktionen zuzugreifen.
Siehe ,Calibration”.

Driicken Sie System Settings (Systemeinstellungen), um auf die Systemeinstellungen fur
den GC zuzugreifen, einschliellich Festlegen der Netzwerkadresse, Systemdatum und
-uhrzeit, Touchscreen-Einstellungen, Informationen zur Systemeinrichtung usw. Siehe
»Systemeinstellungen®”.

Driicken Sie Tools (Werkzeuge), um auf die Seite mit den Werkzeugen zuzugreifen. Siehe
»Tools (Browser-Oberflache)”.

Driicken Sie Power (Stromversorgung), um das Dialogfeld ,Power” (Stromversorgung)
aufzurufen. Siehe ,Energie”.
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Service-Modus

Benutzerhandbuch

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

Instrument Detectors

STATUS: READY

»
-
Sequence Method Sample Est. Remaining @
1.20

Abbildung 51. Service Modus-Seite

Zur Ansicht der Spezifikationen fir die verschiedenen Komponenten lhres Instruments:

1 Wahlen Sie den gewtlinschten Komponententyp aus. Die Service Modus-Seite fur die
ausgewahlte Komponente wird eingeblendet. Siehe Abbildung 52.

Instrument

Communications

Name

Owner

Aux Zone

Valve Box

Electronics

Power Supply

Environment
Smart Key
Mux Channels

Abbildung 52. Seite ,Instrument Service Mode"
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2 Verwenden Sie die Seitenauswahl-Schaltflachen links in der eingeblendeten Seite, um sich
die dazugehorigen funktionsbezogenen Informationen anzeigen zu lassen.
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Uber

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

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

Manufacturing Date  2018-06-13
Serial Number CN18245003

FW Revision 2.0.0.291

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

[
Sequence Method Sample Est. Remaining ® @
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00

Abbildung 53. Seite ,About"

Driicken Sie Close (SchlieRen) auf der Seite ,About” (Uber), um zur Einstellungsansicht
zurtickzukehren.
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Calibration

Uber die Funktion ,Calibration” kénnen Sie die folgenden Elemente anpassen (sofern

verfligbar):

« ALS

+ Einlasse

«  Ofen

+ Detektoren

+  EPC-Module

«  Wasserstoffsensor (optional). Siehe ,Wasserstoffsensor” auf Seite 259.

Detector 1 - FID Detector 2- FID ‘ Detector 3-TCD

Detector- FID

-

Actual Timestamp

Detectors

w | e
PSD EPC Zero :}

-
Zero S

Abbildung 54. Seite ,Calibration”

So andern Sie die Kalibrierungseinstellungen:

1 Verwenden Sie die Seitenauswahl-Schaltflachen links in der eingeblendeten Seite, um sich
die dazugeharigen funktionsbezogenen Informationen anzeigen zu lassen.

2 Nehmen Sie auf Wunsch Anderungen an den Kalibrierungseinstellungen vor. Weitere
Informationen finden Sie unter ,Wartung der EPC-Kalibrierung — Einldasse, Detektoren,
PCM, PSD und AUX", ,So nullen Sie einen bestimmten Fluss- oder Drucksensor”.

3 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.
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Wartung der EPC-Kalibrierung — Einlasse, Detektoren,
PCM, PSD und AUX

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

Flusssensoren

Alle Einlassmodule sowie PSDs und Kanal 1 eines PCM verwenden Flusssensoren. Wenn die
Funktion Auto flow zero (Automatische Nullstellung des Flusses) aktiviert ist, werden sie nach
jedem Durchlauf automatisch auf Null gestellt. Dies ist die empfohlene Einstellung. Sie kénnen
auch manuell auf Null gestellt werden; siehe ,So nullen Sie einen bestimmten Fluss- oder
Drucksensor”.

Drucksensoren

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

Automatische Nullstellung des Flusses

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

Automatische Nullstellung der Septumspiilung
Diese Funktion dhnelt Auto zero flow (Automatische Nullstellung des Flusses), ist jedoch fur
den Septumspiilfluss vorgesehen.

Bedingungen fiir die Nullstellung

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

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

Intervalle fiir die Nullstellung

Tabelle 15 Intervalle fiir die Nullstellung von Fluss- und Drucksensoren

Sensortyp Modultyp Nullstellungsintervall

Fluss Alle Verwenden Sie die Funktionen
JAuto flow zero” und/oder
,Auto zero septum purge”.

Druck Einlasse

Kleine Kapillarsaulen Jahrlich
(ID<0,32 mm)
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Tabelle 15 Intervalle fiir die Nullstellung von Fluss- und Drucksensoren (Fortsetzung)

Sensortyp Modultyp Nullstellungsintervall
GroRe Kapillarsaulen Nach 3 Monaten, nach
(ID>0,32mm) 6 Monaten und
dann alle 12 Monate
Zusatzkanéle Jahrlich
Detektorgase Jahrlich

So nullen Sie einen bestimmten Fluss- oder
Drucksensor

1 Dricken Sie Settings (Einstellungen) > Calibration (Kalibrierung) > Detectors (Detektoren)
und wahlen Sie den gewlinschten Detektor aus.

2 Driicken Sie On (Ein) neben dem gewtinschten Sensor, um ihn auf Null zu stellen.

3 Fur Flusssensoren. Uberpriifen Sie, ob das Gas angeschlossen ist und flieRt (eingeschaltet
ist).

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

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

Benutzerhandbuch



10 Settings

Systemeinstellungen
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Die Systemeinstellungen umfassen die Einstellung der Netzwerkadresse, des Systemdatums
und der Zeit, der Zugangs- und Speicherdetails, die Einstellung des Standorts sowie
Systemeinrichtungsinformationen.

Date and Time

Network Configuration

Locale

Power Saving

Access

Local Data Storage

System Setup

Enable DHCP

Host Name

MAC Address

| 00:30:D3:30:53:30

Gateway

[ 8890 GC

)

| 10.1.1.101 (Automatic) |

IP Address

Net Mask

| 10.1.1.101 (Automatic)

)

| 255.255.252.0 (Automatic) |

Abbildung 55. Seite ,Systemeinstellungen”

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

Driicken Sie auf Apply (Speichern), um am GC vorgenommene Anderungen zu speichern.
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Konfigurieren der IP-Adresse flr den GC

Fir den Netzwerkbetrieb (LAN) bendtigt der GC eine IP-Adresse. Diese kann er von einem
DHCP-Server abrufen oder sie kann direkt Giber den Touchscreen eingegeben werden. Wenden
Sie sich in beiden Fallen an Ihren LAN-Administrator fir entsprechende Einstellungen.

So verwenden Sie einen DHCP-Server

1 Drlcken Sie auf der Seite ,System Settings” (Systemeinstellungen) auf die
Seitenauswahlschaltflache Network (Netzwerk). Die Seite fir die Netzwerkkonfiguration
wird eingeblendet. Siehe Abbildung 56.

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

Locale 00:30:D3:30:53:30
Power Saving Host Name Gateway
Access 8890 GC 10.1.1.101 (Automatic)
Local Data St

skt okl ot IP Address Net Mask
System Setup z =

10.1.1.101 (Automatic) 255.255.252.0 (Automatic)

Abbildung 56. Seite ,Network Configuration”

2 Wahlen Sie Enable DHCP.
3 Driicken Sie Apply (Ubernehmen).

4 Bei der Aufforderung starten Sie den GC neu. Siehe ,Energie”.

So stellen Sie die LAN-Adresse am Touchscreen ein

1 Drlcken Sie auf der Seite ,System Settings” (Systemeinstellungen) auf die
Seitenauswahlschaltflache Network (Netzwerk).

2 Wenn Enable DHCP (DHCP aktivieren) aktiviert ist:
a Deaktivieren Sie Enable DHCP (DHCP aktivieren).
b Bei der Aufforderung starten Sie den GC neu. Siehe ,Energie”.
¢ Kehren Sie zur Seite ,Systemeinstellungen” zurtick.

3 Geben Sie den Hostnamen oder die IP-Adresse in das entsprechende Feld ein.
4 Geben Sie die Gateway-Nummer in das Feld Gateway ein.
5 Geben Sie die Subnetzmaske in das Feld Net Mask (Netzmaske) ein.

6 Driicken Sie Apply (Ubernehmen).
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Bei der Aufforderung starten Sie den GC neu. (Siehe ,Energie”.)

So stellen Sie das Systemdatum und die
Systemuhrzeit

1

Dricken Sie auf der Seite ,System Settings” (Systemeinstellungen) auf die
Seitenauswahlschaltflache Date and Time (Datum und Zeit). Die Seite flr Datum und Zeit
wird eingeblendet. Siehe Abbildung 57.

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

Date and Time

Locale Current Date Current Time Time Zone

Power Saving 2019-07-16 10:10 UTC-05 v
Access

Local Data Storage

System Setup

Abbildung 57. Seite ,Systemeinstellungen”

2

8
9

Driicken Sie auf das Feld Current Date (Aktuelles Datum). Eine Tastatur wird eingeblendet.
Geben Sie das aktuelle Datum ein.

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die Tastatur wird geschlossen. Das ausgewahlte Datum
wird im entsprechenden Feld angezeigt.

Dricken Sie auf das Feld Current Time (Aktuelle Zeit). Eine Tastatur wird eingeblendet.
Geben Sie die aktuelle Zeit ein.

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die Tastatur wird geschlossen. Die ausgewéhlte Zeit
wird im entsprechenden Feld angezeigt.

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

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Der GC speichert alle vorgenommenen Anderungen.

Diese Funktion kann durch ein angeschlossenes Datensystem deaktiviert werden. Siehe
“Geratesteuerung mit einem Datensystem” auf Seite 37.
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So andern Sie das Gebietsschema des Systems

1

Power Saving

Driicken Sie auf der Seite ,System Settings” (Systemeinstellungen) die
Seitenauswahlschaltflache Locale (Gebietsschema). Die Seite ,Locale Settings” wird
eingeblendet. Siehe Abbildung 58.

Network Locale Settings
p 5"

Date and Time

Language

English

Access

Local Data Storage

System Setup

Abbildung 58. Seite ,Locale Settings”

2

Wahlen Sie die gewlinschte Sprache (Language) aus dem entsprechenden
Dropdown-Listenfeld aus.

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Der GC speichert die vorgenommene Anderung. Das
System wird auf das ausgewahlte Gebietsschema geandert. Dies kann eine Weile dauern.
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So stellen Sie die Stromsparfunktionen am Gerat ein

1

Driicken Sie auf der Seite ,System Settings” (Systemeinstellungen) die
Seitenauswahlschaltflache Power Saving (Strom sparen). Die Seite ,Power Saving"
erscheint. Siehe Abbildung 59.

< Settings System Settings ?  Close  Apply
Network Display Dimming

Date and Time

Locale Dim after: S v to:

Shut off after: s v

Access

Local Data Storage
Display Brightness
System Setup

Display brightness

Preview (for5s)
0%

Abbildung 59. Seite ,Power Saving”

2 Zur Aktivierung der Bildschirm-Verdunkelung:

a Aktivieren Sie das Kontrollkastchen Dim display after (Bildschirm verdunkeln nach):.
Die entsprechenden Dateneingabe-Felder und das Dropdown-Listenfeld werden
aktiviert.

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

Zur Aktivierung der Bildschirm-Abschaltung:

a Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Shut off display after (Bildschirm ausschalten
nach):. Das entsprechenden Dateneingabe-Feld und das Dropdown-Listenfeld werden
aktiviert.

b Legen Sie die gewunschten Werte in dem Dateneingabe-Feld und dem
Dropdown-Listenfeldfeld fest.

So andern Sie die Standard-Helligkeit des Bildschirms:

a Dricken Sie auf das Feld Display brightness (Bildschirmhelligkeit). Eine Tastatur wird
eingeblendet.

b Geben Sie den gewlnschten Helligkeitswert ein.

¢ Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die Tastatur wird geschlossen. Der ausgewéhlte
Wert wird im Feld Display brightness angezeigt.

d Driicken Sie Preview (for 5 seconds) (Vorschau (5 Sekunden)). Die Bildschirmhelligkeit
passt sich funf Sekunden lang an den festgelegten Wert an.
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Der Abdunkelungswert des Bildschirms muss niedriger sein als der Helligkeitswert des
Bildschirms.

Der Helligkeitswert des Bildschirms muss hoher als 0 sein.

5 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Der GC speichert alle vorgenommenen Anderungen.

So greifen Sie auf gespeicherte Laufdaten zu

Wenn zum Durchflihren von Laufen und Sammeln von Daten die Browser-Oberflache
verwendet wird, speichert der GC die Ergebnisdaten intern. So greifen Sie auf diese Daten zu:

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

< Settings System Settings ?  Close  Apply
Network Access Settings

Date and Time PIN

Locale

Power Saving

Require PIN to:

Access Browser Interface
Local Data Storage

System Setup v
v

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

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

Benutzer: results

Kennwort: die PIN (Standard: 0000).
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< Settings System Settings ?  Close  Apply

Network Local Data Storage

Date and Time When using the Browser Interface to run sequences and store data, the

Locale datais available at:

Power Savin
5 \\PP-46\results

Access

CuinlBeen ne Before deleting data, please mount the drive and backup the files.

System Setup
Delete All Chromatographic Results

So steuern Sie den Zugriff auf die Browser-Oberflache

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

+ Loschen von Laufdaten.
+ Bereitstellen eines freigegebenen Laufwerks.

StandardmalRig ist die PIN auf 0000 eingestellt. Darlber hinaus kénnen Sie wahlen, ob Sie die
PIN fUr den Zugriff auf die Browser-Oberflache bendtigen. So legen Sie eine neue PIN fest:

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

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

3 Aktivieren Sie bei Bedarf das Kontrollkastchen neben ,Access Browser Interface”
(Browser-Oberflache 6ffnen), um die PIN fur den Zugriff auf die Browser-Oberflache zu
erhalten.
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Network

Access Settings

Date and Time

Locale

Power Saving

Local Data Storage

System Setup

)

Require PIN to:

D Access Browser Interface

Delete Run Data
Mount Share Drive

So fUhren Sie die Systemeinrichtungsroutine aus

1

Driicken Sie auf der Seite ,System Settings” (Systemeinstellungen) auf die
Seitenauswahlschaltflache System Setup (Systemeinrichtung). Die Seite ,System Setup”
wird eingeblendet. Siehe Abbildung 60.

Network

System Setup

Date and Time

Locale

Power Saving

Access

Local Data Storage

System Setup

Run System Setup

Abbildung 60. Seite ,Systemeinrichtung”

2 Driicken Sie Run System Setup (Systemeinrichtung ausfiihren). Auf dem Touchscreen

erscheint eine Reihe von Demofolien. Diese Folien illustrieren die ersten Schritte beim
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Einrichten lhres GC. Auf einigen Folien konnen Sie Setupinformationen eingeben, die auch
an anderen Stellen der GC-Benutzeroberflache verfligbar sind. Dazu gehoren:

+ Systemdatum und -uhrzeit. Siehe ,So stellen Sie das Systemdatum und die
Systemuhrzeit”

+ Angezeigte Druckeinheiten.
+ Netzwerkadresse des Systems. Siehe ,Konfigurieren der IP-Adresse fiir den GC*
+ Einlass- und Detektor-Gasarten. Siehe ,Konfiguration des Einlasses”

Dartber hinaus werden Sie gefragt, ob der GC mit einem Datensystem verbunden ist,
und zum Durchfiihren einer Uberpriifung aufgefordert. Siehe ,Chromatografische
Uberpriifung”

3 Befolgen Sie die Anweisungen auf dem Bildschirm, um die Demonstration anzuzeigen.
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Tools (Browser-Oberflache)
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Uber die Seite ,Tools" in der Browser-Oberflache konnen Sie Séulenkompensationsanalysen
fur die auf dem GC installierten Saulen durchfiihren. Siehe Abbildung 61.

@S Method Sequences. Diagnostics Maintenance Logs Settings

Column Comp
Start Specified Run Last Run Time

Start Column Comp 1 Run Thu, Dec 17, 2020, 12:08:17 PM
Start Column Comp 2 Run Thu, Dec 17, 2020, 12:46:03 PM

Start Column Comp 3 Run Factory

Start Column Comp 4 Run Factory

Sequence Method Sample Name Est. Remaining

Abbildung 61. Seite ,Tools"

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

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

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

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

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

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

Danach kann jede Saulenkompensationsanalyse verwendet werden, um eine ansteigende
Basislinie wahrend einer Analyse zu kompensieren

1 Gehen Sie zu Settings (Einstellungen) > Tools (Instrumente). Wahlen Sie bei angezeigter
Seite Tools die gewinschte Sdulenkompensation in der Spalte Start Specified Run
(angegebenen Lauf starten). Der GC fihrt die Sdulenkompensationsanalyse durch. Im
Rahmen dieser Analyse wird keine Injektion durchgefiihrt.

2 Verwenden Sie das angeschlossene Datensystem, um die Methode zu bearbeiten.
Stellen Sie den Detektor auf Subtract from Signal (Vom Signal substrahieren): Column
compensation Curve #x (Saulenkompensationskurve x) (wobei x fiir die Anzahl der
Saulenkompensationsanalysen steht).

3 Fuhren Sie die Methode aus. Die Ergebnisse verwenden die Daten aus der
Saulenkompensationsanalyse, um Basislinienanderungen in der Saule zu kompensieren.

Diese Funktion kann durch ein angeschlossenes Datensystem deaktiviert werden. Siehe
“Geratesteuerung mit einem Datensystem” auf Seite 37.
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Energie

Uber das Dialogfeld ,Power Options” (Energieoptionen) kénnen Sie den GC tber den
Touchscreen ausschalten oder neu starten.

Power Options x

Restart Shut Down

Abbildung 62. Das Dialogfeld ,Power Options”

Zum Neustarten des GC driicken Sie Restart (Neu starten). Der GC wird neu gestartet.

Zum Ausschalten des GC drlicken Sie Shut Down (Ausschalten). Der GC wird ausgeschaltet.
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Im Gegensatz zu Methodeneinstellungen, die sich von Probenanalyse zu Probenanalyse
andern konnen, sind die fur ein Hardware-Setup eines Gerats verflgbaren
Konfigurationseigenschaften konstant. Zwei Beispiele fur Konfigurationseinstellungen sind die
ein pneumatisches Gerat durchflieRende Gasart und die Betriebstemperaturgrenze eines
Gerats. Der GC versucht, alle Konfigurationseigenschaften festzulegen, die fur jedes als
installiert ermittelte Gerat erforderlich sind. Beispiel: Wenn dem GC eine Verbindung mit einem
MSD bekannt ist, konfiguriert er automatisch die beheizte Ubertragungsleitung fiir den MSD.
Die einzigen Einstellungen, die manuell konfiguriert werden mussen, sind Elemente, die je nach
Ihrer Analyse geandert werden konnen, beispielsweise installierte Sdulen und Tragergastyp
oder ein Element, das an einem abweichenden Ort installiert werden kann. Beispiel: Ein
zusatzliches EPC-Modul, das in der Position eines Einlass-EPC-Moduls installiert ist, erfordert
moglicherweise eine manuelle Konfiguration.

Vergewissern Sie sich, dass alle Gerate ordnungsgemal’ konfiguriert wurden, bevor Sie Proben
analysieren.
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Konfigurationsanderungen
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Neues Gerat konfigurieren

Beim Start versucht der GC, alle Gerate zu identifizieren, die vor dem Herunterfahren nicht
installiert waren. Moglicherweise bendtigt der GC weitere Informationen von Ihnen, wie etwa
den Typ des installierten Gerats bzw. an welche Heizung ein Gerat angeschlossen war. So
konfigurieren Sie ein neues Gerat

1 Drlcken Sie Settings (Einstellungen) > Service Mode (Service-Modus) > Setup (Einrichten).

Columns Inlets

Instrument Detectors

STATUS: WAITING FOR PREP RUN

»
Sequence Method Sample Est. Remaining ® @
MDL200_slow_2_0_0_291 13.00

Wahlen Sie den neuen Geréatetyp aus der Liste auf der linken Seite des Bildschirms.

Geben Sie alle erforderlichen Parameter an. Mogliche Parameter sind:

+ Typ: Wahlen Sie den Typ des installierten Gerats aus, wie z. B. das MS-Modell.

+ Leitungsspannung.

+ Heizung(en). Wahlen Sie die Heizungen aus, an die das Gerat angeschlossen ist.
+ Sensor(en): Wahlen Sie den Sensor aus, an den das Geréat angeschlossen ist.

+ LVDS: Wahlen Sie den LVDS-Kanal aus, an den das Gerat angeschlossen ist.

+ Ventil: Wahlen Sie das Ventil zum Regeln des Kryo des Einlasses aus.

+ Vorhandensein

4 Driicken Sie auf Apply (Ubernehmen), um Ihre Anderungen an Ihrem GC zu speichern.
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Vorhandenes Gerat konfigurieren

So andern Sie die Konfigurationseigenschaften eines Gerats, das bereits konfiguriert wurde:

1 Drlcken Sie Settings (Einstellungen). Die Ansicht ,Settings” (Einstellungen) wird

eingeblendet. Siehe Abbildung 63.
AN

lnJ Method Diagnostics Maintenance Logs

Settings

Configuration

Scheduler

Service Mode

About

STATUS: READY ~

Sequence Method Sample
3.00

Est. Remaining I'/P\'I I'/-; \ ; \

Calibration

System Settings

Power

- - N

Abbildung 63. Ansicht ,Settings”

2 Dricken Sie Configuration (Konfiguration).

Method Diagnostics Maintenance Logs

Settings

ALS/Tray Analog Out 2
Valves Signal Settings
Inlets Signal Type
Columns E—— v Fast Peaks
Oven Value Range
Detectors 0.000 mV 0
Events Zero
On
Setpoint
0.0du

Abbildung 64. Seite ,Configuration”
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3 Wahlen Sie den gewiinschten Geratetyp aus der Liste auf der linken Seite des Bildschirms.
Die Eigenschaften fir den ausgewahlten Geratetyp werden auf der rechten Seite des
Bildschirms angezeigt.

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

5 Wenn alle gewunschten Anderunggn vorgenommen wurden, driicken Sie Apply
(Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC gespeichert.
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Ventilkonfiguration

In der Ventil-Konfiguration haben Sie die Moglichkeit, Ventiltypen, Schleifenvolumen,
Schrittzeiten und BCD-Inversionseinstellungen festzulegen. Die BCD-Inversion ermdglicht die
Anderung des BCD-Eingangs (1 wird zu 0 und 0 wird zu 1). Durch diese Funktion wird den
Unterschieden zwischen den Kodierungskonventionen der verschiedenen Ventilhersteller
Rechnung getragen.

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

So konfigurieren Sie Ventile

1 Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Valves (Ventile).
Siehe Abbildung 65.

< Settings Configuration ?  Close  Apply

Valve Type Parameters
Inlets
Columns 1 |GasSampling w Loop Volume: 1.000 mL
Oven ime: A
2 | Multi-Position v .
Detectors BCD Inverted
Headspace 3 | NotInstalled v
Readiness
Misc 4 | NotInstalled v

5 | Not Installed v

Abbildung 65. Seite ,Valves"”

2 Verwenden Sie das Dropdown-Listenfeld Valve Type (Ventiltyp), um den entsprechenden
Ventiltyp auszuwahlen. Maogliche Ventiltypen:

- Gasprobenventil Zwei-Positions-Ventil (Laden und Injizieren). In der Ladeposition flief3t
ein externer Probenstrom durch einen angeschlossenen (Gasprobe) oder internen
(Flissigprobe) Kreislauf und als Abfall hinaus. In der Injizierposition wird der gefiillte
Probenkreislauf in den Tragergasstrom eingefligt. Wenn das Ventil vom Laden zum
Injizieren umschaltet, startet eine Analyse, sofern nicht bereits eine Analyse
durchgefihrt wird.

+ Switching (Schaltventil) Zwei-Positions-Ventil mit vier, sechs oder mehr Anschliissen.
Diese Mehrzweckventile werden flr Aufgaben wie Saulenauswahl, Saulenisolierung und
viele weitere verwendet.
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+ Multi-position (Multipositionsventil) Auch als Stromauswahlventil bezeichnet. Es wahlt
einen Gasstrom aus und speist ein Probenventil. Der Stellantrieb kann
rastungsgesteuert (Ventil wird bei jeder Aktivierung des Antriebs um eine Position weiter
gestellt) oder motorgesteuert sein.

- Other (Sonstiges) Sonstige Anwendungen.
¢+ Notinstalled (Nicht installiert) Selbsterklarend.

Geben Sie das Schleifenvolumen Uber das entsprechende Textfeld Loop Vol. ein.
Geben Sie die Schrittzeit (Step Time) in das entsprechende Testfeld ein.

Verwenden Sie bei Multipositionsventilen das Dropdown-Listenfeld BCD Inverted (BCD
umgekehrt), um auszuwahlen, ob der BCD-Eingang vertauscht werden soll.

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.
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Konfiguration des Einlasses

184

Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Inlets (Einldsse).
Die Eigenschaften fiir den ausgewahlten Geratetyp werden auf der rechten Seite des

Bildschirms angezeigt. Siehe Abbildung 66.

ALS/Tray Front Inlet - PP

Back Inlet - SS

Valves

Settings
,

Columns Carrier Gas Type

Detectors
Headspace
Readiness

Misc

Abbildung 66. Seite ,Inlets”

(Tragergasart) aus.

Helium Conservation Control

T =y

C] Enable

2 Wahlen Sie die gewlinschte Gasart aus dem Dropdown-Listenfeld Carrier Gas Type

3 Wahlen Sie unter Readiness (Bereitschaft) die Option Enable (Aktivieren), wenn Sie diesen

Einlass verwenden. Wenn die Bereitschaft deaktiviert ist, wird der GC selbst dann bereit,
wenn dieses Gerat seine Sollwerte nicht erreicht hat oder nicht erreichen kann.
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ALS/Tray Front Inlet - PP Back Inlet - SS

Valves . . .
Settings Helium Conservation Control

Columns Carrier Gas Type

O

Detectors

Headspace

Readiness

Misc

Abbildung 67. Seite ,Flusspfad”

4 Passen Sie die Einstellungen fir den zweiten Einlass nach Bedarf an.

5 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.
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Saulen

186

Length Die Lange einer Kapillarsaule in Metern. Geben Sie 0 flr eine gepackte Saule oder bei
unbekannter Lange ein.

Diameter Der Innendurchmesser einer Kapillarsaule in Millimetern. Geben Sie 0 fir eine
gepackte Saule ein.

Film thickness Die Starke der stationaren Phase fir Kapillarsaulen in Mikrometern.
Inlet Bestimmt die Gasquelle fur die Saule.

Outlet Legt das Gerat fest, in das der Saulenabfluss geleitet wird.

Thermal zone Legt das Gerat fest, das die Temperatur der Saule steuert.

In_Segment Length Die Lange des Eingangssegments einer Verbundsaule in Metern. Geben
Sie zum Deaktivieren 0 ein. Siehe ,So konfigurieren Sie eine Verbundsaule”.

Out_Segment Length Die Lange des Ausgangssegments einer Verbundsaule in Metern.
Geben Sie zum Deaktivieren 0 ein. Siehe ,So konfigurieren Sie eine Verbundsaule”.

Segment 2 Length Die Lange von Segment 2 einer Verbundsaule in Metern. Geben Sie zum
Deaktivieren 0 ein. Siehe ,,So konfigurieren Sie eine Verbundsaule”.

Column D lock Die Saulen-ID-Sperre kann entweder manuell festgelegt werden, oder sie wird
bei Verwendung einer Sdule mit einem SmartID-Schllssel automatisch gesetzt. Wenn eine
Saule gesperrt ist, konnen die Saulenbemallungen nicht Uber die Browser-Oberflache, den
Touchscreen oder ein verbundenes Datensystem bearbeitet werden. Wenn eine gesperrte
Saule Uber keinen verbundenen SmartID-Schlissel verflgt, kann sie Uber den Touchscreen
manuell entsperrt werden.
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< Settings Configuration ?  Close Apply
ALS/Tray Column2 | Column3 | Column4  Column5 | Columné
Valves
No Smart Key is present.
Inlets
Column Type Thermal zone
Oven
Capillar GC Oven
Detectors P y iad b
Inlet connection Outlet connection
Headspace
s Front Inlet v Front Detector v
Misc Length Diameter Film Thickness v
10.00 m 530.00 pm 0.17 um

So konfigurieren Sie eine einzelne Saule

Sie definieren eine Kapillarsaule durch Eingabe von Lange, Durchmesser und Filmstarke. Dann
geben Sie das Gerét ein, das den Druck am Einlass (Ende der Saule) regelt, das Geréat, das den
Druck am Saulenauslass regelt und die Heizzone, die ihre Temperatur regelt.

Mit diesen Daten kann das Gerat den Saulendurchfluss berechnen. Dies bietet beim Einsatz
von Kapillarsaulen grolde Vorteile, weil es Folgendes ermoglicht:

+ Direkte Eingabe von Split-Verhaltnissen, sodass das Gerat die entsprechenden Flussraten
berechnen und einstellen kann.

« Eingabe von Flussrate oder Vordruck oder mittlerer linearer Geschwindigkeit. Das Gerat
berechnet den zum Erzielen von Flussrate oder Geschwindigkeit erforderlichen Druck, stellt
ihn ein und meldet alle drei Werte.

+ Durchfuhren von Splitless-Injektionen, wobei keine Gasflisse gemessen werden mussen.

+ Wahlen Sie einen beliebigen Sdulenmodus. Wenn die Saule nicht definiert ist, sind Ihre
Auswahlmoglichkeiten begrenzt und hangen vom Einlass ab. Von den einfachsten
Konfigurationen — z. B. Anschluss einer Saule an einen spezifischen Einlass und Detektor —
abgesehen, empfehlen wir Ihnen, zunachst zu skizzieren, wie die Saule angeschlossen
wird.

So konfigurieren Sie eine Kapillarsaule:
1 Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Columns (S&ulen).
2 Unter ,Column Type" (Saulentyp) wéahlen Sie Capillary (Kapillar).

3 Geben Sie Lange, Durchmesser und Schichtdicke in die jeweiligen Felder ein.
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Wenn Sie die Saulenabmessungen nicht kennen — sie werden in der Regel mit der Saule
bereitgestellt — oder falls Sie die Berechnungsfunktionen des GC nicht nutzen mochten,
geben Sie entweder fir Length (Lange) oder Diameter (Durchmesser) 0 ein. Die Sdule
wird nicht definiert.

Agilent empfiehlt, stets Kapillarsaulen zu definieren.

4 Wahlen Sie unter ,Inlet connection” (Einlassanschluss) den gewlinschten Einlass aus dem
Dropdown-Men. Die Auswahlmaglichkeiten umfassen die installierten GC-Einlasse und
installierten Zusatz- und PCM-Kanale.

5 Wabhlen Sie unter ,Outlet connection” (Auslassanschluss) den gewlinschten Auslass aus
dem Dropdown-Mend.

- Die Auswahlmdglichkeiten umfassen die installierten Zusatz- und PCM-Kanaéle,
vorderen und hinteren Detektoren und MSDs.

- Bei Auswahl eines Detektors wird das Auslassende der Saule fiir FID, WLD, FFD, SPD
und EAD mit 0 psig bzw. fir den MSD mit Vakuum geregelt.

+ Wenn der Auslass einer Saule in einen nicht standardmalligen Detektor bzw. eine nicht
standardmaRige Umgebung (weder Umgebungsdruck noch vollstdndiges Vakuum)
fuhrt, wahlen Sie Other (Andere), und geben Sie den Auslassdruck ein.

6 Wahlen Sie unter , Thermal zone" (Heizzone) die gewiinschte Heizzone aus dem
Dropdown-Men(.

7 Stellen Sie Min Temp, Max Temp und Max Program Temp (minimale Temperatur,
maximale Temperatur und maximale Programmtemperatur) fUr Ihre Saule ein.

8 Legen Sie folgende Angaben fir die Saule fest:
* Hersteller
+ Fertigungsdatum
+ Seriennummer
+ Teilenummer
+ Phasen-Tag

+ Saulen-ID-Sperre. Bei Verwendung eines optionalen Strichcode-Scanners wird diese
Option vom Datensystem auf Locked (Gesperrt) gesetzt. Normalerweise wird diese
Option auf Unlocked (Freigegeben) gesetzt, wenn kein Strichcode-Scanner verwendet
wird.

9 Setzen Sie In_Segment Length (Segmentlange Einlass), Out_Segment Length
(Segmentlange Auslass) und Segment 2 Length (Lange Segment 2) auf 0, um die
Konfiguration der Verbundsaule zu deaktivieren. Weitere Informationen finden Sie unter
»S0 konfigurieren Sie eine Verbundsaule”.

10 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Damit werden die Anderungen im GC gespeichert.
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So konfigurieren Sie eine gepackte Saule

So konfigurieren Sie eine gepackte Saule:

1
2
3

Dricken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Columns (S&ulen).
Unter ,Column Type" (Saulentyp) wahlen Sie Packed (Gepackt).

Stellen Sie Min Temp, Max Temp und Max Program Temp (minimale Temperatur,
maximale Temperatur und maximale Programmtemperatur) fir lhre Séule ein.
Legen Sie folgende Angaben fir die Saule fest:

+ Hersteller

* Fertigungsdatum

+ Seriennummer

+ Teilenummer

+ Phasen-Tag

+ Saulen-ID-Sperre. Bei Verwendung eines optionalen Strichcode-Scanners wird diese
Option vom Datensystem auf Locked (Gesperrt) gesetzt. Normalerweise wird diese
Option auf Unlocked (Freigegeben) gesetzt, wenn kein Strichcode-Scanner verwendet
wird.

Wahlen Sie unter ,Inlet connection” (Einlassanschluss) den gewlinschten Einlass aus dem
Dropdown-Mendi. Die Auswahlmaoglichkeiten umfassen die installierten GC-Einlasse und
installierten Zusatz- und PCM-Kanale.

Wahlen Sie unter ,Outlet connection” (Auslassanschluss) den gewlinschten Auslass aus
dem Dropdown-Menu.

- Die Auswahlmaoglichkeiten umfassen die installierten Zusatz- und PCM-Kanale,
vorderen und hinteren Detektoren und MSDs.

- Bei Auswahl eines Detektors wird das Auslassende der Saule fiir FID, WLD, FFD, SPD
und EAD mit 0 psig bzw. fr den MSD mit Vakuum geregelt.

+ Wenn der Auslass einer Saule in einen nicht standardmafigen Detektor bzw. eine nicht
standardmaRige Umgebung (weder Umgebungsdruck noch vollstandiges Vakuum)
fuhrt, wahlen Sie Other (Andere), und geben Sie den Auslassdruck ein.

Wahlen Sie unter ,Thermal zone" (Heizzone) die gewlinschte Heizzone aus dem
Dropdown-Mend.

Setzen Sie In_Segment Length (Segmentlange Einlass), Out_Segment Length
(Segmentlange Auslass) und Segment 2 Length (Ldnge Segment 2) auf 0, um die
Konfiguration der Verbundséaule zu deaktivieren. Informationen siehe ,So konfigurieren
Sie eine Verbundsaule”.

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Damit werden die Anderungen im GC gespeichert.

So konfigurieren Sie eine Verbundsaule

Eine Verbundsaule ist eine Kapillarsaule, die mehrere Heizzonen durchquert. Eine
Verbundsaule besteht aus einem Hauptsegment und einem oder mehreren zusatzlichen
Segmenten. Ein Segment kann sich an der Eingangsseite des Hauptsegments
(Eingangssegment) und bis zu zwei Segmente konnen sich an seiner Ausgangsseite befinden
(Ausgangssegment, Segment 2). Langen, Durchmesser und Filmstarken der vier Segmente
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konnen jeweils separat angegeben werden. Auch die Zonen, die die Temperaturen der vier
Segmente bestimmen, werden separat angegeben. Die drei zusatzlichen Segmente sind oft
unbeschichtet (Filmstarke null) und, als Anschlisse dienend, kiirzer als das Hauptsegment.
Diese zusatzlichen Segmente mussen angegeben werden, sodass das Fluss-Druck-Verhaltnis
fur die Verbundsaule bestimmt werden kann.

Verbundsaulen unterscheiden sich von mehreren Saulen, weil bei Verbundsaulen 100% des
Saulenflusses ohne Zusatzgas durch eine einzige Saule oder mehrere Saulensegmente
erfolgt.

Eingangssegment MSD

Ubertragungsleitung

—
L

Analysesdule —
Ausgangssegment

So konfigurieren Sie eine Verbundséaule:

1
2

Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Columns (S&ulen).

Wahlen Sie unter ,Column Type" (Saulentyp) die Option Composite (Verbund) aus dem
Dropdown-Mend.

Geben Sie Lange, Durchmesser und Schichtdicke in die jeweiligen Felder ein.

Wahlen Sie unter ,Inlet connection” (Einlassanschluss) den gewlinschten Einlass aus dem
Dropdown-Mend. Die Auswahimdoglichkeiten umfassen die installierten GC-Einlasse und
installierten Zusatz- und PCM-Kanale.

Wahlen Sie unter ,Outlet connection” (Auslassanschluss) den gewlinschten Auslass aus
dem Dropdown-Menu.

Wahlen Sie unter ,Thermal zone" (Heizzone) die gewlinschte Heizzone aus dem
Dropdown-Mend.

Drlcken Sie den Pfeil nach unten auf der rechten Seite des Fensters, um zusatzliche
Einstellungen anzuzeigen.

Stellen Sie auf der zweiten Bildschirmseite Lange, Durchmesser und Schichtdicke fir jedes
Segment ein.
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9 Wahlen Sie in der Spalte ,Heated By" (Geheizt von) die Heizquelle fiir jedes Saulensegment
aus den Dropdown-Mends.

10 Stellen Sie auf der dritten Bildschirmseite Min Temp, Max Temp und Max Program Temp
(minimale Temperatur, maximale Temperatur und maximale Programmtemperatur) fir
Ihre Saule ein.

11 Auf der vierten Bildschirmseite konnen Sie die folgenden Saulendetails eingeben:
+ Hersteller
+ Fertigungsdatum
+ Seriennummer
+ Teilenummer
* Phasen-Tag

+ Saulen-ID-Sperre. Bei Verwendung eines optionalen Strichcode-Scanners wird diese
Option vom Datensystem auf Locked (Gesperrt) gesetzt. Normalerweise wird diese
Option auf Unlocked (Freigegeben) gesetzt, wenn kein Strichcode-Scanner verwendet
wird.

12 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Damit werden die Anderungen im GC gespeichert.

Zusatzliche Hinweise zur Saulenkonfiguration

Sie sollten die Konfigurationen aller Saulen prifen, um sicherzustellen, dass sie an jedem Ende
das richtige Gerat zur Druckregelung bestimmen. Der GC verwendet diese Informationen, um
den Flusspfad des Tragergases zu bestimmen. Konfigurieren Sie nur Saulen, die derzeit im
Tragergas-Flusspfad des GC verwendet werden. Nicht verwendete S&ulen, die mit demselben
Gerat zur Druckregelung wie eine im derzeitigen Flusspfad befindliche Saule konfiguriert sind,
verursachen falsche Flussergebnisse.

Es ist moglich und manchmal winschenswert, beide installierten Saulen mit demselben
Einlass zu konfigurieren.

Wenn Splitter oder Anschlisse im Tragergasfluss auftreten, ohne dass ein Gerat zur
Druckregelung des GC den Verbindungspunkt uberwacht, konnen die individuellen
Saulenflisse nicht direkt vom GC geregelt werden. Der GC kann nur den Einlassdruck der
vorgeschalteten Saule regeln, deren Einlassende an ein Gerat zur Druckregelung des GC
angeschlossen ist. Ein bei Agilent erhaltlicher und mit Kapillarflussgeraten von Agilent
bereitgestellter Saulenflussrechner wird verwendet, um Driicke und Flisse an diesem
Verbindungstyp zu bestimmen.

Manche pneumatische Sollwerte @ndern sich mit der Ofentemperatur aufgrund von
Anderungen der Gasviskositét. Dies konnte Benutzer verunsichern, die feststellen, dass
pneumatische Sollwerte sich bei Anderung der Ofentemperatur &ndern. Die Flussbedingung in
der S&ule bleibt jedoch wie durch Saulenmodus (konstanter Fluss oder Druck, ansteigender
Fluss oder Druck) und Anfangssollwerte festgelegt.
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So konfigurieren Sie mehrere Saulen

Um mehrere Saulen zu konfigurieren, wiederholen Sie das obige Verfahren flr jede Saule.

Diese Auswahlmdglichkeiten sind fiir Inlet (Einlass), Outlet (Auslass) und Thermal zone
(Heizzone) verfligbar. Einige werden von hrem GC nicht angezeigt, wenn die spezifische
Hardware nicht installiert ist.

Tabelle 16 Auswahlmdglichkeiten fiir die Saulenkonfiguration

Einlass Auslass Heizzone

Vorderer Einlass Vorderer Detektor GC-Ofen

Hinterer Einlass Hinterer Detektor Zusatzofen

Auxi# 1 bis 9 MSD Zusatzliche
Temperaturregelungszone 1

PCM A BundC Zusatzdetektor 1 Zusatzliche
Temperaturregelungszone 2

Aux PCM A, Bund C Zusatzdetektor 2 Zusétzliche
Temperaturregelungszone 3

Nicht spezifiziert PCMA,Bund C

PSD Aux PCM A,Bund C

Vorderer Einlass
Hinterer Einlass
PSD

Anderer

Einlasse und Auslasse

Die Gerate zur Regelung des Drucks am Einlass- und Auslassende einer Sdule oder einer Reihe
von Saulen in einem Flusspfad regeln den Gasfluss. Das Gerat zur Regelung des Drucks ist
physisch tber eine Verbindung zu einem GC-Einlass, Ventil, Splitter, Anschluss oder sonstigem
Gerat an die Saule angeschlossen.

Tabelle 17 Sauleneinlassende

Bei dieser Saulengasflussquelle: Wahlen Sie:

Ein Einlass (SS, PR COC, MM, PTV, VI oder Sonstiges) mit Den Einlass.
elektronischer Druckregelung

Ein Ventil, z. B. Gasprobenventil Den Zusatz (Aux PCM)- oder Pneumatik
(PCM)-Steuerungsmodulkanal, der wéhrend des Injektionszyklus fiir
den Gasfluss sorgt.

Ein Splitter mit einer EPC-Zusatzgaszufuhr Den Aux PCM- oder EPC-Kanal, der das Zusatzgas liefert

Ein Gerat mit einem manuellen Druckregler Unknown
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Ahnliche Uberlegungen gelten fir das Sdulenauslassende. Wenn eine Saule in einem Splitter
endet, wahlen Sie die an denselben Splitter angeschlossene Druckregelungsquelle des GC.

Tabelle 18 Saulenauslassende

Wenn der Saulenauslass hier miindet: Wabhlen Sie:

In einen Detektor Detektor.

Ein Splitter mit einer Zusatzgaszufuhr Den Aux PCM- oder EPC-Kanal, der das Zusatzgas dem Splitter zufiihrt.
Ein Gerat mit einem manuellen Druckregler Unknown

Benutzerhandbuch

Ein einfaches Beispiel

Eine Analysesaule ist am Einlassende an einen Split/Splitless-Einlass angeschlossen, der sich
vorne am GC befindet, und der Saulenauslass ist an einen FID angeschlossen, der sich in der
Position des vorderen Detektors befindet.

Tabelle 19 Analysesaule

Saule Einlass Auslass Heizzone

Analysesaule Split/Splitless vorn Vorderer FID ~ GC-Ofen

Da nur eine einzige Saule konfiguriert ist, bestimmt der GC, dass er den Einlassdruck fiir die
Séaule durch Einstellung des Druckes flr den vorderen Einlass regelt, und der Auslassdruck ist
immer atmospharisch. Der GC kann einen Druck fiir den vorderen Einlass berechnen, der den
von dieser Saule ausgeubten Widerstand gegen den Fluss an jedem Punkt einer Analyse exakt
uberwinden kann.

Ein etwas komplexeres Beispiel

Auf eine Vorséaule folgen ein AUX 1-druckgeregelter Splitter und zwei Analyseséaulen. Dies
erfordert drei Saulenbeschreibungen.

Tabelle 20 Vorsaulen-Split zu zwei Analyseséulen

Saule Einlass Auslass Heizzone
1-Vorsaule Vorderer Einlass AUX 1 GC-Ofen
2 - Analyseséaule AUX 1 Vorderer Detektor GC-Ofen
3- Analysesaule AUX 1 Hinterer Detektor GC-Ofen

Der GC kann den Fluss durch die Vorsaule mithilfe der physikalischen Eigenschaften der
Vorsaule berechnen, um den Widerstand der Saule gegeniiber dem Fluss sowie den Druck fur
den vorderen Einlass und den AUX 1-Druck zu berechnen. lhre Analysemethode kann diesen
Fluss direkt fUr die Vorsaule einstellen.

Fir den Fluss in den beiden parallelen Analysesaulen 1 und 2 kann der GC die physikalischen
Eigenschaften der Saule verwenden, um den Split-Fluss durch jede einzelne Saule bei einem
bestimmten AUX 1-Druck zu berechnen, wobei der Auslassdruck der beiden Saulen
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atmospharisch ist. lhre Analysemethode kann nur den Durchfluss/Druck fir die am
niedrigsten nummerierte Saule im Split, in diesem Fall die Analysesaule 2, einstellen. Wenn Sie
versuchen, den Durchfluss fir Sdule 3 einzustellen, wird er ignoriert und der Durchflussfiir
Saule 2 verwendet.

Wenn zurzeit andere Saulen definiert sind, dirfen Sie in lhrer Konfiguration nicht ,AUX 17,
,Front inlet’, ,Front detector” oder ,Back detector” verwenden.
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Bereitschaft \Wenn diese Option aktiviert ist, wird der GC nicht bereit, bis der Ofen seine
Sollwerte erreicht.

Ofen-Standby Wenn diese Option aktiviert ist, andert sich die Ofentemperatur zur
angegebenen Temperatur, wenn der GC fUr die angegebene Zeit inaktiv gewesen ist. Ein
Anwendungsbeispiel ware, die Standby-Temperatur auf einen relativ hohen Wert zu setzen, um
das System zwischen Analysen sauber zu halten (Verschleppungen zu verringern), wenn die
Maoglichkeit besteht, dass der GC ber langere Zeitraume inaktiv bleibt.

Maximale Temperatur Legt eine Obergenze der Ofentemperatur fest. Hiermit werden
versehentliche Beschadigungen der Saulen verhindert. Der Bereich liegt zwischen 70 und
450 °C (8890 GC) bzw. 70 und 350 °C (8850 GC). Siehe Empfehlungen des Herstellers der
Saule.

Kryo (8890 GC) Diese Sollwerte steuern die Kiihlung des Ofens mit flissigem Kohlendioxid
(CO,) oder flussigem Stickstoff (N,).

Mit dem Kryogenventil kdnnen Sie den Ofen unter der Umgebungstemperatur betreiben. Die
minimal erreichbare Ofentemperatur hangt vom Typ des installierten Ventils ab.

Der GC erkennt Vorhandensein und Typ des Kryogenventils und lasst keine Sollwerte zu, wenn
kein Ventil installiert ist. Wenn die Kryogenkthlung nicht erforderlich bzw. kein
Kryogenkuhlmittel verfligbar ist, sollte der Kryogenbetrieb deaktiviert werden. Andernfalls ist
moglicherweise keine ordnungsgemalie Temperatursteuerung maoglich, besonders bei
Temperaturen nahe der Umgebungstemperatur.

Externer Ofen (8890 GC) Isothermischer interner Ofen und programmierter externer Ofen zur
Berechnung des Saulenflusses.

Langsamer Abkiihimodus (8890 GC) On reduziert die Geschwindigkeit des Ofenlifters
wahrend des Abkuhlzyklus.

Limit Ballistic Power (Ballistische Leistung begrenzen) Reduzierung der Ofenleistung beim
Heizen mit maximaler Rate, um die Leistungsaufnahme aus dem Stromnetz zu reduzieren.

So konfigurieren Sie den Ofen

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

2 Legen Sie im Ofenkonfigurationsfenster die Werte flir Maximum Temperature (Maximale
Temperatur) und Limit Ballistic Power (Ballistische Leistung begrenzen) fest und stellen
Sie den Oven Standby (Ofen-Standby) ein.

Wenn der GC kryogene Kiihlung nutzt, wird der Kiihimitteltyp automatisch konfiguriert.

3 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.
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ALS/Tray

Valves

Inlets

Slow Cool Down Mode

Oven 1

Limit Ballistic Power

Columns

Detectors

Headspace

(Jon

(Jon

Readiness

Misc

ALS/Tray

Valves

Inlets

Oven Standby

Oven 1

Columns

Detectors

Headspace

(Jon

Temperature

|| o00°c

Readiness

Misc

Abbildung 68. Konfigurieren des Ofens
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Wenn Sie mit einer definierten Saule arbeiten, konnen Sie zwischen zwei Zusatzgasmodi
wahlen. So legen Sie das Zusatzgas fur einen Detektor fest:

1

Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren) und wahlen Sie die Registerkarte fir den zu konfigurierenden Detektor.
Siehe ,Abbildung 69"

< Settings Configuration ? Close Apply

ALS/Tray Front Detector - FID Back Detector - FID

Valves
Settings
Inlets
Columns Makeup Lit Offset

Oven N2 v 1.0 pA

Detectors
Headspace
Readiness

Misc

Abbildung 69. Seite ,Detectors”

2

Falls verfligbar, wahlen Sie den Zusatzgastyp, der zum Detektor geleitet wird. Je nach
Ihrem Detektortyp und dem ausgewahlten Tragergas ist der Gastyp gegebenenfalls bereits
eingestellt.

Nehmen Sie Einstellungen fiir den Detektor vor, soweit zutreffend:
« Lit Offset. FID und FFD+. Siehe ,Detektoren”.

- Bereitschaft. Aktivieren, wenn dieser Detektor verwendet wird. Wenn die Bereitschaft
deaktiviert ist, wird der GC selbst dann bereit, wenn dieses Gerat seine Sollwerte nicht
erreicht hat oder nicht erreichen kann.

+ Target Offset (Ziel-Offset). Nur SPD. Geben Sie den standardmaligen Ziel-Offset ein.
Der GC wird langsam versuchen, diesen Zielwert zu erreichen, sobald die Detektorfllsse
gelesen wurden, die Temperatur stabil ist und die Zeit zum Trocknen der Perle
abgelaufen ist.

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.
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Einstellungen fur den analogen Ausgang

Bei Anschluss des GC an einen Integrator oder Recorder mussen diese Gerate schnell genug
sein, um die aus dem GC kommenden Daten zu verarbeiten. Wenn das jeweilige Gerat nicht
mit dem GC Schritt halten kann, werden die Daten moglicherweise beschadigt oder falsch.
Dies zeigt sich in der Regel in Form von verbreiterten Spitzen und einem Verlust der Auflosung.

Die Geschwindigkeit wird Uber die Bandbreite gemessen. Der Recorder oder Integrator sollte
Uber eine Bandbreite verfligen, die doppelt so grol} ist wie die des gemessenen Signals.

Der GC kann in zwei Geschwindigkeiten arbeiten. Die hohere Geschwindigkeit lasst minimale
Peak-Breiten von 0,004 Minuten (Bandbreite von 8 Hz) zu, wéahrend die
Standardgeschwindigkeit minimale Peak-Breiten von 0,01 Minuten (Bandbreite von 1,6 Hz)
zulasst).

Bei Verwendung der Funktion der schnellen Peaks muss der Integrator mit ca. 15 Hz arbeiten.
Agilent rat von der Verwendung von schnellen Peaks mit einem WLD-Detektor ab. Da die

Gasstrome bei 5 Hz wechseln, wird der Gewinn an Peakbreite durch die Zunahme des
Rauschens aufgehoben.

So andern Sie die Einstellungen fiir den analogen Ausgang:

1 Drlcken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Analog Out
(Analogausgang).

Method Diagnostics Maintenance Logs Settings

Valves Signal Settings
Inlets Signal Type
Columns Front Detector v FastPeaks
Oven Value Range
Detectors 0mv 0
Events Zero
On
Setpoint
0 pA

Abbildung 70. Seite ,Analog output settings"

2 Zur Nutzung von schnellen Peaks fiir einen analogen Ausgangskanal aktivieren Sie das
entsprechende Kontrollkastchen Fast Peaks.
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MSD-Konfiguration

Kommunikation auf Systemebene

Wenn der GC und andere Gerate von Agilent, die die verbesserte Kommunikation unterstttzen,
z. B. ein MS oder HS, gemeinsam konfiguriert werden, kommunizieren sie miteinander und
reagieren aufeinander. Diese Gerate teilen Ereignisse und Daten fir Interaktion und Effizienz.
Wenn sich der Status eines Gerats andert, reagiert das andere Gerat entsprechend. Beginnen
Sie z. B. mit der Entliiftung eines MS, dndert der GC automatisch Flisse und Temperaturen.
Wechselt der GC in den ,Sleep”-Status, um Ressourcen zu sparen, folgen ihm MS und HS. Bei
der Programmierung des HS nimmt der HS automatisch die aktuellen GC-Methodensollwerte
auf, um Timing und Durchsatz zu berechnen.

Einer der primaren Vorteile der verbesserten Kommunikation ist, dass Gerate sich selbst und
gegenseitig vor Beschadigung schiutzen konnen. Zu den Ereignissen, die derartige Interaktion
veranlassen, zahlen:

+ GC-Abschaltungen

+  MS-Entliftung

+ MS-Abschaltungen

Ein weiterer Vorteil der verbesserten Kommunikation ist der Komfort auf Systemebene:
+  Konsolidierte EMF-Uberwachung

« Synchronisierte Gerateuhren (Agilent Datensystem erforderlich)

« Synchronisierte Gerateplane (Sleep/Wake)

« Durchgeleitete Anzeige der Fehler angeschlossener Geréate auf dem GC-Display

MSD-Konfiguration

Die Methode zur Konfiguration eines angeschlossenen MSD variiert basierend auf dem
verwendeten MSD-Modell.
5977B GC/MSD

Der 5977B wird uber ein LVDS-Kabel an einen der ELVDS-Kommunikationsanschlisse auf der
Ruckseite des GC an den GC angeschlossen. Aus diesem Grund behandelt der GC den MSD
als einen Detektor. Es ist keine Kommunikationskonfiguration notwendig.

So andern Sie die MDS-Einstellungen:
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1

Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren). Siehe ,Abbildung 71".
< Settings Configuration ? Close Apply
Valves
— Disconnected
Columns N
Oven
Connected for 0:0:00
Analog Out
Collision Cell Setpoint Actual
Misc Quad Temperature 0°c 0°Cc v
Source Temperature 0°C 0°C

Abbildung 71. Seite ,Detector MSD settings” (Detektor-MDS-Einstellungen)

2

Wahlen Sie aus dem Dropdown-MenU unter ,Connection Type" (Verbindungstyp) die
Option LCOMM.

Geben Sie Details des MSD ein und steuern Sie ihn. Diese umfassen Temperatursollwerte,
Kommunikationseinstellungen, MSD-Informationen sowie die Initiierung von Entliiftung,
Pumpenabschaltungen und Neustarts.

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.

5975, 5977A, 7000A/B/C/D, 7010A/B GC/MS, 7250 GC/QTOF

Diese Gerate werden Uber ein LAN-Kabel entweder an das LAN-Kabel auf der Riickseite des GC
oder Uber das Labornetzwerk an den GC angeschlossen. So andern Sie die Einstellungen:

1

Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren). Siehe ,Abbildung 71".

Wahlen Sie aus dem Dropdown-MenU unter ,Connection Type" (Verbindungstyp) die
Option DCOMM.

Geben Sie Details des MSD ein und steuern Sie ihn. Diese umfassen Temperatursollwerte,
Kommunikationseinstellungen, MSD-Informationen sowie die Initiierung von Entliiftung,
Pumpenabschaltungen und Neustarts.

Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.
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GC/MS-Systeme

In diesem Abschnitt werden Verhalten und Funktionen des GC beschrieben, wozu ein
verbesserte GC-MS-Kommunikation unterstiitzender MS oder MSD erforderlich ist. (Details
finden Sie in der MS-Dokumentation.)

Entliiften des MS

Wenn Sie die MS-Tastatur oder das Agilent Datensystem zum Starten einer Entliftung
verwenden, meldet der MS das Ereignis an den GC. Der GC ladt die spezifische
MS-Entliftungsmethode. Der GC speichert die geladene MS-Entliiftungsmethode, bis:

+  Der MS wieder bereit ist.
+  Sie den MS-Entliftungsstatus manuell freigeben.

Wahrend des Entliftungsprozesses informiert der MS den GC, dass die Entliftung
abgeschlossen ist. Der GC stellt dann sehr geringe Flisse fir alle fluss- oder druckgesteuerten
Gerate ein, die Uber die Saulenkonfigurationskette zum Einlass zurtickfiihren. Der GC stellt z. B.
flr eine Konfiguration, die ein gespiiltes Anschlussteil an der Ubertragungsleitung verwendet,
den Druck am gespiilten Anschlussteil auf 68,9 mbar (1,0 psi) und den Druck am Einlass auf
86,2 mbar (1,25 psi) ein.

Wenn Sie Wasserstoff als Tragergas verwenden, schaltet der GC einfach die Gaszufuhr aus,
um eine Ansammlung von Wasserstoff im MS zu verhindern.

Beachten Sie, dass wahrend sich der MS im Entliftungsstatus befindet, der GC den MS nicht
abschaltet, nachdem die Kommunikation mit dem MS unterbrochen wurde.

MS-Abschaltereignisse

Wenn der GC mit einem die verbesserte GC-MS-Kommunikation unterstitzenden MS oder
MSD konfiguriert ist, fihren die folgenden Ereignisse zu einer MS-Abschaltung am GC:

+  Verlust der Kommunikation mit dem MS, wenn der MS nicht entliftet wird. (Erfordert einen
Kommunikationsausfall fir eine bestimmte Dauer.)

*  Der MS meldet einen Ausfall der Hochvakuumpumpe.

Wenn der GC eine MS-Abschaltung einleitet:

+  Der GC bricht jeglichen aktuellen Lauf ab.

+ Der Ofen wird auf 50 °C eingestellt. Wenn er den Sollwert erreicht, schaltet er sich aus.
+ Die Temperatursteuerung der MS-Ubertragungsleitung wird abgeschaltet.

+  Wenn Sie ein entflammbares Tragergas verwenden, wird die Gaszufuhr ausgeschaltet,
nachdem der Ofen abgekihlt ist (nur fir den Gasfluss der MS-Saule).

+  Wenn Sie kein entflammbares Tragergas verwenden, stellt der GC sehr geringe Flusse fiir
alle fluss- oder druckgesteuerten Geréte ein, die Uber die Saulenkonfigurationskette zum
Einlass zurtickflihren. Der GC stellt z. B. fUr eine Konfiguration, die ein gesplltes
Anschlussteil an der Ubertragungsleitung verwendet, den Druck am gesplilten
Anschlussteil auf 68,9 mbar (1,0 psi) und den Druck am Einlass auf 86,2 mbar (1,25 psi)
ein.

« Der GC zeigt den Fehlerstatus an und erfasst die Ereignisse in den Protokollen.
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Der GC kann nicht verwendet werden, bis der Fehlerstatus geloscht oder die Konfiguration des
MS am GC aufgehoben wird. Siehe ,So verwenden Sie den GC, wenn der MS ausgeschaltet
ist"”.

Wenn das MS repariert ist oder den Fehler |6scht bzw. die Kommunikation wiederhergestellt
wird, loscht der GC diesen Fehlerstatus automatisch.

GC-Druckabschaltungsereignisse

Wenn der GC fir das zur MS-Ubertragungsleitung flieRende Tragergas eine Druckabschaltung
durchflhrt, protokolliert der MS dieses Ereignis. Im Rahmen der Abschaltungsschritte schaltet
der GC auch die MS-Ubertragungsleitung ab. (Weitere Informationen zum
GC-Abschaltungsverhalten siehe GC-Handbuch Fehlerbehebung.)

So richten Sie eine Entliiftungsmethode ein

Eine gute MS-Entliftungsmethode bewirkt Folgendes:

+  Abschalten der Heizung der Ubertragungsleitung.
Abschalten der Einlassheizung.

+ Einstellung des Ofens zur schnellen Abkihlung auf eine niedrige Temperatur von < 50 °C
ein.

+ Einstellung der Saulenflussrate in das MS auf den hochsten moglichen Fluss, den Sie fir
adaquat und sicher halten. Stellen Sie fur Turbopumpen den Fluss auf 15 ml/min oder die
maximal maogliche Flussrate flr die Sdulenkonfiguration ein (beachten Sie, dass Flussraten
dber 15 ml/min moglicherweise keine zusatzlichen Vorteile bringen). Setzen Sie fir
Diffusionspumpen den Fluss typischerweise auf 2 ml/min (4 ml/min dirfen nicht
tberschritten werden).

Wenn Sie ein GC-MS-System erstmalig auf einem Agilent Datensystem konfigurieren, werden
Sie aufgefordert, diese Methode zu erstellen, wenn sie noch nicht vorhanden ist.

Sie mUssen diese Methode erstellen, um die Entliftungsfunktion des MS zu verwenden.

So aktivieren oder deaktivieren Sie die
MS-Kommunikation

So deaktivieren Sie die GC-MS-Kommunikation voriibergehend:

1 Dricken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren).

2 FUhren Sie einen Bildlauf durch, bis das Kontrollkastchen ,Enable Communication”
(Kommunikation aktivieren) sichtbar ist.

3 Aktivieren bzw. deaktivieren Sie das Kontrollkdstchen neben Enable Communication
(Kommunikation aktivieren), um die Kommunikation mit dem MS zu aktivieren bzw. zu
deaktivieren.
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So verwenden Sie den GC, wenn der MS ausgeschaltet
st

Um den GC zu verwenden, wahrend ein MS repariert oder gewartet wird, gehen Sie
folgendermalen vor:

Achten Sie darauf, Einstellungen zu vermeiden, die Tragergas an den MS senden oder die
Temperatur von Teilen erhhen, die bei der Arbeit am MS zu Verbrennungen flhren kénnen.

1 Deaktivieren Sie die MS-Kommunikation. Siehe ,So aktivieren oder deaktivieren Sie die
MS-Kommunikation®”.

2 Deinstallieren Sie den MS bei Bedarf vollstandig vom GC.
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Headspace-Probengebers (8697)

Das GC betrachtet den Agilent Headspace-Probengeber 8697 als integrierten Bestandteil.
Nach der ersten Installation ist kein weiteres Einrichten fur die Kommunikation erforderlich.
Um einen weiteren Headspace-PRobengeber zu konfigurieren, gehen Sie zu Settings
(Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Headspace. Details entnehmen Sie bitte der
Dokumentation des 8697.
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Headspace-Probengeber (7697)

Benutzerhandbuch

Konfiguration des Headspace-Probengebers

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

1 Drlcken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Headspace.
Siehe Abbildung 72.

< Settings Configuration ? Close Apply
Valves
Settings
Inlets
Disconnected
o Connected for: 0 days, 0 hours, 0 minutes
Oven s i
Enable Communication

Detectors

IP Address Headspace Type
Aux EPCs 2

10.1.1.101 T7697A 111 Vial v
PSD EPCs
Readiness
Misc

Abbildung 72. Seite ,Headspace settings”

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

3 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.

Kommunikation auf Systemebene

Wenn der GC und andere Gerate von Agilent, die die verbesserte Kommunikation unterstitzen,
z. B. ein MS oder HS, gemeinsam konfiguriert werden, kommunizieren sie miteinander und
reagieren aufeinander. Diese Gerate teilen Ereignisse und Daten flr Interaktion und Effizienz.
Wenn sich der Status eines Gerats dndert, reagiert das andere Gerat entsprechend. Beginnen
Sie z. B. mit der Entliiftung eines MS, andert der GC automatisch Fllsse und Temperaturen.
Wechselt der GC in den ,Sleep“-Status, um Ressourcen zu sparen, folgen ihm MS und HS. Bei
der Programmierung des HS nimmt der HS automatisch die aktuellen GC-Methodensollwerte
auf, um Timing und Durchsatz zu berechnen.
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Einer der primaren Vorteile der verbesserten Kommunikation ist, dass Gerate sich selbst und
gegenseitig vor Beschadigung schutzen konnen. Zu den Ereignissen, die derartige Interaktion
veranlassen, zahlen:

+ GC-Abschaltungen
+  MS-Entliftung
+ MS-Abschaltungen
Ein weiterer Vorteil der verbesserten Kommunikation ist der Komfort auf Systemebene:
+  Konsolidierte EMF-Uberwachung
« Synchronisierte Gerateuhren (Agilent Datensystem erforderlich)
Synchronisierte Gerateplane (Sleep/Wake)
» Durchgeleitete Anzeige der Fehler angeschlossener Gerate auf dem GC-Display

Nahere Informationen zur Konfiguration finden Sie im Handbuch Installation und erster Start.

So aktivieren oder deaktivieren Sie die
HS-Kommunikation

So deaktivieren Sie die GC-HS-Kommunikation temporar:
1 Dricken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Headspace.

2 Blattern Sie mithilfe des Pfeils nach unten, bis das Kontrollkastchen ,Enable
Communication” (Kommunikation aktivieren) zu sehen ist.

3 Aktivieren bzw. deaktivieren Sie das Kontrollkdstchen neben Enable Communication
(Kommunikation aktivieren), um die Kommunikation mit dem Headspace zu aktivieren
bzw. zu deaktivieren.
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Allgemeine Einstellungen

Der GC bietet die Moglichkeit, die vom GC angezeigten Druckeinheiten zu andern.
So andern Sie die angezeigten Druckeinheiten:

1 Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Misc (Sonstiges).
Siehe Abbildung 73.

ALS/Tray

General Settings
.

Valves

. Inlets Pressure Units

Columns

Oven
Detectors
Aux EPCs
PSD EPCs
Headspace

Readiness

Abbildung 73. Seite ,Miscellaneous settings"

2 Wahlen Sie den gewiinschten Einheitentyp aus der Liste Pressure Units (Druckeinheiten)
aus.

- psi - Pfund pro Square Inch, Ib/in?
- bar — absolute CGS-Druckeinheiten, dyne/cm?
- kPa — MKS-Druckeinheit, 103 N/m?

3 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die eingegebenen Anderungen werden im GC
gespeichert.
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Bereitschaft

208

Die Status der verschiedenen Hardware-Komponenten zahlt zu den Faktoren, die bestimmen,
ob der GC zur Analyse bereit ist.

Unter manchen Umstanden ist es wiinschenswert, dass die Bereitschaft einer bestimmten
Komponente bei der Feststellung der GC-Bereitschaft nicht bericksichtigt wird. Mit diesem
Parameter treffen Sie diese Auswahl. Die Bereitschaft folgender Komponenten kann ignoriert
werden: Einlasse, Detektoren, Ofen und PCM.

Nehmen Sie z. B. an, eine Einlassheizung sei defekt, aber Sie planen nicht, diesen Einlass heute
zu verwenden. Wenn Sie das Kontrollkdstchen Enable (Aktivieren) unter Readiness
(Bereitschaft) fir diesen Einlass deaktivieren, kdnnen sie den GC im Ubrigen verwenden.
Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen nach der Reparatur der Heizung erneut. Andernfalls kann
die Analyse beginnen, bevor die Bedingungen dieses Einlasses erfUllt sind.

Wenn die Bereitschaft einer Komponente ignoriert werden soll, tippen Sie auf Settings
(Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) und wahlen das Element aus. Blattern Sie nach
unten, bis das Feld Readiness (Bereitschaft) zu sehen ist, und tippen Sie dann auf das
Kontrollkastchen Enable (Aktivieren), um das Hakchen zu entfernen.

Um die Bereitschaft einer Komponente zu ignorieren, tippen Sie auf Settings (Einstellungen) >
Configuration (Konfiguration) und wahlen die Komponente aus. Blattern Sie nach unten, bis
das Feld Readiness (Bereitschaft) zu sehen ist, und tippen Sie dann auf das Kontrollkdstchen
Enable (Aktivieren), um das Hakchen zu setzen.
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[ TM-S&ulen (8890 GC)

Benutzerhandbuch

Low Thermal Mass (LTM-)Regler und -Saulen werden an der vorderen Tir des GC angebracht.

Konfigurieren Sie LTM-Saulenmodule der Serie Il als Verbundsaulen. Bei Verwendung eines
LTM-Saulenmoduls der Serie Il erhalt der GC wahrend des Starts folgende Parameter vom
Saulenmodul selbst: primére Sdulenmale (Lénge, ID, Filmstarke und Korbgréle) sowie
Saulenmaximal- und absolute Maximaltemperatur.

Konfigurieren Sie den Saulentyp, die Abmessungen von Ein- und Ausgangssegment usw. nach
Bedarf.

Beachten Sie, dass LTM-Saulen nur fur bestimmte Parameter bearbeitet werden konnen:
Saulenlange (in einem kleinen Prozentbereich zur Kalibrierung) und ID (in einem kleinen
Prozentbereich ). Da das LTM-Serie-Il-Sdulenmodul seine Sdulendaten enthélt, und weil der
Saulentyp nicht gedndert werden kann, entfallt die Anderung anderer Abomessungen (z. B.
Filmstarke).

Siehe ,So konfigurieren Sie eine Verbundsaule”.
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Ventilgehause

Das Ventilgehause ist oben am Saulenofen angebracht. Der 8890 GC kann bis zu sechs an
Heizungsblocken angebrachte Ventile enthalten. Jeder Block kann zwei Ventile aufnehmen.
Das 8850 GC-Ventilgehause kann ein Ventil enthalten.

Die Ventilpositionen an den Blocken sind nummeriert. Wir schlagen vor, die Ventile in
numerischer Reihenfolge in den Blocken zu installieren.

Alle beheizten Ventile in einem Ventilgehause werden durch denselben Temperatursollwert
gesteuert.

So konfigurieren Sie ein Ventil:
1 Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Valves (Ventile).

2 Wahlen Sie fur jedes installierte Ventil den Ventiltyp aus und stellen Sie dann je nach
Ventiltyp das Schleifenvolumen, die Schrittzeit und die BCD-Umkehr ein.

3 Klicken Sie auf Apply (Ubernehmen), um die Anderungen zu speichern.
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PCMs
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Ein Druckregelungsmodul (PCM) bietet zwei Kanéle zur Gasregelung.
So konfigurieren Sie ein PCM:
1 Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > PCMs.

2 Wahlen Sie den ,Aux-Modus" (Zusatzmodus) der PCMs:

+ Forward Pressure (Vordruck): Der Druck wird dem Fluss-Proportionalventil
nachgeschaltet erfasst.

« Back pressure (Gegendruck): Der Druck wird dem Fluss-Proportionalventil
vorgeschaltet erfasst.

3 Wahlen Sie den Gastyp flir Kanal 1, den Kanal fiir die Vordruckregelung.
4 Wahlen Sie die Gasart (Gas Type) fUr den Hilfskanal (Kanal 2).

Kanal 1 des PCM bietet einen Vordruck- oder Durchflussregler. Er kann verwendet werden, um
Saulendurchfluss oder -druck fir Ventilsysteme, Probenvorbereitungsvorrichtungen oder
fortschrittliche Stromungsvorrichtungen wie Splitter oder Schalter bereitzustellen.

Kanal 2 oder der Hilfskanal kann nur eine Vordruckregelung bei normalem Einbau oder eine
Gegendruckregelung bei umgekehrtem Betrieb ermdglichen. So kann Kanal 2 (in Umkehrung)
wie ein kontrolliertes Leck fungieren. Wenn der Einlassdruck den Sollwert unterschreitet, kann
der Regler schlielen, um den Druck wiederherzustellen. Wenn der Einlassdruck den Sollwert
Uberschreitet, kann der Regler 6ffnen, um den Druck wiederherzustellen.
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/usatz-EPCs

Ein zusatzlicher Druckregler bietet drei Kanale zur Vordruckregelung. Fir insgesamt neun
Kanale konnen drei Module installiert werden.

Die Nummerierung der Kanale hangt davon ab, wo der Regler installiert ist. Innerhalb eines
einzelnen Moduls sind die Kanale nummeriert und beschriftet.

So konfigurieren Sie einen Zusatz-EPC:

1 Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Aux EPCs
(Zusatz-EPCs).

2 Wahlen Sie fur jeden Kanal den Gastyp aus.
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Ressourcenschutz 214
Sleep-Methoden 215

Wake- und Condition-Methoden 216

So stellen Sie den GC fur den Ressourcenschutz ein 218

In diesem Abschnitt werden die Ressourcenschutzfunktionen des GC beschrieben. Bei
Verwendung mit anderen fur die verbesserte Kommunikation konfigurierten Geraten werden
zusatzliche Funktionen fir das GC-MS-, GC-HS- oder HS-GC-MS-System verfligbar.
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Ressourcenschutz

214

Der GC bietet einen Gerateplan, um Ressourcen wie Strom und Gase zu schonen. Mit dem
Geréateplan konnen Sie Methoden fir den Ruhe- und Wachmodus (,Sleep” und ,Wake") sowie
Bedingungsmethoden (,Condition") festlegen, die Ihnen die Programmierung der
Ressourcennutzung ermaglichen. Eine Sleep-Methode legt niedrige Fllisse und Temperaturen
fest. Eine Wake-Methode legt neue Flisse und Temperaturen fest, in der Regel, um
Betriebsbedingungen wiederherzustellen. Eine Condition-Methode legt Flisse und
Temperaturen fUr eine bestimmte Laufzeit fest, in der Regel hoch genug, um vorhandene
Verunreinigungen zu beseitigen.

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

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

Beachten Sie bei Erstellung einer Sleep-Methode Folgendes:

+ Detektor. Sie konnen Temperaturen und Gasverbrauch reduzieren, doch beachten Sie die
erforderliche Stabilisierungszeit zur Vorbereitung des Detektors flr den Betrieb. Die
Stromeinsparungen sind minimal.

+ Angeschlossene Gerate. \Wenn ein externes Gerat wie ein Massenspektrometer
angeschlossen ist, legen Sie kompatible Fllisse und Temperaturen fest.

+ Einlasse. Erhalten Sie einen ausreichenden Fluss aufrecht, um Verunreinigungen zu
vermeiden.

+ Kryogen-Kiihlung. Gerate, die die Kryogen-Kihlung verwenden, kdnnen sofort damit
beginnen, wenn die Wake-Methode dies erfordert.

Allgemeine Empfehlungen finden Sie unter Tabelle 21.

Tabelle 21 Empfehlungen zur Sleep-Methode

GC-Komponente Kommentar

Saulen

Ofen

Einlasse

Split/Splitless

Multimodus

PTV

Vi

PP
Detektoren

FID

« Erhalten Sie einen gewissen Tragergasfluss aufrecht, um die Saulen zu schiitzen.

* Reduzieren Sie die Temperatur, um Strom zu sparen.
+ Schalten Sie die Saulen und den Ofen, um maximal Strom zu sparen.

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

Verwenden Sie den Split-Modus, um der Diffusion von Verunreinigungen aus der
Entliftungsleitung vorzubeugen. Verwenden Sie das reduzierte Split-Verhaltnis.
Reduzieren Sie den Druck. Erwagen Sie ggf. die Verwendung einer Gassparschaltung.

Verwenden Sie den Split-Modus, um der Diffusion von Verunreinigungen aus der
Entliftungsleitung vorzubeugen. Verwenden Sie das reduzierte Split-Verhaltnis.
Reduzieren Sie den Druck. Erwagen Sie ggf. die Verwendung einer Gassparschaltung.
Reduzieren Sie die Temperatur.

Verwenden Sie den Split-Modus, um der Diffusion von Verunreinigungen aus der
Entliftungsleitung vorzubeugen. Verwenden Sie das reduzierte Split-Verhaltnis.
Reduzieren Sie den Druck. Erwagen Sie ggf. die Verwendung einer Gassparschaltung.
Reduzieren Sie die Temperatur.

Verwenden Sie den Split-Modus, um der Diffusion von Verunreinigungen aus der
Entliftungsleitung vorzubeugen. Verwenden Sie das reduzierte Split-Verhaltnis.
Reduzieren Sie den Druck. Erwéagen Sie ggf. die Verwendung einer Gassparschaltung.

Reduzieren Sie die Temperatur.

Schalten Sie die Flamme ab. (Dadurch werden der Wasserstoff- und Luftfluss abgeschaltet.)
Reduzieren Sie die Temperaturen. (Halten Sie die Temperatur auf mindestens 150 °C, um
Verunreinigungen zu minimieren.)

Schalten Sie den Zusatzgasfluss aus.
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Tabelle 21 Empfehlungen zur Sleep-Methode (Fortsetzung)

GC-Komponente Kommentar

FFD+

EAD

SPD

WLD

Andere Gerate

Ventilgehduse

Zusatzliche thermische Zonen

Hilfsdriicke oder -flisse

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

* Belassen Sie den Emissionsblock bei 125 bis 175 °C.

* Reduzieren Sie die Ubertragungsleitung auf 150 °C.

Schalten Sie den Zusatzgasfluss aus.

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

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

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

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

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

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

Reduzieren Sie Hilfsdriicke oder Flisse nach Maglichkeit fiir die angeschlossenen Saulen,
Ubertragungsleitungen usw. Beachten Sie stets die Anleitungen zu den angeschlossenen
Geraten oder Instrumenten (z. B. fur einen angeschlossenen MSD), um zumindest die
Minimalwerte fir die empfohlenen Fliisse oder Driicke aufrecht zu erhalten.

216

Wake- und Condition-Methoden

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

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

Durch Ausfiihrung der so genannten Condition-Methode und anschlieRendes Laden der
letzten aktiven Methode

Durch Ausfiihrung einer Condition-Methode und anschliefendes Laden der Wake-Methode

Dariiber hinaus kann der GC Methoden fiir den Ruhe- und Wachmodus (,Sleep” und ,Wake")
sowie Bedingungsmethoden (,Condition”) speichern, die in einem angeschlossenen
Datensystem erstellt wurden. Obwohl diese Methoden nicht optisch auf dem GC dargestellt
werden, konnen sie nach dem Herunterladen aus dem Datensystem iiber die
Gerateplanfunktionalitat des GC verwendet werden.

Diese Optionen bieten Ihnen Flexibilitat fir die Vorbereitung des GC nach einem Ruhe-Zyklus.

Benutzerhandbuch



12 Ressourcenschutz

Benutzerhandbuch

Eine Wake-Methode legt Temperaturen und Flisse fest. Das Ofen-Temperaturprogramm ist
isotherm, da der GC keinen Lauf startet. Wenn der GC eine Wake-Methode ladt, bleibt diese

Einstellung erhalten, bis Sie eine andere Methode uUber den Touchscreen, das Datensystem

oder durch Starten einer Sequenz laden.

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

+  Wiederherstellung der Einlass-, Detektor-, Sdulen- und Ubertragungsfliisse.
*  Wiederherstellung der Temperaturen.

+  Zundung der FID- oder FFD+-Flamme.

+  Wiederherstellung der Einlassmodi.

Eine Condition-Methode legt Flisse und Temperaturen fiir die Dauer des Ofenprogramms der
Methode fest. Wenn das Programm endet, 1adt der GC entweder die Wake-Methode oder die
vor dem Wechsel in den Ruhe-Modus zuletzt aktive Methode, wie im Geréateplan festgelegt
(oder wenn der Ruhe-Status manuell beendet wird).

Eine mogliche Anwendung einer Condition-Methode ist, hohere als normale Temperaturen und
Flisse festzulegen, um jegliche moglichen Verunreinigungen zu entfernen, die sich wahrend
des Ruhe-Modus im GC angesammelt haben.
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So stellen Sie den GC fur den Ressourcenschutz ein

218

Stellen Sie den GC durch Erstellung und Verwendung eines Instrument Schedule (Ger&teplans)
auf den Ressourcenschutz ein.

Wahlen Sie die Registerkarte Settings (Einstellungen). Siehe ,Abbildung 74".

@ Method Diagnostics Maintenance Logs Settings

Configuration Calibration

Scheduler System Settings

Service Mode

STATUS: READY

a2
Sequence Method Sample Est. Remaining @
3.00

Abbildung 74. Ansicht ,Settings”
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1 Drlicken Sie Scheduler. Die Seite ,Instrument Schedule” wird eingeblendet.
Siehe Abbildung 75.

< Settings Instrument Schedule ? Close  Apply
;'.”Day Set Wake Method Wake Time Set Sleep Method Sleep Time :
Sunday 07:00 10:00
Monday ¥ 4 07:00 v 10:00 .
Tuesday v 07:00 v 10:00
Wednesday v 07:00 v 10:00
Thursday [V 4 07:00 v 10:00
Friday v 07:00 v 10:00 v
| Saturday 07:00 10:00 |
| susREA __ ~ &
Sequence Method Sample Est. Remaining . W

O
1.00 \CA>AE )
Abbildung 75. Seite ,Instrument Schedule”

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

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

b Geben Sie eine Sleep Time (Schlafphase) fir jeden gewiinschten Tag ein. Verwenden
Sie das entsprechende Dropdown-Listenfeld zur Angabe von AM oder PM.

¢ Wahlen Sie eine Set Wake Method fir jeden gewiinschten Tag, nach Bedarf. Dadurch
wird die Wake-Methode automatische ausgefihrt, wenn der GC an den ausgewahlten
Tagen aktiviert wird. Siehe ,Wake- und Condition-Methoden”.

d Wahlen Sie eine Set Sleep Method (Schlafmethode festlegen) flir jeden gewiinschten
Tag, nach Bedarf. Dadurch wird die Sleep-Methode automatisch ausgeftihrt, wenn der
GC an den ausgewahlten Tagen deaktiviert wird. Siehe ,Sleep-Methoden”.

3 Scrollen Sie zum Bereich ,Scheduler Options”. Siehe Abbildung 76.
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12 Ressourcenschutz

Scheduler Options

D Wake to last active method before sleep

D Perform a conditioning run before waking

L

STATUS: READY

»
-
Sequence Method Sample Est. Remaining
0.50

Abbildung 76. Bereich ,Scheduler Options”

4 Legen Sie fest, wie Flisse wiederhergestellt werden sollen. Wahlen Sie die gewlinschten
Optionen aus:

< Wake to last active method before sleep (Letzte aktive Methode vor dem Wechsel in
den Ruhe-Modus beim Aufwachen aktivieren): Zum angegebenen Zeitpunkt stellt der
GC die letzte aktive Methode vor dem Wechsel in den Ruhe-Modus wieder her.

+ Perform a conditioning run before waking (Vor dem Aufwachen Condition-Methode
ausfiihren): Zum angegebenen Zeitpunkt I&dt der GC die Condition-Methode. Diese
Methode wird einmal ausgefiihrt. Siehe ,Wake- und Condition-Methoden".

5 Driicken Sie Apply (Ubernehmen). Die Einstellungen werden im GC gespeichert.
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13 Programmierung

Zeitprogrammierung

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

Maogliche Zeittabellenereignisse:
+ Ventilsteuerung
« Laden von Methoden und Sequenzen
Starten von Sequenzen
+ Initiieren von leeren Laufen und Vorbereitungslaufen (Prep Runs)
+  Anderungen im Rahmen der Saulenkompensation
* Anpassungen des Detektor-Offsets

« Initiieren von leeren Laufen und Vorbereitungslaufen (Prep Runs)

Verwendung von zeitbasierten Ereignissen

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

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

Hinzuflgen von Ereignissen zur Zeittabelle

Driicken Sie auf dem Touchscreen Settings (Einstellungen).
Driicken Sie Scheduler (Gerateplan) in der linken Optionenspalte.
Drlicken Sie auf den Pfeil nach unten auf der rechten Seite, um die Zeittabelle anzuzeigen.

Driicken Sie +Add (+Hinzufiigen).

a »h W N =

Wahlen Sie Uhrtyp (Clock Type) und Haufigkeit (Frequency) aus den jeweiligen
Dropdown-Mends.

)]

Legen Sie die Zeit (Time) fest, zu der das Ereignis stattfinden soll.
Driicken Sie Add (Hinzufiigen), um diesen Eintrag zur Zeittabelle hinzuzufligen.

8 Wiederholen Sie dieses Verfahren, bis alle Eintrdge hinzugeflgt wurden.
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13 Programmierung

Loschen von zeitbasierten Ereignissen

1 Dricken Sie auf dem Touchscreen Settings (Einstellungen).

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

3 Drlcken Sie auf den Pfeil nach unten auf der rechten Seite, um die Zeittabelle anzuzeigen.
4

Driicken Sie das X rechts vom gewlnschten Ereignis. Sie werden aufgefordert, die
Loschung zu bestatigen.

5 Drlicken Sie Yes (Ja), um das Ereignis zu I6schen.
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14 Fluss- und Drucksensoren

Uber die Fluss- und Drucksteuerung

226

Der GC nutzt funf Typen von elektronischen Fluss- oder Druckreglern: Einlassmodule,
Detektormodule, Drucksteuerungsmodule (PCMs), zusétzliche Druckregler (Aux EPCs) und

pneumatische Schaltgerate (PSD).

Alle diese Module werden in den Schlitzen oben auf der Hinterseite des GC angebracht. Die
Schlitze sind mit Nummern gekennzeichnet, wie hier abgebildet.

Abbildung 77. 8890 EPC-Modulsteckplatze

Abbildung 78. 8850 EPC-Modulsteckplatze

0

(20psig) 27 kRY)

6

Hie H2 N2 ArCHA
1.7 bar MAT
(P9psg) 1172KFs)

Inlet.
Carrier Gas.

Tabelle 22EPC-Module

Nummer

1

Verwendung (8890 GC)

Einlassmodul

Verwendung (8850 GC)

Einlassmodul

Einlassmodul

Aux EPC

Zusatzgas

Detektormodul

2
3
4

Aux EPC

al

Detektormodul/Aux EPC

Detektormodul/Aux EPC

Detektormodul

0 N o

Detektormodul
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14 Fluss- und Drucksensoren

Maximaler Betriebsdruck

Wir empfehlen einen maximalen dauerhaften Betriebsdruck von 11,7 bar (170 psi), um
dbermaliigen Verschleils und Lecks zu vermeiden.
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14 Fluss- und Drucksensoren

Zusatzliche Druckregler

Beim zusétzlichen Druckregler (AUX EPC) handelt es sich ebenfalls um ein Universalgerét. Er
verfligt Uber drei unabhangige vordruckgeregelte Kanale. Die Kanale sind, abhangig davon, wo
das Modul installiert ist, mit den Nummern 1 bis 9 gekennzeichnet (es kann bis zu 3 AUX EPCs

geben).
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Durchflussregler

Der Aux EPC- und der Aux PCM-Kanal verwenden Fritten-Durchflussregler, um eine genaue
Durchflusskontrolle zu ermoglichen. Damit diese ordnungsgemal funktionieren, muss hinter
dem Drucksensor ein ausreichender Durchflusswiderstand vorhanden sein. Jeder Kanal stellt
einen Fritten-Durchflussregler bereit. Vier Fritten sind verflgbar.

Tabelle 23 Fritten in Zusatzkanalen

Frittenmarkierung Flusswiderstand Flusseigenschaften Haufig verwendet mit
Drei Ringe Hoch 3,33+ 0,3 SCCM bei 15 PSIG SPD Wasserstoff
Blau

fle flo

Zwei Ringe Mittel 30+ 1,5SCCM H2 bei 15 PSIG FID Wasserstoff
Rot
Ein Ring Niedrig 400+ 30 SCCM LUFT bei 40 PSIG FID Luft, FFD+ Luft,
Braun = QuickSwap, Splitter,
Dean-Schalter
Keine (Messingrohr) Null Keine Begrenzung Druckbeaufschlagung des
@ Headspace-Flaschchens

Die Fritte mit einem Ring (niedriger Widerstand, hoher Fluss) ist in allen Kanalen im AUX EPC
installiert, wenn das Instrument (oder Zubehorteil) versendet wird. Mit dem PCM-Zusatzkanal
werden keine Fritten ausgeliefert.
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230

Verwenden Sie beim Installieren oder Austauschen einer Fritte immer einen neuen O-Ring
(5180-4181, 12er-Pack).

Auswahl einer Fritte

Die Fritten andern den Steuerbereich der Kanéle. Das Ziel ist, eine Fritte zu finden, die den
erforderlichen Flussbereich bei sinnvollen Quelldriicken ermdglicht.

+ Verwenden Sie bei einem als Option bestellten Zusatzkanal (Teil der GC-Bestellung) die
werkseitig bereitgestellte Fritte.

* Richten Sie sich bei einem als Zubehor bestellten Zusatzkanal (separat von der
GC-Bestellung) nach den mit dem Zubehor mitgelieferten Anweisungen und
Informationen.

+ BeiInstrumenten von anderen Herstellern als Agilent missen Sie experimentieren, um die
richtige Fritte zu ermitteln.

Wenn Sie eine Fritte austauschen, andern Sie damit die physischen Eigenschaften des Kanals.
Es kann wiinschenswert (oder erforderlich) sein, die PID-Konstanten fir diesen Kanal zu
andern. Siehe ,PIDs".

Benutzerhandbuch



14 Fluss- und Drucksensoren

Beispiel: Verwenden der PCM-Kanale

Die zwei Kanale in einem PCM unterscheiden sich. Kanal 1 wird fur die Bereitstellung eines
Druck verwendet. Kanal 2 kann auf die gleiche Weise genutzt werden, kann aber auch einen
Druck halten, indem die Eingangs- und Ausgangsanschlisse umgekehrt werden.

Kanal 1: Vordruck

Dies entspricht dem Tragergaskanal flr den gepackten Sauleneinlass.

Kanal 2: Zwei-Wege-Kanal

Wenn Gas am Gewindeanschluss bereitgestellt und tber die Leitung Ubermittelt wird, fungiert
dieser als Vordruckregler. Allerdings konnen die Anschlisse mithilfe einiger Armaturen
umgekehrt werden, sodass ein fester Druck des bereitgestellten Gases gehalten wird. In
diesem Modus wirkt der Kanal wie ein kontrolliertes Leck.

Damit kann ein fester Druck des Gases in einem Gasprobenventil beibehalten werden, selbst
wenn die Versorgung variiert. Das Ergebnis ist eine verbesserte Reproduzierbarkeit der
Probenmenge.

Die Abbildung zeigt die Anschlisse mit Ventil in der Position ,Laden”.

Zu Saule

Trager-
Ei
ingang Gegendruckregelung
Valve
Proben- _# Entliiftungs-
Eingang Gewinde- anschluss
anschluss

Proben-Ausgang
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PIDs

Das Verhalten eines Drucksteuerungsmoduls wird durch eine Reihe von drei Konstanten
bestimmt — P (proportional), I (integral) und D (differenziell).

Bestimmte Gase oder spezielle Anwendungen (z. B. Druckbeaufschlagung des
Headspace-Flaschchens, Fluss-Splitter und Riickspilanwendungen) erfordern andere PIDs als
die werkseitig bereitgestellten.

In der Tabelle werden benutzerdefinierte PID-Werte zusammmengefasst, die fur ausgewahlte
Anwendungen bendtigt werden. Beachten Sie, dass Sie beim Aktualisieren des
AUX-EPC-Moduls die Fritte fur den verwendeten Kanal austauschen missen. Siehe auch
,Durchflussregler”.

Tabelle 24 PIDs und Fritten

Anwendung AUX-Fritte Verfiigbare PID-Werte
auswahlen
Gesplilter Splitter und Dean-Schalter bei AUX EPC Keine Farbe und keine QuickSwap
Riickspiilung Ringe
Gesplilter Splitter und Dean-Schalter AUX EPC 1 Ring (oder brauner Standard
Punkt)
Druckbeaufschlagung des AUX EPC Keine Farbe und keine AUX_EPC_Headspace
Headspace-Flaschchens Ringe
Headspace-Probenschleife PCM in Gegendrucksteuerung PCM_Headspace
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15 Einlasse

Einlasse — Ubersicht

Tabelle 25 Vergleich von Einlassen

Einlass

Anmerkungen

Probe
zu Saule

Split/Splitless Kapillare Split Hoch Sehr wenig
Gepulst/Split Hoch Sehr wenig
Splitless Niedrig Alle
Gepulst/Splitless Niedrig Alle
Multimodus Kapillare Split Hoch Sehr wenig
Gepulst/Split Hoch Sehr wenig
Splitless Niedrig Alle
Gepulst/Splitless Niedrig Alle
Losungsmittelentlift  Niedrig Injektionen mit Grofdtenteils
ung kontrollierter
Geschwindigkeit,
konzentrierte Analyte
und Alle
Direkt Losungsmittelentlift
ung
Purged-Packed-Sdule  Gepackt kA Beliebige Alle
GroRe Kapillare kA Beliebige OK,wenn Auflosung  Alle
nicht kritisch
Kaltaufgabe Kapillare k A Niedrig oder instabil Minimale Alle
Absonderung und
Zersetzung
Programmierte Kapillare Split Hoch Sehr wenig
Temperatur- Gepulst/Split Hoch Sehr wenig
verdampfung Splitless Niedrig Alle
Gepulst/Splitless Niedrig Alle
Losungsmittelentlift  Niedrig Injektionen mit Grofitenteils
ung kontrollierter
Geschwindigkeit,
konzentrierte Analyte
und Entlifen von
Losungsmittel
Einlasssystem fir Kapillare Direkt Niedrig Niedrigstes Alle
fliichtige Analyte Split Hoch Totvolumen Sehr wenig
(Verwendung mit Splitless Niedrig Max. Fluss = Alle
externem 100 mi/Min.
Probengeber fiir
flichtige Analyte)
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Uber den Split/Splitless-Einlass

Dieser Einlass wird fur Split-, Splitless-, Gepulst/Splitless- oder Gepulst/Split-Analysen
verwendet. Sie kdnnen den Betriebsmodus in der Einlassparameterliste auswahlen. Der
Split-Modus wird im Allgemeinen fur Analysen wesentlicher Komponenten verwendet, der
Splitless-Modus fur Spurenanalysen. Die Modi Gepulst/Splitless und Gepulst/Split werden fur
die gleichen Arten von Analysen verwendet wie Split oder Splitless, ermdglichen allerdings die
Injektion grolRerer Proben. Der Sleep-Modus wird fur die Erstellung von Sleep-Methoden oder in
Fallen, in denen das gesamte Gas auf die Saule flieBen muss, verwendet.

Auswahl des richtigen S/SL-Einlass-Liners

Split-Liner

Ein guter Liner fir den Betrieb im Split-Modus weist eine sehr geringe Restriktion des
Split-Flusspfads zwischen der Unterseite des Liners und der Golddichtung des Einlasses und
zwischen der AulRenseite des Liners und der Innenseite des Injektionsanschlusses auf. Der
empfohlene Agilent Split-Liner mit der Teilenummer 5183-4647 umfasst eine
Positionierungsperle aus Glas auf der Unterseite, um dies zu erleichtern. Er enthalt auRerdem
Glaswolle im Inneren des Liners, die eine vollstandige Verdampfung der Probe im gesamten
Siedepunktbereich der Probe gewahrleistet. Wahlen Sie einen geeigneten Liner aus Tabelle 26.

Tabelle 26 Split-Modus-Liner

Volumen Modus Deaktiviert Teilenummer

Beschreibung

H 3 B | Niederdruckgefalle — 870 ul Split — schnelle Ja 5183-4647
Positionierungsperle Injektion
f = 1 4mmID, Glaswolle 990 pl Split = schnelle Nein 19251-60540
- — @ | Injektion
Niederdruckgefalle, 870 ul Split Ja 5190-2295

Glaswolle

Benutzerhandbuch

Splitless-Liner

Das Liner-Volumen muss fir den Losungsmitteldampf ausreichen. Der Liner sollte deaktiviert
sein, um den Zerfall der Probe wahrend der Splitless-Zeit zu minimieren. Das Volumen des
Losungsmitteldampfs kann mithilfe des Gepulst/Splitless-Modus verringert werden.
Verwenden Sie den Rechner fir Dampfvolumen, um die Dampfvolumenanforderung zu
ermitteln.
Dampfvolumen <300 ul  2-mm-Liner (250 ul Volumen) verwenden, 5181-8818 oder dhnliche.

Dampfvolumen 225-300 pl
Dampfvolumen zu verringern.

Nutzen Sie vorzugsweise den Gepulst/Splitless-Modus, um das

Dampfvolumen > 300 pl  4-mm-Liner verwenden, 5062-3587 oder dhnliche.

Dampfvolumen >800 ul Nutzen Sie vorzugsweise den Gepulst/Splitless-Modus, um das
Dampfvolumen zu verringern.
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Nutzen Sie flir thermisch instabile oder reaktive Proben die Liner G1544-80700 (offene
Oberseite) oder G1544-80730 (abgeschragte Oberseite).

Tabelle 27 Splitless-Modus-Liner

Beschreibung Volumen Deaktiviert Teilenummer
1 Einseitig abgeschragt, 900 pl Splitless Ja 5062-3587
E Glaswolle
|_C 1 Einseitig abgeschragt 900 Splitless Ja 5181-3316
= Zweiseitig 800 pl Splitless Ja 5181-3315
] abgeschragt
[ 2 mm Quarz 250 ul Splitless Nein 18740-80220
L 1
[ r 2mm Quarz 250 pl Splitless Ja 5181-8818
L 1
1,5mm 140 pl Direkte Nein 18740-80200
Injektion,
: Spllung und
Filterung,
Headspace
1 Einseitig abgeschragt, 900 pl Splitless Ja 5062-3587
E Glaswolle
|_C ] Einseitig abgeschragt 900 pl Splitless Ja 5181-3316
| = 4 mm, einseitig Direkte Saulenverbindung Ja (G1544-80730
= I abgeschragt
I_—C-—- 5= 4 mm, zvygiseitig Direkte Saulenverbindung Ja G1544-80700
abgeschragt
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Uber den Multimodus-Einlass

Das Agilent Multimodus-Einlass (MMI-) System verfiigt tiber sieben Betriebsmodi:
+  Der Split-Modus wird im Allgemeinen fur Analysen wesentlicher Komponenten verwendet.

* Der Gepulst/Split-Modus @hnelt dem Split-Modus, allerdings wird wahrend der
Probeneinfihrung ein Druckimpuls auf den Einlass angewendet, um die Ubertragung des
Materials auf die Saule zu beschleunigen.

+  Der Splitless-Modus wird flr Spurenanalysen verwendet.

+  Der Gepulst/Splitless-Modus ermoglicht einen Druckimpuls wahrend der
Probeneinfihrung.

+ Der Losungsmittelentliiftungsmodus wird fur groBvolumige Injektionen verwendet. FUr jede
Analyse konnen einzelne oder mehrere Injektionen durchgefihrt werden.

« Der direkte Modus ermoglicht einen direkten Vordruck des Tragergases durch die Saule.
Das Split-Entltiftungsventil ist geschlossen.

«  Der Sleep-Modus wird fir die Erstellung von Sleep-Methoden oder in Féllen, in denen das
gesamte Gas auf die Saule flieRen muss, verwendet.

Der MMI kann sowohl bei manueller als auch bei automatischer Injektion verwendet werden.

Die automatische Mehrfacheinspritzung (groBvolumige Injektionen) ist bei alleiniger
Steuerung durch den GC nicht verfligbar.

Mindestbetriebsdrucke des MMI im Split-Modus

Der minimale empfohlene Gesamtfluss des Einlasses betragt 20 ml/Minute. Wenn der Einlass
im Split-Modus betrieben wird, gibt es einen Mindestdruck fiir den Betrieb des Einlasses. Fur
gewohnlich werden geringe Einlassdrticke fur kiirzere Saulen mit weiten Bohrungen bendtigt.
Der Mindestdruck ist eine Funktion des Tragergastyps, des Gesamt-Einlassflusses, des
Liner-Designs und einer moglichen Verunreinigung des Splitauslassrohrs und -filters.

Eine Saule mit weiter Bohrung bendtigt einen viel geringeren Einlassdruck als eine
herkommliche Kapillarsaule, um einen bestimmten Fluss beizubehalten. Ein zu hohes
Split-Verhaltnis (Gesamtfluss) bei der Verwendung einer Sdule mit weiter Bohrung kann zu
einem instabilen Steuerungsverhaltnis zwischen Druck und Flussregelkreisen fihren.

Tabelle 28 Ungefahrer zuldssiger Wert fiir den Mindestbetriebsdruck fiir den MMI im Split-Modus, in psi (kPa)

Splitauslassfluss (mL/Min.)

100-200 200-400 400-600

Helium und Wasserstoff als Trégergase

Split Liner — 5183-4647, 19251-60540 25(17,2) 35(24,1) 45 (31) 6,0 (41,4)
Splitless Liner — 5062-3587, 5181-8818 40(276) 55(37,9) 80(552) 11,0 (754)
Stickstofftragergas

Split Liner — 19251-60540, 5183-4647 30(20,7) 40(27,6) - -
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Tabelle 28 Ungefahrer zulassiger Wert fiir den Mindestbetriebsdruck fiir den MMI im Split-Modus, in psi

Splitauslassfluss (mL/Min.)

100-200 200-400 400-600

Splitless Liner - 5062-3587, 5181-8818 40 (27,6) 6,0 (414) - -

Diese Zahlen basieren auf dem Widerstand gegenlber dem Fluss bei neuen, sauberen
Einlasssystemen. Kondensation von Proben im Splitauslassrohr oder ein verschmutzter Filter
konnen diese Werte unerreichbar machen.

Auswahl des richtigen MMI-Liners

Split-Liner

Ein guter Liner fUr den Betrieb im Split-Modus weist eine sehr geringe Restriktion des
Split-Flusspfads zwischen der Unterseite des Liners und dem Einlasskorper und zwischen der
Aullenseite des Liners und der Innenseite des Einlasskorpers auf. Der empfohlene Agilent
Split-Liner mit der Teilenummer 5183-4647 umfasst eine Positionierungsperle aus Glas auf
der Unterseite, um dies zu erleichtern. Er enthalt auRerdem Glaswolle oder eine andere
Oberflachenquelle im Inneren des Liners, die eine vollstandige Verdampfung der Probe im
gesamten Siedepunktbereich der Probe gewahrleistet. Wahlen Sie einen geeigneten Liner aus
Tabelle 29.

Tabelle 29 Split-Modus-Liner

Beschreibung Volumen Deaktiviert Teilenummer
= » E Niederdruckgefélle — 870 ul Split = schnelle Ja 5183-4647
Positionierungsperle Injektion
F» ———  4mmID, Glaswolle 990 ul Split — schnelle Nein 19251-60540
Injektion
E Stift und Kappe leer 800 pl Split — nurmanuell  Nein 18740-80190
F Stift und Kappe 800 pl Split = nurmanuell  Nein 18740-60840
~  gepackt

Splitless-Liner

Das Liner-Volumen muss fur den Losungsmitteldampf ausreichen. Der Liner sollte deaktiviert
sein, um den Zerfall der Probe wahrend der Spulverzogerung zu minimieren. Das Volumen des
Losungsmitteldampfs kann mithilfe des Gepulst/Splitless-Modus verringert werden.
Verwenden Sie den Rechner fur Dampfvolumen, um die Dampfvolumenanforderung zu
ermitteln.

Dampfvolumen <300 ul  2-mm-Liner (250 pl Volumen) verwenden, 5181-8818 oder &dhnliche.

Dampfvolumen 225-300 ul Nutzen Sie vorzugsweise den Gepulst/Splitless-Modus, um das
Dampfvolumen zu verringern.

Dampfvolumen >300 yl  4-mm-Liner verwenden, 5062-3587 oder ahnliche.
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Dampfvolumen >800 ul Nutzen Sie vorzugsweise den Gepulst/Splitless-Modus, um das
Dampfvolumen zu verringern.

Nutzen Sie flr thermisch instabile oder reaktive Proben die Liner G1544-80700 (offene
Oberseite) oder G1544-80730 (abgeschragte Oberseite).

Tabelle 30 Splitless-Modus-Liner

Beschreibung Volumen Deaktiviert Teilenummer
1 Einseitig abgeschragt, 900 pl Splitless Ja 5062-3587
E Glaswolle
= 1 Einseitig abgeschragt 900 pl Splitless Ja 5181-3316
= =] Zweiseitig 800 pl Splitless Ja 5181-3315
abgeschragt
[ » 2mm Quarz 250l Splitless Nein 18740-80220
L 1
[ " 2mmQuarz 250 ul Splitless Ja 5181-8818
4 1
1,5mm 140l Direkte Nein 18740-80200
I ] Injektion,
L 1 Spilung und
Filterung,
Headspace
E ] Einseitig abgeschragt, 900 pl Splitless Ja 5062-3587
Glaswolle
|—C | Einseitig abgeschragt 900 pl Splitless Ja 5181-3316
q—. ] 4 mm, einseitig Direkte Saulenverbindung Ja (G1544-80730
abgeschragt
I__C'—. ——] 4 mm, zweiseitig Direkte Saulenverbindung Ja (G1544-80700
abgeschragt
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Uber den Purged-Packed-Sauleneinlass

Dieser Einlass wird bei gepackten Saulen verwendet, wenn keine hocheffizienten Trennungen
erforderlich sind. Er kann auch mit Kapillarsaulen mit weiter Bohrung verwendet werden, wenn
Flisse Uber 10 ml/Min. zulassig sind.

Wenn die Saulen nicht definiert sind (gepackte Saulen und undefinierte Kapillarsaulen), ist der
Einlass fur gewohnlich flussgesteuert. Wenn Kapillarsaulen verwendet werden und die Saulen
im Flusspfad definiert sind, ist der Einlass flir gewohnlich druckgesteuert, kann aber auch in
den flussgesteuerten Modus versetzt werden.
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Uber den Kaltaufgabe-Einlass

Benutzerhandbuch

Uber diesen Einlass werden Flissigkeitsproben direkt auf eine Kapillarsaule eingefihrt. Hierfir
mussen der Einlass und der Ofen bei der Injektion kihl sein. lhre Temperatur darf hochstens
dem Siedepunkt des Losungsmittels entsprechen.

Da die Probe nicht unmittelbar im Einlass verdampft, werden Probleme mit
Probenabsonderungen und Probenveranderungen verringert. Bei fachgerechter Durchfihrung
liefert die Kaltaufgabe-Injektion aullerdem prazise Ergebnisse.

Sie konnen den Einlass im Ofenverfolgungsmodus betreiben, bei dem die Einlasstemperatur
dem Saulenofen folgt, oder bis zu drei Temperaturgradienten programmieren. Eine kryogene
Kuhloption, die flissiges CO, oder N, aus dem Kryogensystem des Ofens nutzt, kann
Temperaturen unter Umgebungstemperatur erreichen.

Einrichtungsmodi des COC-Einlasses

Die Hardware des COC-Einlasses muss fur eine von drei Anwendungsmaglichkeiten
eingerichtet werden, je nach Art der Injektion und Saulengrofie.

+ 0,25 mm oder 0,32 mm automatisiert auf Saule. Vorgebohrte Septen verwenden.
+ 0,53 mm automatisch auf Saule oder Vorsaule.

* 0,2 mm manuell.

Vorsaulen

Da die Probe direkt auf die Saule injiziert wird, wird ausdricklich empfohlen, dass eine
Vorsaule — oder Guard-Saule — zum Schutz Ihrer Sdule verwendet wird. Bei einer Vorsaule
handelt es sich um eine deaktivierte Saule, die zwischen dem Einlass und der Analysesaule
angeschlossen wird. Wenn Sie eine Vorsaule verwenden, wird empfohlen, dass mindestens
1 m Vorséaule je 1 mL injizierte Probe installiert wird. Informationen zur Bestellung von
Vorsaulen finden Sie im Agilent Katalog fiir Verbrauchsmaterialien und Teile.
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Uber den PTV-Einlass

242

Das Agilent Einlasssystem mit programmierbarer Temperaturverdampfung (Programmable
Temperature Vaporization, PTV) verfiigt tiber sechs Betriebsmodi:

«  Der Split-Modus wird im Allgemeinen flr Analysen wesentlicher Komponenten verwendet.

+  Der Gepulst/Split-Modus ahnelt dem Split-Modus, allerdings wird wahrend der
Probeneinfihrung ein Druckimpuls auf den Einlass angewendet, um die Ubertragung des
Materials auf die Saule zu beschleunigen.

+  Der Splitless-Modus wird fUr Spurenanalysen verwendet.

+  Der Gepulst/Splitless-Modus ermoglicht einen Druckimpuls wahrend der
Probeneinfihrung.

«  Der Losungsmittelentltiftungsmodus wird fir groBvolumige Injektionen verwendet. Fir jede
Analyse konnen einzelne oder mehrere Injektionen durchgefiihrt werden.

+  Der Sleep-Modus wird fur die Erstellung von Sleep-Methoden oder in Fallen, in denen das
gesamte Gas auf die Saule flieRen muss, verwendet.

Der PTV-Einlass kann sowohl bei manueller als auch bei automatischer Injektion verwendet
werden.

Fir automatische Mehrfachinjektionen (groftvolumige Injektionen) wird ein Agilent
Datensystem benatigt. Diese Funktion ist unter ausschlieSlicher Verwendung des GC nicht
verfligbar.

PTV-Probenahmekopfe

Fur den PTV-Einlass sind zwei Kopfe verflgbar.

Der Septumkopf nutzt entweder ein herkdmmliches Septum oder ein Merlin Microseal™ zum
Abdichten der Spritzenflhrung. Ein Gasstrom durchspdilt die Innenseite des Septums und tritt
durch die Septumspuiloffnung am Pneumatikmodul aus. Der Einsatz ist bei automatischer
oder manueller Injektion maglich.

Der Septumkopf verwendet entweder herkdmmliche 11-mm-Septa (mit anderer Kappe) oder
ein Merlin Microseal.

Der septumlose Kopf ist anstelle eines Septums mit einem Rickschlagventil ausgestattet, um
die Spritzenflihrung abzudichten. Der Einsatz ist bei automatischer oder manueller Injektion
moglich. Dieser Kopf wird fur den Einlassbetrieb unter Raumtemperatur empfohlen.

\ = '
Septumkopf Septumloser Kopf
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Uber das Einlasssystem fur flichtige Analyte

Benutzerhandbuch

Das Einlasssystem fur fliichtige Analyte bietet eine einfache und zuverlassige Moglichkeit, eine
Gasprobe von einem externen Gerat, wie einem Headspace, Spul- und Filtergerat oder
Luftschadstoffprobengeber, in lhren GC einzuflhren. Manuelle Injektionen per Spritze sind
ohne dieses Einlasssystem nicht moglich. Das Einlasssystem hat ein niedriges Volumen und
ist hoch inert, wodurch eine hohe Empfindlichkeit und Aufldsung fir Anwendungen
gewahrleistet wird, die eine Erkennung auf Spurenebene erfordern.

Der Gesamtfluss zum Einlasssystem wird durch einen Flusssensor gemessen und ist in zwei
Strome aufgeteilt. Ein Strom fihrt zum Septumspulregler, der andere zum
Gasphasenprobengeber (und wird dort in das Einlasssystem eingefiihrt) und zur
Druckerfassungsleitung. Die Druckerfassungsleitung wird von einem Drucksensor gemessen.
Dieser Strom stellt aulRerdem einen Rieselstrom zum Einlasssystem bereit.

Betriebsmodi fur flichtige Analyte

Es gibt drei Betriebsmodi — Split, Splitless und direkt. Die Pneumatik unterscheidet sich je nach
Betriebsmodus und wird im Rest dieses Dokuments betrachtet.

In Tabelle 31 werden einige Faktoren zusammengefasst, die bei der Auswahl des
Betriebsmodus zu berlcksichtigen sind. Ferner werden Spezifikationen fir das Einlasssystem
aufgezahlt.

Tabelle 31 Einlasssystem fiir fliichtige Analyte — Ubersicht

Modus Probenkonzentrati ~ Probe zu Saule Anmerkungen
on

Split Hoch Sehr wenig,
grofitenteils entliftet

Splitless Niedrig Alle Kann elektronisch zu
Split-Modus umschalten.

Direkt Niedrig Alle Physische Trennung der
Splitentltftung, Einstecken
des Einlasssystems und
erneute Konfiguration des
GC erforderlich. Maximiert
die
Probenwiederherstellung
und beseitigt die
Maglichkeit einer
Verunreinigung des
Pneumatiksystems.

Tabelle 32 Spezifikationen des Einlasssystems fiir fliichtige Analyte

Spezifikation Wert/Anmerkung

Deaktivierter Flusspfad
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Tabelle 32 Spezifikationen des Einlasssystems fiir fliichtige Analyte (Fortsetzung)

Spezifikation Wert/Anmerkung

Volumen 324l
Innenabmessungen 2mmx 10 mm
Maximaler Fluss zu Einlasssystem 100 mi/Min.
Split-Bereich Je nach Saulenfluss

Flr gewohnlich kein Split auf 100:1

Temperaturbereich 10 °C Uber Umgebungstemperatur (mit Ofen
bei Umgebungstemperatur) bis 400 °C

Empfohlene Temperatur: > Temperatur der Ubertragungsleitung des
externen Probengerats

Uber den Split-Modus fur fliichtige Analyte

Wenn Sie eine Probe im Split-Modus einfiihren, gerét eine kleine Menge der Probe in die Saule,
wahrend der Groliteil Uber die Splitentliiftung austritt. Das Verhéltnis zwischen Split-Fluss und
Saulenfluss wird durch den Benutzer kontrolliert. Der Split-Modus wird hauptsachlich fir
hochkonzentrierte Proben verwendet, bei denen ein Verlust eines Groliteils der Probe tber die
Splitentliftung akzeptabel ist, und fir Proben, die nicht verdinnt werden konnen.

Split-Verhaltnis

Aufgrund des geringen Innenvolumens des Einlasssystems betragt der maximale
Gesamtfluss zum Einlasssystem 100 ml/Min. Dieser maximale Fluss fiihrt zu gewissen
Einschrankungen beim einstellbaren Split-Verhaltnis.

Tabelle 33 Maximale Split-Verhaltnisse

Saulendurchmesser  Saulenfluss Maximales Gesamtfluss
(mm) (ml/Min.) Split-Verhaltnis (ml/Min.)
0,20 1 700:1 100

0,53 5 20:1 100

Abhangigkeiten von Sollwerten

Einige Sollwerte sind voneinander abhangig. Wenn Sie einen Sollwert andern, andern sich ggf.
auch andere Sollwerte, um dies auszugleichen. Mit einer definierten Kapillarsaule wird durch
die Einstellung des Saulenflusses oder der linearen Geschwindigkeit auch der Einlassdruck
eingestellt.
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Tabelle 34 Abhangigkeiten von Sollwerten

Bei Anderung von ... ... andern sich diese Sollwerte
Séule definiert Séule nicht definiert

Druck Saulenfluss* Keine Anderungen
Split-Fluss
Gesamitfluss

Saulenfluss” Druck nicht verfligbar
Split-Fluss
Gesamitfluss

Split-Fluss Split-Verhaltnis nicht verfligbar
Gesamitfluss

Split-Verhéltnis Split-Fluss nicht verflighar
Gesamitfluss

Gesamitfluss Split-Fluss Keine Anderungen

Split-Verhaltnis

*  Dieser Sollwert erscheint in [Col 1] oder [Col 2].

Urspriingliche Werte

Die Informationen in Tabelle 35 unterstltzen Sie bei der Einrichtung der Betriebsbedingungen
fur lhr Einlasssystem.

Tabelle 35 Empfohlene Anfangswerte

Parameter Zulassiger Sollwertbereich  Empfohlener Anfangswert
Ofeninitialisierungszeit 0 bis 999,9 Minuten Nach Probe auf Saule
Einlasssystemtemperatur Umgebungstemperatur > Temperatur der
+10°C bis 400 °C Ubertragungsleitung
Gassparschaltungszeit 0 bis 999,9 Minuten Nach Probe auf Saule
Gassparschaltungssollwert 15 bis 100 mi/Min. 15ml/Min. grolRer als
maximaler Saulenfluss

Split-Modus-Parameter
Einlassmodus Der aktuelle Betriebsmodus — Split
Heizung Tatsachliche und vorgegebene Temperaturen des Einlasssystems

Druck Tatsachlicher und vorgegebener Druck des Einlasssystems. Kontrolliert den
Kapillarsaulenfluss.

Split-Verhdltnis Das Verhaltnis zwischen Split-Fluss und Saulenfluss. Dieser Parameter ist
nicht verfligbar, wenn lhre Saule nicht definiert ist.
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Split-Fluss  Fluss von der Splitentliiftung, in ml/Min. Dieser Parameter ist nicht verfiigbar,
wenn lhre Saule nicht definiert ist.

Gesamtfluss Der Gesamtfluss in das Einlasssystem, Sollwert und tatsachlicher Wert
Septumspiilfluss Fluss durch Septumsptiloffnung

Gassparschaltung  Aktivieren, um Gassparschaltung zu aktivieren. Geben Sie die Zeit ein,
legen Sie einen reduzierten Splitentltftungsfluss fest, mindestens 15 ml/Min.

Uber den Splitless-Modus fir flichtige Analyte

Dieser Modus wird zum Konzentrieren der Probe am Kopf des GC wahrend der Desorption
verwendet. Bei der Spulzeitverzogerung mussen das Volumen der Schleife oder des Filters im
externen Probengeber sowie die Flussrate der Ubertragungsleitung im Vergleich zur
Desorption/dem Gesamtfluss berticksichtigt werden. Fur sehr fllichtige Proben im
Splitless-Modus ist eine Kryo-Fokussierung erforderlich.

Wenn Sie eine Probe einfiihren, bleibt das Splitventil geschlossen, wahrend die Probe in das
Einlasssystem eintritt und an die Saule Ubertragen wird. Nach einer festgelegten Zeit nach der
EinfUhrung der Probe wird das Splitventil gedffnet.

Splitless-Modus-Pneumatik
Vor der Voranalyse \Wenn der GC auf die Einflihrung der Probe vorbereitet wird, wird der
Gesamtfluss zum Einlasssystem durch einen Flusssensor gemessen und durch ein

Proportionalventil kontrolliert. Der Saulenfluss wird per Gegendruckregelung kontrolliert. Das
Splitventil ist gedffnet.
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Split

Ventil

FS = Flusssensoren
PS = Drucksensoren

Benutzerhandbuch

Split-Auslassfilter

Wahrend der Probenahme Durch Umschaltventile und Filterverengungen im externen
Probengerat verursachte Druckbeeintrachtigungen konnen zu Schwankungen der

Tragerversorgung
80 psi

EPC-Modul

FS

Ventil

Fritte

:

|

Séaule

ll;

Gasprobenventil
Headspace
Spiil- und Filtergerate

Septumspiilung

Fritte E

PS

- —————————

Saulenflussraten fiihren. Um dies auszugleichen, wird das Einlasssystem wahrend der Dauer

der Probenahme flussgesteuert. Die Probenflussrate wird anhand des Drucksollwertes

errechnet, der zu Beginn der Probeneinfihrung aktiv ist. Diese Flusssteuerung beginnt, wenn

der GC in den Voranalysestatus wechselt (wenn Ihr System automatisiert ist und das

Voranalyse-Lampchen leuchtet oder wenn Sie im manuellen Betrieb (% driicken), und endet

wenn der Sollwert Sampling end (Ende der Probenahme) des Einlasssystems ablauft.

Das Ende der Probenahme wird flr Spul- und Filtersysteme oder Systeme mit thermischer
Desorption bendtigt und sollte > der Desorptionszeit des Probengebers eingestellt werden.

Wahrend dieser vom Benutzer festgelegten Probenahmedauer ist das Magnetventil
geschlossen. Der Fluss zum Einlasssystem wird durch einen Flusssensor gemessen und

durch ein Proportionalventil kontrolliert.
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Split Tragerversorgung Septumspiilung
80 psi

—_—] | e -
EPC-Modul —'

] 1
| !

1
| !

1
| !

1
| |
1 . I
| Ventil 1
Ventil i Ventil |
1

= 1
| !
! PS |
I FS ]
! — !
|

. =l
i PS |
| —L i
Fritte
Gasprobenventil
Headspace
Split-Auslassfilter Spul- und Filtergerate
FS = Flusssensoren l
PS = Drucksensoren Séaule

Nach dem Ende der Probenahme Das Magnetventil wird gecffnet. Das System kehrt zum
Status Vor der Voranalyse zurlick. Der Saulenfluss wird erneut durch einen Flusssensor
gemessen und durch ein Proportionalventil kontrolliert, wahrend der Saulenfluss per
Gegendruckregelung kontrolliert wird. Der Spiilfluss wird vom Benutzer kontrolliert. Bei Bedarf
kann die Gassparschaltung am Ende der Analyse eingeschaltet werden.

Abhangigkeiten von Sollwerten

Einige Sollwerte im Flusssystem sind voneinander abhangig. Wenn Sie einen Sollwert andern,
andern sich ggf. auch andere Sollwerte, um dies auszugleichen.
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Tabelle 36  Abhangigkeiten von Sollwerten

Bei Anderung von ...

Saule definiert

... andern sich diese Sollwerte

Saule nicht definiert

Sie konnen die Sollwerte fiir
Druck und Gesamtfluss
andern. Andere Sollwerte
sind nicht betroffen.

Splilfluss Gesamtfluss**
Druck Gesamtfluss**
Saulenfluss*
Saulenfluss” Druck
Gesamtfluss**
Sie konnen den Sollwert fir
Druck andern. Andere
Sollwerte sind nicht
betroffen.
Druck Saulenfluss*
Gesamtfluss**
Saulenfluss* Druck
Gesamtfluss**

Sie konnen die Sollwerte fir Druck und Fluss wahrend der Probenahmezeit nicht andern.

* Dieser Sollwert erscheint in den Sdulenparametern.

** FUr diesen Wert gibt es nur einen tatsachlichen Wert.

Urspriingliche Werte

Diese Tabelle zeigt die empfohlenen Anfangswerte flr ausgewahlte Parameter.

Tabelle 37 Empfohlene Anfangswerte

Parameter Zulassiger Sollwertbereich  Empfohlener Anfangswert

Ofeninitialisierungszeit 0 bis 999,9 Minuten > Splilzeit des
Einlasssystems

Einlasssystemtemperatur Umgebungstemperatur > Temperatur der

+10°C bis 400 °C Ubertragungsleitung

Ende der Probenahme des 0 bis 999,9 Minuten 0,2 Minuten langer als

Einlasssystems Einflhrungszeit

Splilzeit des Einlasssystems 0 bis 999,9 Minuten

Gassparschaltungszeit 0 bis 999,9 Minuten Muss nach Splilzeit sein

Gassparschaltungsfluss 15 bis 100 mi/Min. 15 ml/Min. groRer als

maximaler Saulenfluss
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Splitless-Modus-Parameter
Einlassmodus Der aktuelle Betriebsmodus — Splitless

Heizung Tatsachliche und vorgegebene Temperaturen des Einlasssystems. Die
Saulentemperatur muss niedrig genug flr eine Kihlfalle fir die fliichtige Probe sein. Eine
Kryo-Fokussierung wird empfohlen.

Ende der Probenahme Das Probeneinfiihrungsintervall, in Minuten. Die Flussrate wird
anhand des Drucksollwerts errechnet, der zu Beginn der Probeneinfiihrung aktiv ist.

Stellen Sie den Sollwert fir das Ende der Probenahme 0,2 Minuten langer ein als die Zeit, die
der Probengeber fir die Einflhrung der Probe bendtigt. Zum Beispiel: Der

7694 Headspace-Probengeber hat einen Injektionszeit-Parameter, der kontrolliert, wie lange
das Ventil in der Position ,Injizieren” bleibt. Wenn die Injektionszeit 1 Minute betragt, sollte der
Sollwert fir das Ende der Probenahme auf 1,2 Minuten eingestellt werden. Bei Verwendung
eines 7695 Spul- und Filterkonzentrators stellen sie das Ende der Probenahme 0,2 Minuten
langer ein als den Parameter flr die Desorptionszeit.

Wenn lhre Saule definiert ist und Sie ein Fluss- oder Druckprogramm fiir Ihre Saule festlegen,
beginnt der Gradient erst nach Ablauf des Sollwerts fir das Ende der Probenahme.

Druck Tatsachlicher Druck und Drucksollwert des Einlasssystems in psi, bar oder kPa.

Spiilfluss zu Splitentliiftung Der Fluss von der Splitentltiftung zur Spiilzeit, in ml/Min. Sie
konnen nicht auf diesen Wert zugreifen oder ihn festlegen, wenn Ihre Saule nicht definiert ist.
Geben Sie auch die Zeit am Anfang der Analyse ein, wenn die Spilung fortgesetzt wird. Die
Spiilzeit muss grol3er sein als das Ende der Probenahme.

Gesamtfluss Wenn |hre Saule definiert ist, zeigt Gesamtfluss den tatsachlichen Fluss zum
Einlasssystem an. Sie kdnnen keinen Sollwert eingeben. Wenn Ihre Saule nicht definiert ist, hat
der Gesamtfluss wahrend der Spiilzeit sowohl einen Sollwert als auch einen tatsachlichen
Wert. Ansonsten wird immer der tatsachliche Fluss zum Einlasssystem angezeigt.

Septumspiilung Fluss durch Septumspiloffnung, mindestens 15 ml/Min.

Gassparschaltung Aktivieren, um Gassparschaltung zu aktivieren. Geben Sie die Zeit ein,
legen Sie einen reduzierten Splitentltftungsfluss fest, mindestens 15 mi/Min.

Uber den direkten Modus fur fliichtige Analyte

Die direkte Probeneinfiihrung ermoglicht eine quantitative Ubertragung des Analyts, ohne eine
Verunreinigung des pneumatischen Systems zu riskieren. Sie liefert die nGtige Empfindlichkeit
flr Analysen von Luftschadstoffen. Das minimale Totvolumen des Einlasssystems beseitigt
auflerdem potenzielle Interaktionen von gelosten Substanzen mit schlecht durchspilten,
aktiven Oberflachen.

Fir den Betrieb im direkten Modus missen Sie die Splitentliftung physisch trennen und den
GC neu konfigurieren.
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PS = Drucksensoren
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Vor der Voranalyse

Das Einlasssystem wird vordruckgeregelt. Der Druck wird dem Fluss-Proportionalventil
nachgeschaltet erfasst.

Tragerversorgung Septumspiilung
80 psi

| f

EPC-Modul —"
Fritte Fritte %

Ventil
Ventil

Fritte

Gasprobenventil
Headspace
Spiil- und Filtergerate

L.

|

Saule

Wahrend der Probenahme

Durch Umschaltventile im externen Probengeber verursachte Druckbeeintrachtigungen
konnen zu Schwankungen der Saulenflussraten flhren. Um dies auszugleichen, wird das
Einlasssystem wahrend der Dauer der Probenahme flussgesteuert. Die Probenflussrate wird
anhand des Drucksollwertes errechnet, der zu Beginn der Probeneinflhrung aktiv ist. Diese
Flusssteuerung beginnt, wenn der GC in den Voranalysestatus wechselt (wenn Thr System
automatisiert ist und das Voranalyse-Ldmpchen leuchtet oder wenn Sie im manuellen Betrieb
(@) driicken), und endet wenn der Sollwert Sampling end (Ende der Probenahme) des
Einlasssystems ablauft.

Der Fluss zum Einlasssystem wird durch einen Flusssensor gemessen und durch ein
Proportionalventil kontrolliert.
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Tragerversorgung
80 psi

EPC-Modul

Fritte

Ventil

FS

Fritte

Gasprobenventil
Headspace
Spiil- und Filtergerate

L.

|

Saule

Nach dem Ende der Probenahme

Ventil

PS

Septumspiilung

Fritte %

FS = Flusssensoren
PS = Drucksensoren

Das Einlasssystem wird vordruckgeregelt. Der Druck wird dem Proportionalventil

nachgeschaltet erfasst. Das System kehrt zum inaktiven Status zuriick.
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Vorbereiten des Einlasssystems auf die direkte
Probeneinfuhrung

Folgendes mussen Sie tun, bevor Sie Ihr Einlasssystem im direkten Modus betreiben konnen:
+ Die Split-Auslassleitung trennen

+ Den GC fur direkte Injektion konfigurieren

Trennen der Split-Auslassleitung

Vorsicht! Das Einlasssystem kann so heil} sein, dass Sie sich verbrennen kénnen.

1 Schalten Sie die Temperatur und den Druck des Einlasssystems ab und lassen Sie das
Einlasssystem abkuhlen.

2 Entfernen Sie bei Bedarf die Ubertragungsleitung, indem Sie die Sechskantmutter mit
einem SchraubenschlUssel [0sen.

3 Entfernen Sie die Klemmplatte vom Einlasssystem, indem Sie die unverlierbare Schraube
mit einem Schraubendreher lI6sen. Legen Sie die Platte an einen sicheren Ort.
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5 Losen Sie die Sechskantmutter, die die Split-Auslassleitung mit dem Einlasssystem
verbindet, bis Sie die Leitung herausnehmen konnen. Legen Sie die Leitung zur Seite. Sie
mussen sie nicht verschlielien.

6 Bauen Sie eine Blindmutter in den Splitleitungsanschluss ein und ziehen Sie die Mutter
handfest an. Ziehen Sie die Mutter mit zwei gegenlaufigen Schraubenschlisseln um eine
weitere Viertelumdrehung an.

7 Platzieren Sie das Einlasssystem im Heizblock. Setzen Sie die vorher entfernte
Klemmplatte wieder ein und ziehen Sie die Schraube fest. Ziehen Sie diese nicht zu fest an.
Wenn Sie die Ubertragungsleitung entfernt haben, setzen Sie sie wieder ein.

8 Stellen Sie die normalen Betriebsbedingungen des GC wieder her. Untersuchen Sie die
Armaturen des Einlasssystems auf undichte Stellen.
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Den GC fiir direkte Injektion konfigurieren

Der GC kann das Vorhandensein der Splitentliftung nicht erkennen. Wenn Sie die Entliftung
trennen oder wieder anschlielien, missen Sie den GC konfigurieren, damit die Pneumatik
ordnungsgeman funktioniert.

Abhangigkeiten von Sollwerten im direkten Modus fur
fllichtige Analyte

Einige Sollwerte im Flusssystem sind voneinander abhangig. Wenn Sie einen Sollwert andern,
andern sich ggf. auch andere Sollwerte, um dies auszugleichen.

Tabelle 38 Sollwertanderungen

Bei Anderung von ... ... andern sich diese Sollwerte
Saule definiert Saule nicht definiert
Vor und nach der Der Sollwert fiir den
Probenahme Saulenfluss* ist nicht
verfligbar.
Druck Saulenfluss” Sie konnen den Sollwert fiir
Gesamtfluss** Druck &ndern. Andere
Sollwerte sind nicht
betroffen.
Saulenfluss* Druck
Gesamtfluss**

Wahrend der Probenahme Sie konnen die Sollwerte fir Druck und Fluss wahrend der
Probenahmezeit nicht andern.

*  Dieser Sollwert erscheint in den Saulenparametern

** F(r diesen Wert gibt es nur einen tatsachlichen Wert

Ausgangswerte im direkten Modus fur fllchtige
Analyte

Die Informationen in Tabelle 39 unterstltzen Sie bei der Einrichtung der Betriebsbedingungen
fur Ihr Einlasssystem.

Tabelle 39 Empfohlene Anfangswerte

Parameter Zulassiger Sollwertbereich  Empfohlener Anfangswert

Ofeninitialisierungszeit 0 bis 999,9 Minuten > Ende der Probenahme des
Einlasssystems

Einlasssystemtemperatur Umgebungstemperatur > Temperatur der

+ 10 °C bis 400 °C Ubertragungsleitung

Ende der Probenahme des 0 bis 999,9 Minuten 0,2 Minuten langer als

Einlasssystems tatsachliche
Probenahmezeit
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Parameter des direkten Modus

Temperatur Tatsachliche und vorgegebene Temperaturen des Einlasssystems

Ende der Probenahme Das Probeneinfiihrungsintervall, in Minuten. Die Flussrate wird
anhand des Drucksollwerts errechnet, der zu Beginn der Probeneinfiihrung aktiv ist.

Stellen Sie das Ende der Probenahme 0,2 Minuten langer ein als die Zeit, die der Probengeber
fUr die Einflihrung der Probe bendtigt. Zum Beispiel: Der 7694 Headspace-Probengeber hat
einen Injektionszeit-Parameter, der kontrolliert, wie lange das Ventil in der Position ,Injizieren”
bleibt. Wenn die Injektionszeit T Minute betragt, sollte das Ende der Probenahme auf

1,2 Minuten eingestellt werden. Bei Verwendung eines 7695 Spul- und Filterkonzentrators
stellen sie das Ende der Probenahme 0,2 Minuten langer ein als den Parameter flr die
Desorptionszeit.

Wenn lhre Saule definiert ist und Sie ein Fluss- oder Druckprogramm fiir Ihre Saule festlegen,
beginnt der Gradient erst nach Ablauf des Endes der Probenahme.

Druck Tatsachlicher und vorgegebener Druck des Einlasssystems vor einer Analyse und
nach der Probenahmezeit.

Gesamtfluss Der tatsachliche Fluss zum Einlasssystem. Dies ist ein gemeldeter Wert, kein
Sollwert.

Septumspiilung Fluss durch Septumspil6ffnung, Bereich 0 bis 30 ml/Min.

Benutzerhandbuch
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16 Saulen und Ofen

Uber den Ofeneinsatz (8890 GC)

Trageriemen

Der Ofeneinsatz fur die schnelle Chromatografie verringert das Ofenvolumen, sodass Saule
und Probe schneller erhitzt werden, wodurch eine schnellere Trennung und Chromatografie
erzielt werden. Zudem kuhlt der Ofen dank des kleineren Volumens schneller ab als ein Ofen in
voller Grolde, wodurch die Gesamtdauer des Analysezyklus verktrzt wird.

WARNUNG!

Metallteile konnen
so heil} sein,
dass Sie sich

verbrennen konnen.

258

Der Ofeneinsatz wird mit jedem Einlass, jeder Saule und jedem Detektor verwendet, die in der
hinteren Position angebracht sind. Er ist nicht mit Zubehorteilen kompatibel, die den Zugriff auf

die Vordertir des Ofens versperren oder die Verwendung des vorderen Einlasses oder der
Frontpartie des Ofens voraussetzen.

Benutzerhandbuch
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Wasserstoffsensor

Benutzerhandbuch

Das optionale G6598A-Wasserstoffsensormodul priift den Ofen der GC-Saule auf
unverbrannten freien Wasserstoff. Im normalen Betrieb mit Wasserstoff als Tragergas kann
durch Lecks an den Einlassen oder Detektoren gasformiger Wasserstoff direkt in den Ofen
gelangen. Wasserstoff-Luft-Gemische sind in Konzentrationen von 4 bis 74,2 Volumenprozent
Wasserstoff potenziell explosiv. Der Sensor Uberwacht den Gehalt an freiem Wasserstoff im
Ofen und I6st eine Abschaltung aller Wasserstoff-Gasflisse aus, bevor der Wasserstoffgehalt
im Ofen 1 % erreicht.

Im Falle einer durch Wasserstoff verursachten Abschaltung zeichnet der GC das Ereignis in
seinem Systemprotokoll auf. Weitere Informationen Uber Abschaltereignisse des GC und zu
deren Behebung finden Sie im Handbuch zur Problembehebung.

Der GC kann nur ordnungsgemal konfigurierte Wasserstoff-Gasflisse abschalten.
Konfigurieren Sie stets die fUr Einlasse, Detektoren usw. verwendeten Gastypen. Der
Wasserstoffsensor kann in seltenen Fallen eine Querempfindlichkeit gegentiber Helium
aufweisen.

Die Verwendung von kryogenem CO, und LN, kann die genaue Erkennung von Wasserstoff
beeintrachtigen. Wahrend des Betriebs von CO,- und LN,-Modulen von Agilent im GC-Ofen
oder den Einldassen deaktiviert der GC die Berichterstellung des Wasserstoffsensors
automatisch. Der Wasserstoffsensor wird beim Betrieb kryogener CO,- und LN,-Quellen von
Drittherstellern nicht deaktiviert, und die Genauigkeit des Wasserstoffsensors kann
beeintrachtigt werden.

Die Genauigkeit des Wasserstoffsensors kann ab einer Hohe von 1829 m (6000 FuB)
beeintrachtigt werden.

Verwendung

Vorgesehene Verwendung: Der G6598A-Wasserstoffsensor ist ausschliellich als
Anzeigevorrichtung vorgesehen. Der Wasserstoffsensor ist nicht als Sicherheitsvorrichtung
vorgesehen.

Beim Start splilt der GC automatisch den Ofen (6ffnet die Klappen und aktiviert den Liifter).
Nach einigen Minuten stellt der GC den Wasserstoffsensor automatisch auf Null und beginnt
mit der Uberwachung des Wasserstoffgehalts im GC-Ofen.

Akustischer Alarm

Wenn der GC fur die Ausgabe von akustischen Alarmen konfiguriert ist, stof3t der GC einen
Piepton aus, wenn der Wasserstoffsensor eine Abschaltung auslost. Um die Abschaltung zu
beheben und den akustischen Alarm (Piepton) zu beenden, schalten Sie den GC aus und
wieder ein. Beim Start 6ffnet der GC die Ofenklappen und aktiviert den Lufter, um den Ofen zu
spulen.
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Instrumentprotokolle

Der GC protokolliert die folgenden Ereignisse des Wasserstoffsensors in seinen
Ereignisprotokollen:

+ Durch den Wasserstoffsensor ausgeloste wasserstoffbedingte Abschaltungen
+ Kalibrierungen
+ Tests des Wasserstoffsensors

Kalibrierung

Der G6598A-Wasserstoffsensor muss nach seiner Installation regelmanig kalibriert werden.
Agilent empfiehlt eine Kalibrierung des Wasserstoffsensors alle 6 Monate. Richten Sie mithilfe
der EMF-Funktion des GC eine regelmalfiige Erinnerung fur die Kalibrierung ein.

1 Navigieren Sie zu Maintenance (Wartung) > H2 Sensor (Wasserstoffsensor) und wahlen
Sie den Parameter On time since calibration (Einschaltzeit seit Kalibrierung).

2 Wahlen Sie Details.

3 Aktivieren Sie Service Due (Service fallig). Geben Sie als Wert den gewlinschten zeitlichen
Abstand zwischen Kalibrierungen ein (Standard: 6 Monate) und wéhlen Sie Apply
(Ubernehmen). Fiigen Sie bei Bedarf eine Servicewarnung (Service Warning) fir einen
kirzeren Abstand hinzu, um eine zusétzliche Aufforderung zu erhalten.

Wie bei anderen EMFs |6st der GC beim Ablauf des Zahlers fir Service Warning
(Servicewarnung) bzw. Service Due (Service fallig) eine Bedingung aus, die Sie darauf hinweist,
dass es Zeit fUr die Kalibrierung ist. Siehe ,Kalibrierung des Sensors”.

Nutzen Sie das automatische Kalibrierungsverfahren des GC, wenn die Erinnerung angezeigt
wird. Wenn eine Kalibrierung aus irgendeinem Grund fehlschlagt (z. B. Mangel an Gas fir die
Kalibrierung), nutzt der Sensor weiterhin seine vorhandenen Kalibrierungsdaten.

Kalibrierung des Sensors

Die Kalibrierung dauert mehrere Minuten und beinhaltet Schritte zum Abklhlen des GC-Ofens,
zur Installation des Kalibrierungsgases und zur Festlegung der Flussrate des
Kalibrierungsgases. Der GC begleitet Sie durch die erforderlichen Schritte.

Zur Kalibrierung des Sensors:

Erforderliche Teile:
+ Kalibrierungsgasflasche fiir den Wasserstoffsensor (5190-6890)
+  Flussmesser, der Flusse von 30 ml/Min. lesen kann
Ggf. bendtigen Sie aulerdem:
* Regler (G3440-80153)
+ Kupferleitung und 1/8-Zoll-Swagelok-Mutter und Ferrulen
+ Gabelschlissel fir den Anschluss des Kalibrierungsgases an den GC

1 Wahlen Sie Settings > Calibration > H2 Sensor (Einstellungen > Kalibrierung >
Wasserstoffsensor).

2 Wahlen Sie Start Calibration (Kalibrierung starten).

Benutzerhandbuch
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3 Befolgen Sie die Anweisungen. Der GC kihlt und spult den Ofen, begleitet Sie durch den
Anschluss des Kalibrierungsgases an den Sensor und die Einstellung der Flussrate des
Kalibrierungsgases und fiihrt anschlieRend die Kalibrierung durch.

Wenn die Kalibrierung abgeschlossen ist, konnen Sie das Kalibrierungsgas abschalten und
trennen. Wenn die Kalibrierung fehlschlagt, tberprifen Sie die Kalibrierungsgasversorgung.

Statusinformationen

Wenn eine Kalibrierung fehlschlagt, wird eine Benachrichtigung in der Registerkarte
,Diagnostics” (Diagnose) eingeblendet.

Betrieb mit einem Agilent Datensystem

Durch die Verwendung des Wasserstoffsensors mit einem Agilent Datensystem werden
zusatzliche Funktionen bereitgestellt. Verwenden Sie das Datensystem flr Folgendes:

«  Drucken von Kalibrierungsberichten. Der Bericht enthalt eine Aufzeichnung aller im GC
gespeicherten Kalibrierungsdaten.

+ Speichern der Losnummer und des Ablaufdatums der Kalibrierungsgasflasche.

« Ansehen der Statusinformationen des Wasserstoffsensors auf der Statusoberflache des
GC. Der Status zeigt den aktuellen Wasserstoffgehalt in Prozent sowie alle Meldungen in
Verbindung mit dem Wasserstoffsensor.

« Plotten des gemessenen Wasserstoffsignals als Diagnosesignal, sofern gewlinscht.

«  Ansehen und Drucken aller Protokolleintrage fiir Kalibrierungen, Flascheninformationen
und Abschaltungen.

Starten der Kalibrierung des Wasserstoffsensors.
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Chromatografische Uberpriifung

Informationen zur chromatografischen Uberpriifung 264
So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung vor 265
So Uberprifen Sie die FID-Leistung 267

So Uberprufen Sie die WLD-Leistung 272

So Uberprifen Sie die SPD-Leistung 276

So Uberprifen Sie die ECD-Leistung 280

So Uberpriifen Sie FFD+-Leistung (Probe 5188-5953) 285
Vorbereitung 285
Phosphorleistung 285
Schwefelleistung 289

So Uberpriifen Sie FFD+-Leistung (Probe 5188-5245, Japan) 291
Vorbereitung 291
Phosphorleistung 291
Schwefelleistung 295

In diesem Abschnitt wird das allgemeine Verfahren zur Leistungsiberprifung anhand
originaler werkseitiger Standards beschrieben. Die hier beschriebenen Uberpriifungsverfahren
setzen voraus, dass ein GC bereits einige Zeit benutzt wurde. Darum verlangen die Verfahren,
dass Sie Ausheizungen durchfiihren, Verbrauchsteile ersetzen, die Uberpriifungssaule
installieren usw.
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Informationen zur chromatografischen
Uberprifung

Die in diesem Abschnitt beschriebenen Tests liefern die grundsatzliche Bestatigung, dass GC
und Detektor eine werkseitigen Bedingungen gemal3e Leistung bringen. Da jedoch die
Detektoren und sonstigen Teile des GC altern, kann sich die Detektorleistung @ndern. Die hier
vorgelegten Ergebnisse reprasentieren typische Ausgaben unter typischen
Betriebsbedingungen und sind keine Spezifikationen.

Die Tests setzen Folgendes voraus:

+ Einsatz eines automatischen Flissigprobengebers. Falls nicht verfligbar, verwenden Sie
statt der aufgelisteten Spritze eine geeignete manuelle Spritze.

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

« Verwenden Sie Septen und sonstige Teile (Liner, Disen, Adapter usw.) wie beschrieben.
Wenn Sie andere Teile ersetzen, kann die Leistung abweichen.
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So bereiten Sie die chromatografische Uberprifung

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

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

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

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

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

Tabelle 40 Empfohlene Teile fiir die Uberpriifung nach Einlasstyp

Empfohlenes Teil fiir die Uberpriifung Teilenummer

Split/Splitless-Einlass

Spritze, 10 pL 5181-1267
O-Ring 5188-5365
Septum 5183-4757
Einsatz 5190-2295

Multimodus-Einlass

Spritze, 10 L 5181-1267
O-Ring 5188-6405
Septum 5183-4757
Einsatz 5190-2295

Purged-Packed-Sauleneinlass

Spritze, 10 L 5181-1267
O-Ring 5080-8898
Septum 5183-4757
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Tabelle 40 Empfohlene Teile fiir die Uberpriifung nach Einlasstyp (Fortsetzung)

Empfohlenes Teil fiir die Uberpriifung Teilenummer

Kaltaufgabe-Einlass

Septum 5183-4758
Septummutter 19245-80521
Spritze, 5-uL On-Column 5182-0836
0,32-mm-Nadel fur 5-uL-Spritze 5182-0831
7693A ALS: Nadelhaltereinsatz, COC (G4513-40529
Einlass, geschmolzenes Siliziumdioxid, 0,32 mm ID 19245-20525
PTV-Einlass

Spritze, 10-pL — fir Septumkopf 5181-1267
Spritze, 10-uL, 23/42/HP — flr septumlosen Kopf 5181-8809
Einlassadapter, Graphpak-2M 5182-9761
Silberdichtung fir Graphpak-2M 5182-9763
Glas-Liner, Mehrfach-Strombrecher 5183-2037
PTFE-Ferrule (septumloser Kopf) 5182-9748
Mikrodichtungsersatz (fall installiert) 5182-3444
Ferrule, Graphpak-3D 5182-9749

Tabelle 41 Uberpriifungsstandards

Standard Teilenummer Ampullenanzahl
FID-Uberpriifung 5188-5372 3
WLD-Uberpriifung 18710-60170 3
EAD-Uberpriifung 18713-60040 3
SPD-Uberpriifung 18789-60060 3
FFD+-Uberpriifung (Methylparathion) 5188-5953 3
0Q/PV-Headspace-Uberpriifung 5182-9733 1
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So uberprufen Sie die FID-Leistung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
¢+ Bewertungssaule, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 pm (19091J-413)
+ Probe zur FID-Leistungsbewertung (Uberpriifung) (5188-5372)
Isooktan in Chromatografiequalitat
+ 4-ml-Losungsmittel- und Abfallflaschen oder Gleichwertiges fiir Autoinjektor
« 2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe
+ Einlass- und Injektorteile (Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung
vor".)
2 Uberprifen Sie Folgendes:

- Kapillarsaulendise installiert. Falls nicht, wahlen Sie eine Kapillarsaulendlise aus und
installieren sie.

+ Kapillarsdulenadapter installiert. Falls nicht, installieren Sie ihn.

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

- Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

+ 4-ml-Losungsmittelflaschchen mit Diffusionskappe ist mit Isooktan gefullt und in
Losungsmittel-A-Injektorposition eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter, Spritze usw.) nach Bedarf fur
die Uberpriifung aus. Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung vor".

4 |nstallieren Sie die Bewertungssaule.
* Heizen Sie die Bewertungssaule mindestens 30 Min. bei 180 °C aus.
+ Vergessen Sie nicht, die Saule zu konfigurieren.

5 Prifen Sie die FID-Basislinienausgabe. Die Ausgabe sollte zwischen 5 pA und 20 pA
betragen und relativ stabil sein. (Bei Verwendung eines Gasgenerators oder extrem reinen
Gases kann sich das Signal unter 5 pA stabilisieren.) Wenn die Ausgabe aulerhalb dieses
Bereichs liegt oder instabil ist, I6sen Sie dieses Problem, bevor Sie fortfahren.

6 Wenn die Ausgabe zu niedrig ist:
+ Priifen Sie, ob das Elektrometer eingeschaltet ist.
+ Stellen Sie sicher, dass die Flamme brennt.

+ Uberprifen Sie, ob das Signal des richtigen Detektors eingestellt ist.

7 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 42 aufgelisteten
Parameterwerten.
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Tabelle 42 FID-Uberpriifungsbedingungen

Saule und Probe

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

Probe FID-Uberpriifung 5188-5372

Saulenfluss 6,5 ml/min

Saulenmodus Konstanter Fluss.

Split/Splitless-Einlass

Temperatur 250°C
Mode Splitless
Spiilfluss 40 ml/min
Splilzeit 0,5min
Septumspilung 3 ml/min
Gassparschaltung Aus

Multimodus-Einlass

Mode Splitless
Einlasstemperatur 75°C
Anfangszeit 0,1 min
Rate 1 720 °C/min
Endtemperatur 1 250°C
Endzeit 1 50min
Splilzeit 1,0 min
Spiilfluss 40 ml/min
Septumsplilung 3ml/min

Purged-Packed-Sauleneinlass

Temperatur 250°C
Septumsptilung 3ml/min
Kaltaufgabe-Einlass

Temperatur Ofen verfolgen

Septumsplilung 15 ml/min
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Tabelle 42 FID-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

PTV-Einlass
Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Rate 2
Endtemperatur 2
Endzeit 2
Splilzeit
Splilfluss
Septumspiilung
Detektor
Temperatur
H2-Fluss
Luftfluss
Zusatzfluss (N2)
Lit-Offset

Ofen
Anfangstemperatur
Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur

Endzeit

Splitless
75°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C

0 min
0,5min

40 ml/min

3ml/min

300°C

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

Normalerweise 2 pA

75°C
0,5min
20 °C/min
190°C

0min
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Tabelle 42 FID-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

ALS-Einstellungen (falls installiert)

Probenspuilungen 2
Probenpumpen 6
Probensplilungsvolumen 8 (maximal)
Injektionsvolumen Tl
SpritzengroRe 10l
Losungsmittel A Vorspiilungen

Losungsmittel A Nachspulungen 2
Losungsmittel A Spulungsvolumen 8
Lésungsmittel B Vorspllungen 0
Losungsmittel B Nachspulungen 0
Losungsmittel B Spllungsvolumen

Injektionsmodus (7693A) Normal
Luftspaltvolumen (7693A) 0,20
Viskositatsverzogerung 0
Geschwindigkeit der Injektionsabgabe 6.000
(7693A)

Vorinjektions-Verweildauer 0
Nachinjektions-Verweildauer 0
Manuelle Injektion

Injektionsvolumen Tl
Datensystem

Datenrate S5Hz

8 Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die Durchfihrung einer Analyse
mithilfe der geladenen Uberprifungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das

Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.

Wenn Sie kein Datensystem verwenden, erstellen Sie mithilfe der GC-Browser-Oberflache

eine Probensequenz.

9 Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen Probengebers durchflhren, starten
Sie die Analyse mithilfe des Datensystems oder drlicken Sie (»).

Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne Datensystem):
a Driicken Sie (®), um den Einlass auf die Splitless-Injektion vorzubereiten.

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der Uberpriifungsprobe und driicken Sie (»
am GC.

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

272

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
+ Bewertungssaule, HP-530 m x 0,32 mm x 0,25 pm (19091J-413)
* Probe zur FID/WLD-Leistungsbewertung (Uberpriifung) (18710-60170)
+ 4-ml-Losungsmittel- und Abfallflaschen oder Gleichwertiges fiir Autoinjektor
+ Hexan in Chromatografiequalitat
« 2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe
+ Helium in Chromatografiequalitat als Trager-, Zusatz- und Referenzgas

+ Einlass- und Injektorteile Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung
vor’.

2 Uberpriifen Sie Folgendes:

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

- Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

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

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter, Spritze usw.) nach Bedarf fur
die Uberpriifung aus. Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung vor".

4 |nstallieren Sie die Bewertungssaule.
+ Heizen Sie die Bewertungssaule mindestens 30 Min. bei 180 °C aus.
+ Konfigurieren Sie die Saule

5 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 43 aufgelisteten
Parameterwerten.

Tabelle 43 WLD-Uberpriifungsbedingungen

Saule und Probe

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

Probe FID/WLD-Uberpriifung 18710-60170

Saulenfluss 6,5 ml/min

Saulenmodus Konstanter Fluss.
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Split/Splitless-Einlass

Temperatur
Mode
Splilfluss
Splilzeit

Septumspiilung

Multimodus-Einlass

Mode

Einlasstemperatur

Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1
Splilzeit
Spiilfluss

Septumsptilung

Purged-Packed-Sauleneinlass

Temperatur

Septumspiilung

Kaltaufgabe-Einlass

Temperatur
Septumsptilung
PTV-Einlass

Mode

Einlasstemperatur

Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Rate 2
Endtemperatur 2
Endzeit 2
Splilzeit
Splilfluss

Septumsptilung

Tabelle 43 WLD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

250°C
Splitless
60 ml/min
0,75 min

3 ml/min

Splitless
40°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

1,0 min

40 ml/min

3ml/min

250°C

3ml/min

Ofenverfolgung

15 ml/min

Splitless
40°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C
Omin
0,5min

40 ml/min

3ml/min
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Tabelle 43 WLD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Detektor
Temperatur
Referenzfluss (He)
Zusatzfluss (He)

Basislinienausgabe

Ofen

Anfangstemperatur

Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur

Endzeit

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspulungen

Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen

SpritzengroRe

Losungsmittel A Vorspiilungen
Losungsmittel A Nachspulungen
Lésungsmittel A Spilungsvolumen
Lésungsmittel B Vorspllungen
Losungsmittel B Nachsptilungen
Losungsmittel B Spulungsvolumen
Injektionsmodus (7693A)
Luftspaltvolumen (7693A)
Viskositatsverzogerung

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe
(7693A)

Vorinjektions-Verweildauer
Nachinjektions-Verweildauer
Manuelle Injektion
Injektionsvolumen
Datensystem

Datenrate

300°C
30 ml/min
2 ml/min

< 30 Anzeigezahler in Agilent OpenlLab CDS
ChemStation Edition (< 750 pV)

75°C
0,5min
20 °C/min
190°C

0min

2

6

8 (maximal)
Tyl

10l

o o o N

Normal
0,20

0
6.000

Tl

SHz
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6 Zeigen Sie die Signalausgabe an. Eine stabile Ausgabe bei jedem beliebigen Wert zwischen

12,5 und 750 pV (inklusive) ist akzeptabel.

+ Wenn die Basislinienausgabe < 0,5 Anzeigeeinheiten (< 12,5 uV) betragt, Uberpriifen Sie,
ob der Glihdraht des Detektors eingeschaltet ist. Wenn der Versatz immer noch < 0,5
Anzeigeeinheiten (< 12,5 pV) betragt, miissen am Detektor Servicemalinahmen
durchgefihrt werden.

+ Wenn die Basislinienausgabe > 30 Anzeigeeinheiten (> 750 pV) betragt, konnte eine
chemische Verunreinigung zum Signal beitragen. Heizen Sie den WLD aus. Wenn
wiederholte Reinigung nicht zu einem akzeptablen Signal flhrt, prifen Sie die Reinheit
des Gases. Verwenden Sie reinere Gase und/oder installieren Sie Filter.

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

Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen Probengebers durchfihren, starten
Sie die Analyse mithilfe des Datensystems oder driicken (»).

Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne Datensystem):
a Driicken Sie (®), um den Einlass auf die Splitless-Injektion vorzubereiten.

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der Uberprifungsprobe und driicken Sie am
Touchscreen (»).

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

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
¢+ Bewertungssaule, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 pm (19091J-413)
+ Probe zur SPD-Leistungsbewertung (Uberpriifung) (18789-60060)
+ 4-ml-Losungsmittel- und Abfallflaschen oder Gleichwertiges fur Autoinjektor.
- Isooktan in Chromatografiequalitat
« 2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe.
+ Einlass- und Injektorteile Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung

“«

vor-.

2 Uberprifen Sie Folgendes:

- Kapillarsaulendise installiert. Falls nicht, wahlen Sie eine Kapillarsaulendtse aus und
installieren sie.

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

- Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

+ 4-ml-Flaschchen mit Diffusionskappe ist mit Isooktan geftllt und in
Losungsmittel-A-Injektorposition eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter, Spritze usw.) nach Bedarf fur
die Uberpriifung aus. Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung vor".

4 Entfernen Sie ggf. vorhandene Schutzabdeckungen von den Saugrohroffnungen.

Installieren Sie die Bewertungssaule.
+ Heizen Sie die Bewertungssaule mindestens 30 Min. bei 180 °C aus.
+ Vergessen Sie nicht, die Saule zu konfigurieren.

6 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 44 aufgelisteten
Parameterwerten.

Tabelle 44 SPD-Uberpriifungsbedingungen

Saule und Probe

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

Probe SPD-Uberpriifung 18789-60060

Saulenmodus Konstanter Fluss

Saulenfluss 6,5 mi/min (Helium)
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Tabelle 44 SPD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Splilfluss

Splilzeit
Septumspiilung
Multimodus-Einlass
Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Splilzeit

Spiilfluss
Septumsptilung
Purged-Packed-Sauleneinlass
Temperatur
Septumspiilung
Kaltaufgabe-Einlass
Temperatur
Septumsptilung
PTV-Einlass

Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Rate 2
Endtemperatur 2
Endzeit 2

Splilzeit

Splilfluss

Septumsptilung

200°C
Splitless
60 ml/min
0,75 min

3 ml/min

Splitless
60 °C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

1,0 min

60 ml/min

3ml/min

200°C

3ml/min

Ofen verfolgen

15 ml/min

Splitless
60 °C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C
Omin
0,75min
60 ml/min

3ml/min
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Tabelle 44 SPD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Detektor
Temperatur
H2-Fluss
Luftfluss
Zusatzfluss (N2)

Tragergasfluss — Korrektur

Ausgabe

Ofen

Anfangstemperatur

Anfangszeit

Rate 1

Endtemperatur

Endzeit

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probensplilungen

Probenpumpen
Probenspulungsvolumen
Injektionsvolumen

SpritzengroRe

Lésungsmittel A Vorspllungen
Losungsmittel A Nachspiilungen
Losungsmittel A Splilungsvolumen
Losungsmittel B Vorsptilungen
Losungsmittel B Nachspulungen
Losungsmittel B Spulungsvolumen
Injektionsmodus (7693A)
Luftspaltvolumen (7693A)
Viskositatsverzogerung

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe
(7693A)

Vorinjektions-Verweildauer
Nachinjektions-Verweildauer
Manuelle Injektion

Injektionsvolumen

300°C
3ml/min
60 ml/min
3ml/min

Keine (konstanter Aufmachungs- und
Kraftstofffluss)

20 Anzeigeeinheiten (20 pA)

60°C
O0Omin

20 °C/min
200°C

3min

2

6

8 (maximal)
Tl

10l

o O o N

Normal
0220

0
6.000

Tyl
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Tabelle 44 SPD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

Datensystem

Datenrate S5Hz

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

8 Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen Probengebers durchfihren, starten
Sie die Analyse mithilfe des Datensystems oder erstellen eine Probensequenz und
driicken am Touchscreen (»).

Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne Datensystem):
a Dricken Sie ( ) um den Einlass auf die Splitless-Injektion vorzubereiten.

b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 ul der Uberpriifungsprobe und driicken (»).Das
folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse flr einen neuen Detektor mit neu
installierten Verbrauchsmaterialien.

x10?

Nalathi
Malathion

Reaktion [pA]
N

Azobenzol

L n-Octadecar

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Retentionszeit [min]
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So Uberprufen Sie die ECD-Leistung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
¢+ Bewertungssaule, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 pm (19091J-413)
+ Probe zur ECD-Leistungsbewertung (Uberpriifung) (18713-60040, Japan: 5183-0379)
+ 4-ml-Losungsmittel- und Abfallflaschen oder Gleichwertiges fur Autoinjektor.
Isooktan in Chromatografiequalitat
« 2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe.

+ Einlass- und Injektorteile Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung
vor".

2 Uberprifen Sie Folgendes:

+ Sauberer Kombinations-Liner aus geschmolzenem Siliziumdioxid installiert. Falls nicht,
installieren Sie ihn.

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

- Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

+ 4-ml-Flaschchen mit Diffusionskappe ist mit Hexan geftillt und in
Losungsmittel-A-Injektorposition eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter, Spritze usw.) nach Bedarf fur
die Uberpriifung aus. Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung vor".

4 |nstallieren Sie die Bewertungssaule.
* Heizen Sie die Bewertungssaule mindestens 30 Minuten bei 180 °C aus.
+ Vergessen Sie nicht, die Saule zu konfigurieren.

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

+ Wenn die Basislinienausgabe < 0,5 Hz betragt, stellen Sie sicher, dass das Elektrometer
eingeschaltet ist. Wenn der Versatz immer noch < 0,5 Hz betragt, mtssen am Detektor
Servicemalinahmen durchgeflhrt werden.

* Wenn die Basislinienausgabe > 1.000 Hz betragt, konnte eine chemische
Verunreinigung zum Signal beitragen. Heizen Sie den ECD aus. Wenn wiederholte
Reinigung nicht zu einem akzeptablen Signal fihrt, priifen Sie die Reinheit des Gases.
Verwenden Sie reinere Gase und/oder installieren Sie Filter.

6 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 45 aufgelisteten
Parameterwerten.

280 Benutzerhandbuch



17 Chromatografische Uberpriifung

Benutzerhandbuch

Saule und Probe

Typ

Probe

Saulenmodus
Saulenfluss
Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Splilfluss

Splilzeit
Septumspiilung
Multimodus-Einlass
Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Splilzeit

Splilfluss

Septumsptilung

Purged-Packed-Sauleneinlass

Temperatur
Septumspiilung
Kaltaufgabe-Einlass
Temperatur

Septumspuilung

Tabelle 45 ECD-Uberpriifungsbedingungen

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

ECD-Uberpriifung (18713-60040 oder Japan:

5183-0379)
Konstanter Fluss

6,5 ml/min (Helium)

250°C
Splitless
60 ml/min
0,75min

3ml/min

Splitless
80°C

0,1 min
720 °C/min
250°C
5min

1,0 min

60 ml/min

3ml/min

250°C

3ml/min

Ofen verfolgen

15 ml/min
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Tabelle 45 ECD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

PTV-Einlass
Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Rate 2
Endtemperatur 2
Endzeit 2
Splilzeit
Splilfluss
Septumspiilung
Detektor
Temperatur
Zusatzfluss (N2)

Basislinienausgabe

Ofen
Anfangstemperatur
Anfangszeit

Rate 1
Endtemperatur

Endzeit

Splitless
80°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C
0min
0,75min
60 ml/min

3ml/min

300°C
25 ml/min (konstant + Zusatz)

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

80°C
Omin
15°C/min
180°C

10 Min.
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Tabelle 45 ECD-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

ALS-Einstellungen (falls installiert)

Probenspulungen 2
Probenpumpen 6
Probenspiilungsvolumen 8 (maximal)
Injektionsvolumen Tl
SpritzengroRe 10l
Losungsmittel A Vorspiilungen

Losungsmittel A Nachspulungen 2
Losungsmittel A Spulungsvolumen 8
Lésungsmittel B Vorspllungen 0
Losungsmittel B Nachspulungen 0
Losungsmittel B Spllungsvolumen

Injektionsmodus (7693A) Normal
Luftspaltvolumen (7693A) 020
Viskositatsverzogerung 0
Geschwindigkeit der Injektionsabgabe 6.000
(7693A)

Vorinjektions-Verweildauer 0
Nachinjektions-Verweildauer 0
Manuelle Injektion

Injektionsvolumen Tl
Datensystem

Datenrate S5Hz

7 Wenn Sie ein Datensystem verwenden, bereiten Sie es auf die Durchflihrung einer Analyse
mithilfe der geladenen Uberprifungsmethode vor. Stellen Sie sicher, dass das

Datensystem ein Chromatogramm ausgibt.

8 Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen Probengebers durchflhren, starten
Sie die Analyse mithilfe des Datensystems oder driicken (»).

Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne Datensystem):
a Dricken Sie (®), um den Einlass auf die Splitless-Injektion vorzubereiten.
b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der Uberpriifungsprobe und driicken (» .

Das folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse flir einen neuen Detektor mit neu
installierten Verbrauchsmaterialien. Die Aldrin-Spitze fehlt bei Verwendung der japanischen
Probe 518303709.

283



17 Chromatografische Uberpriifung

x10*
1 Lindan
(18713-60040, 5183-0379)
0.8
~
=
c
£ 06
<
5 Aldrin
o 2712-60040)
(18713-60040)
0.4
0.2
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1

Retentionszeit [min]

284 Benutzerhandbuch



17 Chromatografische Uberpriifung

So uberprifen Sie FFD+-Leistung (Probe
5188-5953)

Um die FFD+-Leistung zu UberprUfen, Uberprifen Sie zuerst die Phosphor- und dann die
Schwefelleistung.

Vorbereitung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
¢+ Bewertungssaule, HP-5 30 m x 0,32 mm x 0,25 um (19091J-413)

+ Probe zur FFD-Leistungsbewertung (Uberpriifung) (5188-5953), 2,5 mg/! (+ 0,5 %)
Methylparathion in Isooktan

+ Phosphorfilter
+ Schwefelfilter und Filterdistanzstlick
+ 4-ml-Losungsmittel- und Abfallflaschen oder Gleichwertiges fiir Autoinjektor.
« 2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe.
Isooktan in Chromatografiequalitat fir Spritzenspullosung.

+ Einlass- und Injektorteile Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung
vor”.

2 Uberprifen Sie Folgendes:

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

- Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

+ 4-ml-Flaschchen mit Diffusionskappe ist mit Isooktan geftllt und in
Losungsmittel-A-Injektorposition eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter, Spritze usw.) nach Bedarf fur
die Uberpriifung aus. Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung vor".

4 Uberprifen Sie, ob Lit Offset richtig eingestellt ist. In der Regel sollte die Einstellung fir die
Uberpriifungsmethode 2,0 pA betragen.

5 Installieren Sie die Bewertungssaule.

6 Stellen Sie Ofen, Einlass und Detektor auf 250 °C ein und heizen Sie mindestens
15 Minuten lang aus.

7 Vergessen Sie nicht, die Saule zu konfigurieren.

Phosphorleistung

1 Installieren Sie den Phosphorfilter, sofern nicht bereits vorhanden.

2 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 46 aufgelisteten
Parameterwerten.
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Tabelle 46 FFD+-Uberpriifungsbedingungen (P)

Saule und Probe

Typ

Probe

Saulenmodus
Saulenfluss
Split/Splitless-Einlass
Temperatur

Mode

Spiilfluss

Splilzeit
Septumspilung
Multimodus-Einlass
Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit

Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Splilzeit

Splilfluss

Septumsptilung

Purged-Packed-Sauleneinlass

Temperatur
Septumspilung
Kaltaufgabe-Einlass
Temperatur

Septumsptilung

HP-5,30 m x 0,32 mm x 0,25 pm

(19091J-413)

FFD-Uberpriifung (5188-5953)

Konstanter Fluss

6,5ml/min

180 °C Split/Splitless
Splitless

60 ml/min

0,75min

3 ml/min

Splitless
75°C

0,1 min
720 °C/min
250°C

5,0 min

1,0 min

60 ml/min

3ml/min

180°C

3 ml/min

Ofen verfolgen

15 ml/min
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Tabelle 46 FFD+-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)(P)

PTV-Einlass
Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Rate 2
Endtemperatur 2
Endzeit 2
Splilzeit
Splilfluss
Septumspiilung
Detektor

Temperatur Zusatz-Ubertragungsleitung und
Heizung

Emissionsblocktemperatur
Wasserstofffluss
Luft- (Oxidationsmittel-) fluss

Tragergasfluss — Korrektur

Zusatzfluss
Zusatzgastyp
Flamme
Lit-Offset
PMT-Spannung
Emissionsblock
Ofen
Anfangstemperatur
Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Rate 2
Endtemperatur 2

Endzeit 2

Splitless
75°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C

0 min
0,75min
60 ml/min

3ml/min

200 °C (Ein)

125 °C (Ein)
60 ml/Min. (Ein)
60 ml/min. (Ein)

Keine (konstanter Aufmachungs- und

Kraftstofffluss)

60 ml/Min. (Ein)
Stickstoff

Ein

Normalerweise 2 pA
Ein

125°C

70°C
0Omin
25°C/min
150°C

0 min
5°C/min
190°C

7 min

287



17 Chromatografische Uberpriifung

Tabelle 46 FFD+-Uberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)(P)

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspuilungen

Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen

SpritzengroRe

Losungsmittel A Vorspiilungen
Losungsmittel A Nachspulungen
Losungsmittel A Spulungsvolumen
Lésungsmittel B Vorspllungen
Losungsmittel B Nachsptilungen
Losungsmittel B Spllungsvolumen
Injektionsmodus (7693A)
Luftspaltvolumen (7693A)
Viskositatsverzogerung

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe
(76934)

Vorinjektions-Verweildauer
Nachinjektions-Verweildauer
Manuelle Injektion
Injektionsvolumen
Datensystem

Datenrate

2

6

8 (maximal)
Tyl

10ul

o o oo N

Normal
0,20

0
6.000

Tyl

SHz

ZUnden Sie die FFD+Flamme, sofern sie noch nicht geziindet ist.

4 Zeigen Sie die Signalausgabe an und Uberwachen Sie sie. Diese Ausgabe wird
typischerweise um 10 ausgefihrt. Warten Sie, bis die Ausgabe sich stabilisiert. Dies dauert

etwa 1 Stunde.

Wenn die Basislinienausgabe zu hoch ist:

« Prifen Sie die Sauleninstallation. Wenn sie zu hoch installiert ist, brennt die stationére

Phase in der Flamme und steigert die gemessene Ausgabe.

< Achten Sie auf Lecks.

« Heizen Sie Detektor und Saule bei 250 °C aus.

+ Fur die installierten Filter sind die falschen Flisse eingestellt.
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6000 ¢
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2000 -

1000

Wenn die Basislinienausgabe null betragt, priifen Sie, ob das Elektrometer eingeschaltet
und die Flamme entzindet ist.

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

Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen Probengebers durchfihren, starten
Sie die Analyse mithilfe des Datensystems oder driicken (» ).

Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne Datensystem):
a Driicken Sie (®), um den Einlass auf die Splitless-Injektion vorzubereiten.
b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der Uberpriifungsprobe und driicken (» .

¢ Das folgende Chromatogramm zeigt typische Ergebnisse fir einen neuen Detektor
mit neu installierten Verbrauchsmaterialien.
;! FPD1 A, (65_P1\SIG10014.0)

L__! FPD2B, (65_PNSIG10014.0)
i Methylparathion

Isooctan

fnope

+

T T T T
2 4 ] ] 10 12 14 min

Schwefelleistung

1
2

Installieren Sie Schwefelfilter und Filterdistanzstlck.
ZUnden Sie die FFD+-Flamme, sofern sie noch nicht geziindet ist.

Zeigen Sie die Signalausgabe an und Uberwachen Sie sie. Diese Ausgabe betragt in der
Regel zwischen 50 und 60, kann aber auch bis zu 70 betragen. Warten Sie, bis die Ausgabe
sich stabilisiert. Dies dauert etwa 1 Stunde.

Wenn die Basislinienausgabe zu hoch ist:

« Prifen Sie die Sauleninstallation. Wenn sie zu hoch installiert ist, brennt die stationare
Phase in der Flamme und steigert die gemessene Ausgabe.

+ Achten Sie auf Lecks.
+ Heizen Sie Detektor und Saule bei 250 °C aus.
+ Fur die installierten Filter sind die falschen Flisse eingestellt.
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Wenn die Basislinienausgabe null betragt, priifen Sie, ob das Elektrometer eingeschaltet
und die Flamme entzindet ist.

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

Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen Probengebers durchflhren, starten
Sie die Analyse mithilfe des Datensystems oder drlicken (»).

Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne Datensystem):
a Driicken Sie (®), um den Einlass auf die Splitless-Injektion vorzubereiten.
b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der Uberpriifungsprobe und driicken (» .

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

[] FPD1A (65 S1SIG10011.0)
[_] FPD2B, (65_S1151G10011.0)

Methylparathion

Isooctan

Benutzerhandbuch



17 Chromatografische Uberpriifung

So uberprifen Sie FFD+-Leistung (Probe
5188-5245, Japan)

Benutzerhandbuch

Um die FFD+-Leistung zu UberprUfen, Uberprifen Sie zuerst die Phosphor- und dann die
Schwefelleistung.

Vorbereitung

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
+ Bewertungssaule, DB5 15 m x 0,32 mm x 1,0 um (123-5513)

+ Probe zur FFD-Leistungsbewertung (Uberpriifung) (5188-5245, Japan),
Zusammensetzung: n-Dodekan 7.499 mg/I (5%), Dodecanethiol 2,0 mg/I (5 %),
Tributylphosphat 2,0 mg/I (£5 %), tert-Butyldisulfid 1,0 mg/l (x5 %), in Isooktan als
Losungsmittel.

+ Phosphorfilter
+ Schwefelfilter und Filterdistanzstlick
+ 4-ml-Losungsmittel- und Abfallflaschen oder Gleichwertiges fiir Autoinjektor.
« 2-ml-Probenflaschchen oder Gleichwertiges fiir Probe.
Isooktan in Chromatografiequalitat fir Spritzenspullosung.

+ Einlass- und Injektorteile Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung
vor”.

2 Uberprifen Sie Folgendes:

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

« Leere Abfallflaschchen befinden sich im Probenkarussell.

+ 4-ml-Flaschchen mit Diffusionskappe ist mit Isooktan geftllt und in
Losungsmittel-A-Injektorposition eingesetzt.

3 Tauschen Sie Verbrauchsmaterialien (Liner, Septum, Filter, Spritze usw.) nach Bedarf fur
die Uberpriifung aus. Siehe ,So bereiten Sie die chromatografische Uberpriifung vor".

4 Uberprifen Sie, ob Lit-Offset richtig eingestellt ist. In der Regel sollte die Einstellung fir die
Uberpriifungsmethode 2,0 pA betragen.

5 Installieren Sie die Bewertungssaule.

« Stellen Sie Ofen, Einlass und Detektor auf 250 °C ein und heizen Sie mindestens
15 Minuten lang aus.

6 Konfigurieren Sie die Saule.

Phosphorleistung

1 Installieren Sie den Phosphorfilter, sofern nicht bereits vorhanden.

2 Erstellen oder laden Sie eine Methode mit den in Tabelle 47 aufgelisteten
Parameterwerten.
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Saule und Probe

Typ

Probe
Saulenmodus

Saulenfluss

Split/Splitless-Einlass

Temperatur

Mode

Gesamter Spilfluss

Splilfluss
Splilzeit

Septumspilung

Multimodus-Einlass

Mode

Einlasstemperatur

Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1
Splilzeit
Spiilfluss

Septumsptilung

Purged-Packed-Sauleneinlass

Temperatur

Septumspiilung

Kaltaufgabe-Einlass

Temperatur

Septumspuilung

Tabelle 47 FPD+-Phosphoriiberpriifungsbedingungen

DB-5MS, 15m x 0,32 mm x 1,0 ym

(123-5513)

FFD-Uberpriifung (5188-5245)

Konstanter Fluss

7,5 ml/min

250°C
Splitless
69,5 ml/min
60 ml/min
0,75 min

3 ml/min

Splitless
80°C

0,1 min
720 °C/min
250°C

5,0 min

1,0 min

60 ml/min

3ml/min

250°C

3ml/min

Ofenverfolgung

15 ml/min
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Benutzerhandbuch

Tabelle 47 FPD+-Phosphoriiberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

PTV-Einlass
Mode
Einlasstemperatur
Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur 1
Endzeit 1

Rate 2
Endtemperatur 2
Endzeit 2
Splilzeit
Splilfluss
Septumspiilung
Detektor

Temperatur Zusatz-Ubertragungsleitung und
Heizung

Emissionsblocktemperatur
Wasserstofffluss
Luft- (Oxidationsmittel-) fluss

Tragergasfluss — Korrektur

Zusatzfluss
Zusatzgastyp
Flamme
Lit-Offset
PMT-Spannung
Emissionsblock
Ofen
Anfangstemperatur
Anfangszeit
Rate 1
Endtemperatur
Endzeit

Rate 2
Endtemperatur 2

Endzeit 2

Splitless
80°C

0,1 min
720 °C/min
350°C
2min

100 °C/min
250°C

0 min
0,75min
60 ml/min

3ml/min

200 °C (Ein)

125 °C (Ein)
60 ml/Min. (Ein)
60 ml/min. (Ein)

Keine (konstanter Aufmachungs- und
Kraftstofffluss)

60,0 ml/min (Ein)
Stickstoff

Ein

Normalerweise 2 pA
Ein

125°C

70°C
0Omin

10 °C/min
105°C

0 min

20 °C/min
190°C

7,25 Min. flr Schwefel
12,25 Min. fir Phosphor
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Tabelle 47 FPD+-Phosphoriiberpriifungsbedingungen (Fortsetzung)

ALS-Einstellungen (falls installiert)
Probenspuilungen

Probenpumpen
Probenspiilungsvolumen
Injektionsvolumen

SpritzengroRe

Losungsmittel A Vorspiilungen
Losungsmittel A Nachspulungen
Losungsmittel A Spulungsvolumen
Lésungsmittel B Vorspllungen
Losungsmittel B Nachsptilungen
Losungsmittel B Spllungsvolumen
Injektionsmodus (7693A)
Luftspaltvolumen (7693A)
Viskositatsverzogerung

Geschwindigkeit der Injektionsabgabe
(76934)

Vorinjektions-Verweildauer
Nachinjektions-Verweildauer
Manuelle Injektion
Injektionsvolumen
Datensystem

Datenrate

2

6

8 (maximal)
Tyl

10ul

o o oo N

Normal
0,20

0
6.000

Tyl

SHz

ZUnden Sie die FFD+Flamme, sofern sie noch nicht geziindet ist.

4 Zeigen Sie die Signalausgabe an und Uberwachen Sie sie. Diese Ausgabe wird
typischerweise um 10 ausgefihrt. Warten Sie, bis die Ausgabe sich stabilisiert. Dies dauert

etwa 1 Stunde.

Wenn die Basislinienausgabe zu hoch ist:

« Prifen Sie die Sauleninstallation. Wenn sie zu hoch installiert ist, brennt die stationére
Phase in der Flamme und steigert die gemessene Ausgabe.

< Achten Sie auf Lecks.

+ Heizen Sie Detektor und Saule bei 250 °C aus.
+ Fur die installierten Filter sind die falschen Flisse eingestellt.
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160 pA

Wenn die Basislinienausgabe null betragt, priifen Sie, ob das Elektrometer eingeschaltet
und die Flamme entzindet ist.

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

Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen Probengebers durchfihren, starten
Sie die Analyse mithilfe des Datensystems oder drlicken (»).

Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne Datensystem):
a Driicken Sie (®), um den Einlass auf die Splitless-Injektion vorzubereiten.
b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der Uberpriifungsprobe und driicken (» .

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

Tributylphosphat

Isooctan t-Butyldisulfid L
/“l

1 2 3 4 L] L] 7 L] min

Schwefelleistung

1
2
3

Installieren Sie den Schwefelfilter.
Zlnden Sie die FFD+-Flamme, sofern sie noch nicht geziindet ist.

Zeigen Sie die Signalausgabe an und Uberwachen Sie sie. Diese Ausgabe betragt in der
Regel zwischen 50 und 60, kann aber auch bis zu 70 betragen. Warten Sie, bis die Ausgabe
sich stabilisiert. Dies dauert etwa 2 Stunden.

Wenn die Basislinienausgabe zu hoch ist:

< Prifen Sie die Sauleninstallation. Wenn sie zu hoch installiert ist, brennt die stationare
Phase in der Flamme und steigert die gemessene Ausgabe.

« Achten Sie auf Lecks.
+ Heizen Sie Detektor und Saule bei 250 °C aus.

 Fur die installierten Filter sind die falschen Flisse eingestellt

295



17 Chromatografische Uberpriifung

296

150 pA

14000

12000

10000 —

Wenn die Basislinienausgabe null betragt, priifen Sie, ob das Elektrometer eingeschaltet
und die Flamme entzindet ist.

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

Starten Sie die Analyse.

Wenn Sie eine Injektion mithilfe eines automatischen Probengebers durchflhren, starten
Sie die Analyse mithilfe des Datensystems oder drlicken (»).

Bei Durchfiihrung einer manuellen Injektion (mit oder ohne Datensystem):
a Driicken Sie (®), um den Einlass auf die Splitless-Injektion vorzubereiten.
b Wenn der GC bereit ist, injizieren Sie 1 pl der Uberpriifungsprobe und driicken (» .

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

t-Butyldisulfid

5000 | 1-Dodecanethiol

4000

2000

Isooctan
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Testen gemal} Chinese Metrology

Konvertierungsfaktoren flir FPD+- und EAD-Einheiten 298
Konvertierungsfaktoren fir den FFD+ 298

Konvertierungsfaktoren fir den EAD 299

Verwendung der Konvertierungsfaktoren 300

Referenzen 301

Der 8890 GC entspricht folgendem Unternehmensstandard: Q31/0115000033C005-2016-02.

Das Testen des 8890 GC gemal’ China Metrology erfolgt entsprechend
Unternehmensstandard Q31/0115000033C005-2016-02. Dieses Kapitel enthalt Informationen
und Verfahren zur korrekten Ermittlung von Rauschen und Stromung beim Testen eines FFD+
oder EAD.
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Konvertierungsfaktoren fur FPD+- und
EAD-Einheiten

298

Zum Zeitpunkt der Veroffentlichung erforderten Tests gemaf China Metrology die
nachfolgend aufgelisteten Rauschen- und Stromungsmetriken:

Detektor Berichtseinheiten
FID A

WLD mV

SPD A

FFD+ A

EAD mV

Die Datenerfassung muss jedoch von der digitalen Ausgabe kommen, die tber den GC und
das Datensystem verfligbar ist. Fir den FID, SPD und WLD stellt das Datensystem die Daten in
den gewlinschten Berichtseinheiten zur Verfligung. Fir den EAD und FFD+ meldet Agilent die
Ausgabe allerdings an seine Datensysteme in ,Display Units" (DU). In diesem Abschnitt wird
erlautert, wie Sie die digitalen FFD+- und EAD-Ergebnisse korrekt konvertieren/skalieren
konnen, damit sie den Anforderungen gemaf Chinese Metrology entsprechen.

Die Konvertierungsfaktoren fir den FFD+ und EAD wandeln die DU-Ausgabe vom digitalen
Pfad des Agilent Datensystems in einen absoluten Wert fir Stromstarke oder Spannung um.
Agilent hat die Konvertierungsfaktoren nach empirischem Prinzip entwickelt, basierend auf
Messungen von einem einzelnen System, welches gleichzeitig digitale und analoge Daten
meldet. Die Konvertierungsfaktoren umfassen auch Folgendes:

+ Die Skalierung, die auf analoge bzw. digitale Signale angewendet wird
Eine Bereichseinstellung fiir das analoge Signal von 5 (225) am GC
+ Die einzigartige Filterung, die vom 35900 ADC angewendet wird

+ Die Unterschiede in der Bandbreite (BW) beim digitalen Kanal des GC (5 Hz) und dem
analogen Pfad des 35900 ADC (3 Hz)

Die Unterschiede in der Kanal-Bandbreite zwischen den analogen und digitalen Signalpfaden
konnen wie folgt bericksichtigt werden:

BW = 35900 ADC-Pfad / digitaler GC-Pfad = V(3 Hz / 5Hz) = 0,7

Konvertierungsfaktoren fur den FFD+

FUr den FFD+ ist der Konvertierungsfaktor der gleiche, unabhangig davon, ob der Phosphor-
oder Schwefel-Filter verwendet wird:

FFD+ (Phosphor): 1DU=1x10""2 A
FFD+ (Schwefel): TDU=1x10""2A
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Konvertierungsfaktoren fur den EAD

Fir den EAD wurde der China Metrology-Standard basierend auf einem friiheren Modell des
EAD festgelegt. Agilent gibt die Display Units und Hz (die Grundeinheit fiir Messungen beim
EAD) in einem unterschiedlichen Verhaltnis fiir den EAD an, verglichen mit der Version des
EAD, die zur Entwicklung des Standards verwendet wurde. Beim EAD ist 1 DU gleich 1 Hz,
wohingegen beim alteren EAD 1 DU gleich 5 Hz entspricht. Die Konvertierung berucksichtigt
daher auch die unterschiedliche Meldung des digitalen Signals beim EAD und dem alteren
EAD. Um die Rauschen-Ausgabe des EAD in einen Wert zu konvertieren, der mit der
CMC-Spezifikation vergleichbar ist, verwenden Sie folgende Formel:

EAD:1DU=02mV

Der EAD-Konvertierungsfaktor zeigt, dass der vergleichbare Konvertierungsfaktor fir den EAD
1T mV/DU =1 mV/1 Hz ware.

Benutzerhandbuch 299
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Verwendung der Konvertierungstaktoren

Zur Verwendung der Konvertierungsfaktoren multiplizieren Sie das vom Agilent Datensystem
fur den digitalen Signalpfad des GC gemeldete ASTM-Rauschen mit dem entsprechenden
Konvertierungsfaktor.

Wenden Sie beispielsweise die FFD+- und EAD-Konvertierungsfaktoren auf eine statistische
Probe von digitalem Rauschverhalten an, das fur beide Detektoren von Agilent gemessen
wurde:

Durchschnittliches FFD+-ASTM-Rauschen, DU'?: 1,54
Durchschnittliches EAD ASTM-Rauschen, DU%: 0,16
Anwenden der Konvertierungsfaktoren:

FFD+: 1,54 DU x (1x 10712 A/1DU) = 1,54 x 10712 A
ECD: 0,16 DU x (0,2 mV/1 DU) = 0,032 mV

1 Agilent-Daten flr FPD+-Rauschen gelten in diesem Beispiel nur fir den Schwefel-Modus.

2 Daten, die zu Vergleichszwecken gesammelt wurden, sollten mit einem nominalen FFD+-Offset
von < 100 DU im Schwefel-Modus und < 20 DU im Phosphor-Modus und einer Datenrate von 5 Hz
erfasst werden.

3 Daten, die zu Vergleichszwecken gesammelt wurden, sollten mit einer nominalen EAD-Basislinie von
150 DU oder weniger und einer Datenrate von 5 Hz erfasst werden.
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Die Begriffe aus Tabelle 48 werden bei der Beschreibung dieses Produkts verwendet. Hier
finden Sie eine Ubersicht dieser Begriffe.

Tabelle 48 Begriffe

ADC Analog-Digital-Konverter (Analog to digital converter)

ALS Automatischer Fliissigprobengeber (Automatic liquid sampler)

AS Autosampler

BCD Binarkodierte Dezimalzahl (Binary coded decimal)

coc Kaltaufgabe-Einlass (Cool on column inlet)

DHCP Dynamic Host Creation Protocol

EAD Elektronenanlagerungsdetektor

ELVDS Anschluss flr externe Kommunikation mit Agilent MSDs

EMF Friihzeitige Warnung fir anstehende Wartungsaufgaben (Early maintenance feedback)
EPC Elektronische Pneumatiksteuerung (Electronic pneumatics control)

FID Flammenionisationsdetektor

FFD+ Flamsnmenfotometrischer Detektor plus

GC Gaschromatograf

HS Headspace-Probengeber

LAN Lokales Netzwerk (Local Area Network)

LT™M Geringe thermische Masse (Low thermal mass)

LUl Lokale Benutzeroberflache

LVDS Low-Voltage Differential Signaling

MMI Multimodus-Einlass (Multi-mode inlet)

MS Massenspektrometer

MSD Massenselektiver Detektor

NCD Stickstoff-Chemilumineszenz-Detektor (Nitrogen chemiluminescence detector)
SPD Stickstoff-Phosphor-Detektor

NTP Normale Temperatur und normaler Druck (Normal temperature and pressure) (25 °C und 1 Atmospharendruck)
PCI Gepackter Sauleneinlass (Packed column inlet)

PCM Druckregelungsmodul (Pressure Control Module)

PID Proportional, integral und differenziell

PP Purged-Packed-Einlass

PSD Pneumatisches Schaltgerat (Pneumatic switching device)
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Tabelle 48 Begriffe

Begriff Definition

PTFE Polytetrafluorethylen

PTV Einlass mit programmierbarer Temperaturverdampfung (Programmed temperature vaporization inlet)

QTOF Quadrupole Time-of-Flight

SCD Schwefel-Chemilumineszenz-Detektor

Smart ID Key Die an kritischen Flusspfadkomponenten angebrachten Smart ID Keys stellen Informationen wie Konfiguration und
Séaulenalter mit Standardparametern fiir die Konfiguration bereit

SSL Split/Splitless-Einlass

WLD Warmeleitfahigkeitsdetektor
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