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1  Konzepte und allgemeine Aufgaben

Konzepte

10

Dieses Handbuch enthalt Listen mit Symptomen und entsprechenden Malinahmen, die
durchzufihren sind, wenn in Verbindung mit der GC-Hardware oder chromatografischen
Ausgaben, “GC Not Ready’-Meldungen und anderen allgemeinen Problemen Fehler auftreten.

Jeder Abschnitt befasst sich mit einem Problem und enthalt eine untergliederte Auflistung
maoglicher Ursachen, damit Sie das Problem beheben konnen. Diese Listen stellen keine
Grundlage fur die Entwicklung neuer Methoden dar. Verfahren Sie bei der Fehlerbehebung so,
als wirden die Methoden korrekt funktionieren.

Dieses Handbuch enthalt sowohl gangige MalRnahmen zur Fehlerbehebung als auch
Informationen, die zusammenzustellen sind, bevor Sie sich fur Unterstiitzung an Agilent
wenden.

Beheben von Fehlern mit Hilfe dieses Handbuchs

Wenden Sie die folgenden Schritte als allgemeine Vorgehensweise bei der Fehlerbehebung an:
1 Beobachten Sie die Symptome des Problems.

2 Suchen Sie die Symptome in diesem Handbuch mithilfe des Inhaltsverzeichnisses oder der
Suchfunktion. Lesen Sie die Liste der moglichen Ursachen des Symptoms.

3 Prifen Sie jede mogliche Ursache oder flhren Sie einen Test durch, mit dem die Liste der
moglichen Ursachen eingegrenzt werden kann, bis das Symptom behoben ist.

Verwendung der Diagnosefunktionen des GC

Der Touchscreen und die Browser-Oberflache beinhalten Startbildschirme , auf denen die
aktuellen Temperaturen, Flisse und ahnliche Daten angezeigt werden, darunter Darstellungen
von Ausgabesignalen oder sonstigen Signalen, die nitzlich fir die Problembehebung sind.

Zusatzlich:

«  Offnen Sie ,Diagnostics” (Diagnose), um Probleme anzuzeigen, die vom GC erkannt wurden.
Fur manche Probleme kann der GC automatische Problembehebungsmalinahmen
bereitstellen. Zusatzlich bietet der GC automatisierte Diagnosetests, die Sie unter
,Diagnostics > Diagnostic Tests" (Diagnose > Diagnosetests) finden.

+ Im Systemzustandsbericht unter der Registerkarte ,Diagnostics” (Diagnose) wird der
aktuelle Status aller GC-Komponenten angezeigt. Er umfasst aulRerdem Informationen,
die bei der Kontaktaufnahme mit Agilent zu Supportzwecken bendtigt werden
(Firmwareversion der Instrumente, Seriennummer usw.). In diesem Bericht werden
aufllerdem die Ergebnisse kirzlich durchgefihrter Selbstdiagnosen aufgefiihrt.

Offnen Sie ,Logs” (Protokolle) und sehen Sie Run Log (Betriebsprotokoll) und System Log
(Systemprotokoll) an.

Fehlerbehebung



1  Konzepte und allgemeine Aufgaben

Systeme mit anderen Instrumenten

Fehlerbehebung

Wenn andere Instrumente konfiguriert sind, die eine erweiterte Kommunikation untersttzen,
z. B. ein 5977 MSD, 7000C Triple Quadrupole MS und 7697 Headspace-Probengeber, dann
interagieren der 8890 GC und die konfigurierten Instrumente eng miteinander. Die Instrumente
senden nicht nur einfach Analysebefehle und allgemeine Statusinformationen
(betriebsbereit/nicht betriebsbereit), sondern @ndern auch ihre Einstellungen auf Grundlage
des gegenseitigen Status. Beispiel:

Wird ein GC abgeschaltet, kann sich der MS ebenfalls abschalten oder in anderer Weise
schutzen.

Eine Entliftung des MS fihrt zu Anderungen im GC, mit denen der Entliftungsvorgang
unterstutzt wird.

Ein Abschalten des MS kann dazu fiihren, dass der GC seine Einstellungen andert, um sich
selbst und den MS zu schutzen.

Geht die Verbindung zwischen den Instrumenten verloren, kdnnen Anderungen in einem
oder beiden Instrumenten die Folge sein.

Der GC Sleep/Wake-Zyklus (Ruhemodus/Aktivierung) lost den Sleep/Wake-Zyklus des MS
und HS aus (sofern verfligbar).

Ein konfigurierter Headspace-Probengeber ermittelt sein Timing basierend auf der
geladenen GC-Methode.

Aufgrund dieser Interaktion sollten Sie stets die Anzeigen aller Instrumente und das
Datensystem priifen, um Informationen zum vollstandigen Systemstatus zu erhalten.
Im Allgemeinen werden in der GC-Anzeige sowohl die eigenen GC-Meldungen als auch
die Statusmeldungen der konfigurierten Instrumente angezeigt.
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Konzepte und allgemeine Aufgaben

Konfigurierbare Elemente, die sich immer auf dem
aktuellsten Stand befinden mussen

12

Bestimmte konfigurierbare Elemente im GC missen immer auf dem aktuellsten Stand sein.
Wenn dies nicht beachtet wird, flhrt dies zu einer verringerten Empfindlichkeit, zu
chromatografischen Fehlern und zu maoglichen Sicherheitsrisiken.

Bei Ausstattung mit dem optionalen G3494A oder G3494B Barcodeleser-Zubehor konnen Sie
Teiledaten unmittelbar in den GC einscannen (Informationen zu Saule, Liner und ALS-Spritze),
ohne sie Uber das Tastenfeld eingeben zu missen.

Einlass- und Detektorkonfiguration

Wenn Sie von einer Methode zu einer anderen wechseln, berlicksichtigen Sie dabei, ob die
Einlass- und Detektorverbrauchsmaterialien auch getauscht werden missen. Werden keine
geeigneten Verbrauchsmaterialien installiert, so kann dies zu unerwarteten Ergebnissen
flhren.

Liner: Ob ein Linertyp geeignet ist, hangt von der GC-Einlassbetriebsart ab, beispielsweise
Split-Betriebsart vs. Splitless-Betriebsart, sowie von der Analyse.

FFD+-Filter: Die FFD+-Filter bencGtigen unterschiedliche Gasfllisse, um ordnungsgemaf zu
funktionieren. Stellen Sie den Fluss gemal dem installierten FFD+-Filter (Phosphor oder
Schwefel) ein und vergewissern Sie sich, dass der richtige Filter installiert ist.

Saulenkonfiguration

Aktualisieren Sie die Konfiguration der GC-Saule immer dann, wenn eine Saule getrimmt oder
ersetzt wird. Uberpriifen Sie aulerdem, ob das Datensystem korrekte Angaben zu Saulentyp,
Lange, Kennung und Filmdicke enthalt. Der GC verwendet diese Informationen, um die Fliisse
zu berechnen. Wenn der GC nach dem Austausch einer Saule nicht aktualisiert wird, fihrt dies
zu fehlerhaften Fllssen, veranderten oder inkorrekten Splitverhaltnissen, Veranderungen bei
der Retentionszeit und zu Peak-Verschiebungen.

Fehlerbehebung



1  Konzepte und allgemeine Aufgaben

WARNUNG

Fehlerbehebung

Konfiguration des automatischen
FlUssigprobengebers

Halten Sie die Konfiguration des automatischen Flissigprobengebers auf aktuellem Stand,
um einen korrekten Betrieb sicherzustellen. Fur den automatischen Flussigprobengeber sind
Injektorposition, GroRe der installierten Spritze und die Verwendung von Losungsmitteln und
Abfallflaschen auf aktuellem Stand zu halten.

Gaskonfiguration

Konfigurieren Sie den GC entsprechend, wenn Sie mit Wasserstoff arbeiten. Wasserstoff
entweicht schnell und stellt ein Sicherheitsrisiko dar, wenn zu viel davon in die Luft oder in
den GC-Ofen entweicht.

Konfigurieren Sie den GC immer dann neu, wenn sich der Gastyp andert. Wenn der GC fiir
ein anderes Gas als das derzeit eingespeiste konfiguriert wurde, fihrt dies zu inkorrekten
Flussraten.

Um den flr eine Komponente konfigurierten Gastyp zu priifen, navigieren Sie zu Settings
(Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) und wahlen die gewiinschte Komponente
aus (z. B. den Einlass oder Detektor).

13



1  Konzepte und allgemeine Aufgaben

Anzeige von Run Log (Betriebsprotokoll),
Maintenance Log (Wartungsprotokoll) und System
Log (Systemprotokoll)

Der GC flhrt interne Ereignisprotokolle. Verwenden Sie diese Protokolle fir die Behebung von
Problemen — insbesondere dann, wenn in der Anzeige keine Meldung mehr erscheint.

Um auf die Protokolle zuzugreifen, navigieren Sie zu Logs (Protokolle) und wahlen Run Log
(Betriebsprotokoll), System Log (Systemprotokoll) oder Maintenance Log (Wartungsprotokoll)
aus.

Run Log

Fir jede Analyse zeichnet das Run Log Abweichungen von der geplanten Methode auf. Dieses
Protokoll wird zu Beginn einer jeden Analyse Uberschrieben. Die Informationen im Run Log
konnen fiir GLP-Standards (Good Laboratory Practice) verwendet und auf ein Agilent
Datensystem hochgeladen werden.

Maintenance Log

In das Maintenance Log wird immer dann ein Eintrag aufgenommen, wenn ein "Early
Maintenance Feedback Limit" erreicht, zurlickgesetzt oder verandert wird. Das Log zeichnet
Details auf, wie Zahlerelement, Zahlerwert, den neuen Zahlerwert und ob der Zahler
zurlickgesetzt wurde oder nicht (weist auf den Austausch eines Teils hin). Das
Wartungsprotokoll enthalt auch Eintrage flr jede Durchfiihrung einer automatisierten Wartung
und flr alle Zustande, die durch die Selbstdiagnose des Instruments erkannt werden.

System Log (Systemprotokoll)

Das Systemprotokoll zeichnet Ereignisse auf wie Abschaltungen, Warnungen, Fehler und
Verdnderungen am GC-Zustand (Analyse starten, Analyse stoppen usw.), die wahrend des
GC-Betriebs auftreten konnen. Das Systemprotokoll enthalt Eintrage fir Systemstarts,
Firmware-Aktualisierungen und Sequenzen.

14 Fehlerbehebung



1  Konzepte und allgemeine Aufgaben

Erforderliche Informationen bei der
Kontaktaufhahme mit dem Agilent Support

Falls maglich, erzeugen Sie mithilfe der Browser-Oberflache einen Systemzustandsbericht.
Dieser Bericht enthalt die meisten der unten aufgeflhrten Informationen.

Stellen Sie die folgenden Informationen zusammen, bevor Sie sich an Agilent wenden, um den
Kundendienst anzufordern:

+  Symptome
* Beschreibung des Problems

+ Installierte Hardware und Parameter/Konfiguration, als der Fehler aufgetreten ist (Probe,
Gasversorgungstyp, Gasflussraten, installierte Detektoren/Einlasse usw.)

+ Alle eingeblendeten Meldungen
Ergebnisse von durchgefiihrten Fehlerbehebungstests

+ Instrumentdetails. Halten Sie die folgenden Informationen bereit:
+ Die GC-Seriennummer, die in der unteren rechten Ecke des GC aufgefuhrt wird
+ Die GC-Firmwareversion unter Settings (Einstellungen) > About (Uber)

+ Die GC-Stromversorgungskonfiguration (auf einem Aufkleber unten auf der Riickseite
des GC)

=
+ Ofenkonfiguration (schnell oder langsam heizend)

Informationen zu den Telefonnummern flr die Kontaktaufnahme beziiglich Kundendienst/
Support finden Sie auf der Agilent Website unter www.agilent.com/chem.

Fehlerbehebung 15
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ALS- und Detektorsymptome

Fehler am Kolben

18

Wenn der automatische Flissigprobengeber einen Fehler am vorderen oder hinteren Kolben
ausgibt, prifen Sie die folgenden maoglichen Ursachen:

Der Spritzenkolben steckt fest oder ist mit dem Kolbentrager nicht fest verbunden.
Der Kolbenmagnet steckt fest.

Der Impulsgeber des Kolbentragers funktioniert nicht.

Der automatische Injektor-Kolbentragermechanismus bewegt sich nicht.

Der Kolben ist aufgrund von Probenriickstanden oder Verschleil nicht frei beweglich.
Installieren Sie eine neue Spritze und stellen Sie dabei sicher, die Spritze vor der Installation
mit Losungsmittel zu praparieren.

Vorgehensweise

1
2

Entfernen Sie die Spritze, und prifen Sie die Beweglichkeit des Kolbens.

Tauschen Sie ggf. die Spritze aus. Lesen Sie die Dokumentation zum 7693A oder 7650A,
soweit anwendbar.

Uberpriifen Sie die Viskositat der Probe anhand der Viskositatsparameter.
Setzen Sie die Viskositatsparameter ggf. zuriick.

Starten Sie die Sequenz neu.

Fehlerbehebung
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2  ALS- und Detektorsymptome

Flaschchen durch automatischen
Flissigprobengeber (7693A) beschadigt

Zusatzliche Informationen zu diesem Thema konnen Sie der Dokumentation zum Betrieb
Ihres Flissigprobengebers entnehmen.

Wenn ein Probenflaschchen beschadigt wurde, gehen Sie wie folgt vor:

» Prifen Sie, ob Verfaltungen oder Verknitterungen an der Bordelkappe vorliegen, besonders
am Halsbereich des Probenflaschchens.

+ Verwenden Sie die von Agilent empfohlenen Probemampullen.

Die nachstehende Abbildung zeigt die kleinste StrukturgroRe (Critical Dimension, CD)
fur Probenflaschchen und Microvial-Einséatze fur die Verwendung mit dem 7693A
ALS-System. Diese GroRen bilden keinen vollstandigen Spezifikationssatz.

UENnauseaurcnmesser (bU) = 11,/ T U,z
Kappendurchmesser (CD) = BD x 1,03 maximal
Alle Abmessungen sind in Millimetern angegeben

r/*fﬂ%j ¢ s,zi + =0,25

\-/: A 37min 5 d
T 0 82+0.2
335+15
Flaschchen plus 32+05
Kappenhéhe Mindest-
Gehausehdhe
\ \ —
—— 17202
| «<—BD—>| 10,
Maximale Hohe eines mit Kappe verschlossenen Flaschchens Bordelkappe fiir Probenflaschchen

. \_/_Venn Sie den G4514A Probenteller verwenden, stellen Sie sicher, dass das
Ubertragungskarussell installiert wurde.

Priifen Sie die Probenetiketten (sofern zutreffend).
< Prifen Sie, ob diese die korrekte Grofte haben.
« Stellen Sie sicher, dass die Etiketten nicht mit dem Greifarm kollidieren.
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Flaschchen sind mit einem beschriftbaren Etikett zur einfachen Kennzeichnung
erhaltlich. Wenn Sie die Etikettierung selbst vornehmen mochten, empfiehlt Agilent
Technologies die Positionierung sowie max. Etikettenstarke wie in der nachstehenden

Abbildung angegeben.

alll- Hulllca§ullucll DU i winmnnewen ﬂllgcuuucll
Maximum 13,2
@ Textbereiche
U sind optional

i | Ly

(~
‘9 * Text
Min. 3,6 Barcode
Max. 266 4 Text
Nicht passende ¢ {
Uberlappung Minimum 13,4
Max. 1,0 Keine Kennzeichnung 16.4 £ 0.5
oder kein Band
S,
Kennzeichnungsversatz
12,56

Maximale Breite, gemessen an Uberlappung

* Prifen Sie, ob die Probenteller-Flaschchenstander sauber und im Tellerboden eingerastet
sind.

+ Kalibrieren Sie das System.

20 Fehlerbehebung
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Ausrichtungslicht am 7693A/7650A Injektionsturm
Ist an

Wenn das Licht fir die Betriebsart Align leuchtet, priifen Sie zunachst, ob das Karussell
ordnungsgemal installiert ist. Anschlieend fiihren Sie den Ausrichtungsvorgang durch,
wie im Handbuch 7693A zur Installation, Bedienung und Wartung des automatischen
Flissigprobengebers oder im Handbuch 7650A zur Installation, Bedienung und Wartung
des automatischen Flissigprobengebers beschrieben.
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2  ALS- und Detektorsymptome

Spritzennadel verbiegt sich wahrend der Injektion

Im Einlass

WARNUNG
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Bei der Behebung von Fehlern am Injektor halten Sie lhre Hande fern von der Spritzennadel.
Die Nadel ist scharf und kann gefahrliche Chemikalien enthalten.

Zusatzliche Informationen zu diesem Thema konnen Sie der Dokumentation zum Betrieb hres
automatischen Flissigprobengebers entnehmen.

Prifen Sie, ob die Befestigungsmutter des GC-Septums nicht zu fest sitzt.
Prifen Sie, ob die Spritze korrekt im Spritzentrager installiert ist.

Prifen Sie, ob die Nadelhalterung und -fihrung sauber sind. Entfernen Sie Riickstande
oder Septumreste. Installieren Sie gegebenenfalls einen neuen Nadelstitzfuld.

Bei Verwendung eines Kaltaufgabesystems priifen Sie, ob der korrekte Einsatz fir die
Spritze installiert ist.

Prifen Sie, ob Sie die korrekte Spritze verwenden. Die gesamte Lange von Spritzenzylinder
und Nadel sollte ca. 126,5 mm betragen.

Prifen Sie, ob die Abmessungen der Probenflaschen der Spezifikation entsprechen. Siehe
»Flaschchen durch automatischen Fliissigprobengeber (7693A) beschadigt”.

Prifen Sie, ob die Bordelkappe richtig installiert ist. Weitere Informationen finden Sie in der
Probengeberdokumentation.

Fehlerbehebung
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SPD-Leckstromtest schlagt fehl

Ein fehlgeschlagener Leckstromtest weist in der Regel auf fehlerhafte Installation,
Verunreinigung oder beschadigte Komponenten hin.

Falls Sie soeben eine Wartung am SPD durchgefihrt haben, prifen Sie zunachst, ob der
Detektor vorschriftsmanig wieder montiert wurde, bevor Sie bei Detektorproblemen eine
Fehlersuche durchfihren.

—

Tauschen Sie die keramischen Isolierungen aus. Fihren Sie den Test erneut durch.

Schalten Sie die Perleneinheit aus und priifen Sie die Ausgabe (Leckstrom).

2

3 Entfernen Sie die Perleneinheit, und bewahren Sie sie sorgféaltig an einem sicheren Ort auf.
4 Entfernen Sie die drei Schrauben, mit denen der Deckel befestigt ist und entfernen Sie ihn.
5

Prifen Sie die Verbindungsfeder. Achten Sie darauf, dass die Verbindungsfeder nicht
beschadigt, verbogen oder verschmutzt ist. Die Verbindungsfeder sollte die Unterseite des
Kollektors berthren.

Korrekt

6 Falls die Verbindungsfeder weder beschadigt noch verschmutzt und das
Detektorausgabesignal weiterhin hoch ist, wenden Sie sich an Agilent fir den
Kundendienst.
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2  ALS- und Detektorsymptome

FID-Basislinientest schlagt fehl

Falls Sie soeben eine Wartung am FID durchgefihrt haben, prifen Sie zunachst, ob der
Detektor vorschriftsmanig wieder montiert wurde, bevor Sie bei Detektorproblemen eine
Fehlersuche durchfihren.

Wenn das System den Basislinien-Test nicht besteht:
+  Uberpriifen Sie die Reinheit und Qualitat des Gases.
+ Ersetzen Sie verschmutzte/verbrauchte chemische Filter.

Heizen Sie den Detektor aus.
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ALS- und Detektorsymptome

FID zundet nicht

Fehlerbehebung

Stellen Sie sicher, dass fur Lit Offset der Wert < 2,0 pA festgelegt ist.

Stellen Sie sicher, dass die FID-Temperatur fiir die Zlindung hoch genug ist (> 150 °C).
Agilent empfiehlt eine Temperatur von > 300 °C.

Priifen Sie, ob der FID-Anzinder wahrend der Ziindsequenz gliiht. (Siehe ,Sicherstellung,
dass der FID-Anziinder wahrend der Ziindsequenz funktioniert” auf Seite 153.)

Versuchen Sie, den Versorgungsdruck fur das FID-Flussmodul zu erhohen. Dadurch kann
sich die Flamme einfacher entziinden, ohne dass Anderungen an den Sollwerten
vorzunehmen sind.

Erhohen Sie die Wasserstoff-Flussgeschwindigkeiten und reduzieren oder schalten Sie
das Zusatzgas ab, bis die Zindung erfolgt, und setzen Sie die Raten dann herab, bis die
Methodenwerte erreicht sind. Bis Sie ideale Werte erzielen, sind vermutlich einige Versuche
erforderlich.

Eine Erhohung des Wasserstoffflusses und eine Verringerung des Zusatzgases
erleichtern die FID-Zindung. Falls sie unter diesen gednderten Bedingungen aufleuchtet,
kann das auf eine teilweise verstopfte Dise, einen schwachen Anziinder oder ein Leck in
der Saulendichtung hinweisen.

Priifen Sie, ob Disen verstopft oder teilweise verstopft sind. (Siehe ,Uberpriifung, ob eine
FID-Diise verstopft ist” auf Seite 158.)

Prifen Sie die Flussgeschwindigkeiten am FID. Die Istwerte der Flussgeschwindigkeiten
sollten im Bereich von +/-10 % des Sollwerts liegen. (Siehe FID-Ausgangsbedingungen im
Benutzerhandbuch des 8890.) Das Verhaltnis zwischen Wasserstoff und Luft hat grollen
Einfluss auf die ZUndung. Nicht optimale Flusseinstellungen konnen ein Ziinden der
Flamme verhindern. (Siehe ,Messung eines Detektorflusses” auf Seite 145.)

Wenn die Flamme immer noch nicht ziindet, besteht im System maoglicherweise ein
grolRes Leck. Grofde Lecks fiihren dazu, dass gemessene Flussgeschwindigkeiten von
ihren Istwerten abweichen, was zu nicht idealen Bedingungen fir die Zlindung fihrt.
Uberpriifen Sie das gesamte System grindlich auf Lecks, besonders an der
Saulendichtung am FID. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks” auf Seite 117).

Priifen Sie die Flussgeschwindigkeit in der Saule. (Siehe ,Messung eines
Saulenflusses” auf Seite 140.) Der Wasserstofffluss sollte Gber der Summe aus Saulen-
und Zusatzgasfluss liegen.

Prifen Sie, ob an der Saulendichtung am FID Lecks vorliegen.
Stellen Sie sicher, dass die FID-Temperatur fir die Zlindung hoch genug ist (> 150 °C).

Wenn es im Rahmen der Analyse maoglich ist, verwenden Sie als Zusatzgas Stickstoff
anstelle von Helium.
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FID-Anzunder gluht nicht wahrend der Zundsequenz

WARNUNG
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Achten Sie bei Durchfiihrung dieser Aufgabe darauf, dass Sie einen sicheren Abstand zum
FID-Kamin halten. Bei Verwendung von Wasserstoff ist die FID-Flamme nicht sichtbar.

Nehmen Sie die obere Abdeckung des Detektors ab.
Schalten Sie die FID-Flamme ein.

Beobachten Sie den Anzlinderstecker durch den FID-Kamin. Die kleine Bohrung sollte
wahrend der Zlndsequenz glihen.

Wenn der Test fehlschlagt, priifen Sie die folgenden moglichen Ursachen:

Der Anziinder ist unter Umstanden beschéadigt; tauschen Sie den Anziinder aus. (Siehe
»Sicherstellung, dass der FID-Anziinder wahrend der Ziindsequenz funktioniert” auf
Seite 153.)

Die Detektortemperatur ist auf < 150 °C eingestellt. Agilent empfiehlt den Betrieb des FID
bei > 300 °C.

Der Anziinder ist mit dem Boden nicht ordnungsgemal’ verbunden:
< Der Anzlinder muss in der FID-Blockeinheit fest verschraubt sein.

+ Die drei T-20 Torx-Schrauben, mit denen die Kollektoreinrichtung befestigt ist, missen
fest sitzen.

- Die geriffelte Messingmutter, mit der die FID-Blockeinheit befestigt ist, muss fest sitzen.

Fehlerbehebung
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Flhren Sie die FID-Wartung durch, wenn diese Teile korrodiert oder oxidiert sind.

T-20 Torx-Schrauben (3)

Anziindereinheit

Geriffelte Mutter

Fehlerbehebung
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2  ALS-und Detektorsymptome

Korrosion am FID-Kollektor und
Anzundergluhstecker

Agilent empfiehlt die Prifung des Kollektors und Anzinderglihsteckers auf Korrosion
wahrend der Wartung des FID.

Beim FID-Verbrennungsprozess kommt es zur Kondensation. Diese Kondensation verursacht
in Verbindung mit chlorierten Losungsmitteln oder Proben Korrosion und flhrt zu einem
Verlust an Empfindlichkeit.

Um Korrosion zu vermeiden, sollte die Detektortemperatur immer tber 300° C liegen.
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FFD+ zundet nicht

Fehlerbehebung

Stellen Sie sicher, dass die FFD+Temperatur fur die Zindung hoch genug ist (> 150 °C).

Priifen Sie die FFD+-Flussraten und ob diese dem im FFD+ installierten Filtertyp
entsprechen. Das Verhaltnis zwischen Wasserstoff und Luft hat groRen Einfluss auf die
ZUundung. Nicht optimale Flusseinstellungen konnen ein Zinden der Flamme verhindern.

Tabelle1  FFD+ empfohlene Fliisse

Fliisse im Fliisse im

Schwefelmodus, Phosphormodus, ml/Min
ml/Min.

Tragergas (Wasserstoff, Helium, Stickstoff,

Argon)
Gepackte Saulen 10 bis 60 10 bis 60
Kapillarsaulen 1 bis 5 1 bis 5
Detektorgase
Wasserstoff 60 60
Luft 60 60
Tragergas + Zusatzgas 60 60

Messen Sie die Istwerte der Detektorflisse.
Die Saule ist im Detektor eventuell zu hoch installiert.
Prifen Sie, ob der FFD+-Anzinder funktionsfahig ist.

Zeigen Sie wahrend der Ziindsequenz die Luftflussrate an. Die Luftflussrate sollte auf
400 ml/Min. ansteigen, wahrend Sie versuchen, die Flamme zu ziinden. Ist dies nicht der
Fall, ist der Druck der Luftzufuhr nicht ausreichend.

Prifen Sie die Flussrate in der Saule und fur das Zusatzgas.

Stellen Sie sicher, dass das Kondensat im Entliftungsrohr nicht in den Detektor
zurlcktropft. Das flexible Entliftungsrohr aus Kunststoff muss vom Detektor in einen
Behalter verlaufen ohne dass es herabhangt, um so das korrekte Abtropfen des
Wasserkondensats zu ermaoglichen. Das offene Rohrende darf nicht in das Wasser im
Behalter hineinragen.

Prifen Sie den Wert Lit offset. Der typische Wert fir Lit offset betragt 2,0. Wenn der Wert
Null betragt, ist die automatische Zindung deaktiviert. Wenn der Wert zu hoch ist, erkennt
die Software nicht, dass die Flamme brennt und schaltet den Detektor aus.

Wenn die Flamme immer noch nicht zlindet, besteht im System maoglicherweise ein
groRes Leck. Grolde Lecks fiihren dazu, dass die gemessenen Flussgeschwindigkeiten
von ihren Istwerten abweichen und in der Folge zu nicht idealen Ziindbedingungen fihren.
Uberpriifen Sie das gesamte System griindlich auf Lecks. (Siehe ,,Uberpriifen auf

Lecks" auf Seite 117.)
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ALS- und Detektorsymptome

* Versuchen Sie, den Versorgungsdruck fur das FFD+-Flussmodul zu erhohen. Dadurch
kann sich die Flamme einfacher entziinden, ohne dass Anderungen an den Sollwerten
vorzunehmen sind.

« Prifen Sie den Wert Lit offset. Wenn der Wert Null betragt, ist die automatische Ziindung
deaktiviert. Wenn der Wert zu hoch ist, erkennt die Software nicht, dass die Flamme brennt
und schaltet den Detektor aus.

« Unter manchen Betriebsbedingungen ist die Flamme leichter zu entzlinden, wenn Sie das
Entllftungsrohr entfernen. Setzen Sie das Entliftungsrohr nach dem Entziinden der
Flamme wieder ein.

+ Prifen Sie die Kabelverbindungen mit der Kupplung, die Kupplungsverbindung mit dem
Gluhstecker, den festen Sitz des Gluhsteckers.

Fehlerbehebung
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SPD-Nullpunktabgleich schlagt fehl

Fehlerbehebung

Uberpriifen Sie, ob die Diise verstopft ist.

Messen Sie die Istwerte der Detektorflisse. Wenn die Wasserstoff- oder Zusatzgasfllsse
Null betragen oder weit unter dem angezeigten Fluss liegen, Uberpriifen Sie, ob eine Diise
verstopft ist.

Priifen Sie den Zustand der Perleneinheit. Ersetzen Sie diese nach Bedarf.
Stellen Sie sicher, dass die Flusseinstellungen korrekt sind.

Wenn weiterhin Fehler auftreten, besteht im System maoglicherweise ein grolles Leck.
Ein solches Leck kann dazu fiihren, dass die gemessenen Flussraten von den
tatsachlichen Flussraten abweichen. Uberpriifen Sie das gesamte System und
insbesondere die Detektorsaulendichtung sorgfaltig auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf
Lecks" auf Seite 117.)

31



2

ALS- und Detektorsymptome

SPD-Perle zundet nicht

32

Stellen Sie sicher, dass die Flusseinstellungen korrekt und angemessen sind.

Wenn weiterhin Fehler auftreten, besteht im System mdglicherweise ein grof3es Leck. Ein
solches Leck kann dazu fiihren, dass die gemessenen Flussraten von den tatsachlichen
Flussraten abweichen. Uberpriifen Sie das gesamte System und insbesondere die
Detektorsaulen-/Adapterdichtung sorgféltig auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks" auf
Seite 117.)

Priifen Sie, ob Fehlermeldungen vorliegen. Driicken Sie Diagnostics (Diagnose) und prifen
Sie die GC-Protokolle. Sie konnen auch den Perlenstrom ablesen.

Priifen Sie den Zustand der Perleneinheit.

Uberpriifen Sie, ob die Dise verstopft ist. (Siehe ,Uberpriifung, ob eine SPD-Diise
verstopft ist” auf Seite 159.)

Messen Sie die Istwerte der Detektorflisse. (Siehe ,Messung eines Detektorflusses” auf
Seite 145.) Wenn die Wasserstoff- oder Zusatzgasflisse Null betragen oder weit unter
dem angezeigten Fluss liegen, Uberprifen Sie, ob eine Diise verstopft ist.

Fehlerbehebung
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FFD+-Temperatur wird nicht betriebsbereit

Wenn die FFD+-Emissionsblocktemperatur nicht betriebsbereit wird:

+  Prifen Sie die Ofentemperatur. Wenn die Ofentemperatur lange Zeit hoch (liber 325 °C) ist,
stellen Sie die Emissionsblocktemperatur auf ihren héchsten Wert (165 °C).

+  Prifen Sie die Ubertragungsleitungstemperatur Wird die Ubertragungsleitung auf eine sehr
hohe Temperatur gesetzt (etwa 400 °C), setzen Sie die Emissionsblocktemperatur auf
mindestens 150 °C.
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Abschalten eines (defekten) Gerats

34

StandardmaRig Gberwacht der GC den Status aller konfigurierten Geréte (Einldsse, Detektoren,
Ventilboxheizungen, Ventile, Ofenheizung, EPC- oder EPR Module usw.) und ist betriebsbreit,
sobald alle den Sollwert erreichen. Erkennt der GC in einem dieser Gerate ein Problem, erreicht
der GC entweder nie den betriebsbereiten Zustand oder wechselt in einen Abschaltzustand,
um sich selbst zu schitzen oder ein Sicherheitsrisiko zu vermeiden. Es kann jedoch der Fall
sein, dass Sie nicht wiinschen, dass der Bereitschaftszustand eines Gerats den Start einer
Analyse verhindert. Ein wichtiges Beispiel ist der Defekt an einem Einlass oder einer
Detektorheizung. Normalerweise verhindert dieser Fehler, dass der GC in den
Bereitschaftszustand wechselt und eine Analyse gestartet werden kann. Sie konnen den GC
jedoch so einstellen, dass dieses Problem ignoriert wird, sodass Sie den anderen Einlass oder
Detektor verwenden konnen, bis das Gerat repariert ist.

Nicht alle Gerate konnen ignoriert werden. Sie konnen den Bereitschaftszustand von Einlassen,
Detektoren, EPC-Modulen oder des Ofens ignorieren. Der Bereitschaftszustand anderer Gerate
und Komponenten, z. B. von Injektionsgeraten wie Schaltventil oder automatischem
Flussigprobengeber, kann in keinem Fall ignoriert werden.

So ignorieren Sie den Status eines Gerats:

1 Schalten Sie ggf. Heizung und Gasflisse des Gerats ab. (Achten Sie darauf, dass dabei
kein Sicherheitsrisiko entsteht.)

2 Navigieren Sie zu Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration), wahlen Sie die
Komponente aus und deaktivieren Sie Readiness (Bereitschaft). Die gleiche Aufgabe kann
auch Uber einen Datensystem-Methodeneditor durchgeflihrt werden.

Jetzt konnen Sie den GC verwenden, bis das Gerat repariert ist.

Ignorieren Sie den Bereitschaftszustand eines verwendeten Geréts nicht, solange es von
Bedeutung ist, dass es den Sollwert erreicht.

Stellen Sie sicher, dass Readiness (Bereitschaft) nach der Reparatur des Gerats wieder

aktiviert wird. Andernfalls wird sein Status (Temperatur, Fluss, Druck usw.) weiterhin
ignoriert, auch wenn dieses Gerat in der Analyse eingesetzt wird.
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Chromatografische Symptome

Retentionszeiten nicht wiederholbar 37

Peak-Bereiche nicht wiederholbar 38

Verunreinigung oder Verschleppung 39

GroRere Peaks als erwartet 41

Peaks werden nicht angezeigt — keine Peaks 42

Anstieg der Basislinie wahrend eines Ofentemperaturprogramms 43
Schlechte Peak-Auflosung 44

Peak-Abfall 45

Probleme mit Peak-Siedepunkt oder unzureichender
Molekulargewichts-Diskriminierung 47

Probenzersetzung im Einlass/Fehlende Peaks 48

Peak-Vorlagerung 49

Verrauschter Detektor, einschlieBlich Wander-, Drift- und Basislinien-Spikes 50
Elektronenanlagerungsdetektor (EAD) Rauschen und Empfindlichkeit 55
Niedriger Peak-Bereich oder geringe Peak-Hohe (Geringe Empfindlichkeit) 59
FID-Flamme erlischt wahrend einer Analyse und versucht, neu zu zinden 62
FID-Basislinienausgabe Uber 20 pA 64

FID-Basislinienausgabe bei Maximum (~8 Millionen) 65

FFD+-Flamme erlischt wahrend einer Analyse und versucht, neu zu ziinden 66
FFD+-Dampfung/-Reproduzierbarkeit 67

FFD+-Ausgabe zu hoch oder zu niedrig 68

Niedrige Peak-Bereiche mit dem FFD+ 69

Grolie Peak-Breite auf halber Hohe am FFD+ 70

Hohe FFD+-Basislinienausgabe, > 20 pA 71

FFD+-Chromatografieausgabe mit abgeschnittenen Peaks 72

Dampfung des Losungsmittels am SPD 73

Niedrige SPD-Response 74

Basislinienausgabe am SPD > 8 Millionen 75

SPD-Nullpunktabgleich funktioniert nicht ordnungsgemafll 76

Niedrige Selektivitdt am SPD 77
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3  Chromatografische Symptome

Negative Peaks am WLD 78
WLD-Basislinie hat sinusformige Noise-Trailing-Peaks gedampft (Ringing-Basislinie) 79

WLD-Peaks haben eine negative Neigung am Auslauf 80
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3  Chromatografische Symptome

Retentionszeiten nicht wiederholbar

+ Tauschen Sie das Septum aus.

+  Prifen Sie den Einlass, den Liner (sofern vorhanden) und die Sdulenverbindung auf Lecks.
(Siehe ,Uberpriifen auf Lecks")

- ,Durchfiihrung eines Einlasslecktests” auf Seite 123
 ,Durchfiihrung eines Druckabfall-Lecktests” auf Seite 124

+ Achten Sie auf ausreichenden Tragergasdruck. Der am GC anliegende Druck muss
mindestens 40 kPa (10 psi) Uber dem maximalen Einlassdruck liegen, der fir die finale
Ofentemperatur erforderlich ist.

+ Fuhren Sie Wiederholungen mit bekannten Standards durch, um das Problem zu
Uberprifen.

« Stellen Sie sicher, dass Sie den korrekten Liner-Typ fir die zu injizierende Probe verwenden.
Bericksichtigen Sie, ob dies die erste Analyse ist. (Hat sich der GC stabilisiert?)

+ Bei Verwendung eines FID oder SPD und erhohten Retentionszeiten (Drift) Uberprifen Sie
die Dise auf Verunreinigungen oder ersetzen Sie die Dise.

Fehlerbehebung 37



3

Chromatografische Symptome

Peak-Bereiche nicht wiederholbar

38

Priifen Sie den Betrieb der Spritze am automatischen Fliissigprobengeber. (Siehe hierzu den
Abschnitt ,Fehlerbehebung” des Handbuchs zum Probengeber)

Tauschen Sie die Spritze aus.

Priifen Sie den Einlass, den Liner (sofern vorhanden) und die Sdulenverbindung auf Lecks.
(Siehe ,Uberpriifen auf Lecks")

Prifen Sie die Probenmenge in den Flaschchen.

Flhren Sie Wiederholungen mit bekannten Standards durch, um das Problem zu
dberprifen.

Bericksichtigen Sie, ob dies die erste Analyse ist. (Hat sich der GC stabilisiert?)

Bei einem Multimodus- oder Split/Splitless-Einlass in der Betriebsart Split sollten Sie
Folgendes zusatzlich prifen:

Eine anormale Verengung im Splitauslass. Siehe Durchfiihrung eines
Splitauslass-Verengungstests

Zur Fehlerbehebung bei kleinen Lecks in einem Multimodus- oder Split/Splitless-Einlass
lesen Sie bitte Manuelle Uberpriifung eines Split/Splitless-Einlasses auf Lecks oder
Manuelle Uberpriifung eines Multimodus-Einlasses auf Lecks.

Fehlerbehebung
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Verunreinigung oder Verschleppung

Wenn |Ihre Ausgabe Verunreinigungen oder unerwartete Peaks aufweist, gehen Sie wie folgt
vor:

Isolieren der Quelle

1 Fuhren Sie eine Analyse nur mit Losungsmittel durch und verwenden Sie dabei neues,
reines Losungsmittel. Wenn die Verunreinigung danach nicht mehr vorhanden ist, liegt
entweder ein Problem mit der Probe oder dem Losungsmittel vor.

2 Fihren Sie eine Blindanalyse durch (entfernen Sie die Spritze aus dem Injektor und starten
Sie eine Analyse). Wenn die Verunreinigung danach nicht mehr vorhanden ist, liegt ein
Problem mit der Spritze vor.

3 Entfernen Sie die Saule aus dem Detektor und schlielien Sie die Detektorarmatur ab.
Flhren Sie eine weitere Blindanalyse durch. Wenn die Verunreinigung danach nicht mehr
vorhanden ist, liegt ein Problem mit Einlass oder Saule vor. Wenn die Verunreinigung
weiterhin vorhanden ist, liegt ein Problem mit dem Detektor vor.

Prufen der moglichen Ursachen — alle Kombinationen
aus Einlass und Detektor

Einlass, Probengeber, Probe, Gaszufuhr

+ Prifen Sie den Septumtyp und die Installation. Das Septum des Probenflaschchens kann
sich in der Probe auflosen. Stellen Sie sicher, dass das Flaschchenseptum dem
verwendeten Losungsmittel gegentber widerstandsfahig genug ist. Achten Sie ebenfalls
darauf, dass das Flaschchenseptum flach ist. Ist das Flaschchenseptum nicht flach,
besteht die Gefahr, dass die Nadel das Septum zerstickelt und Stlicke in die Probe fallen,
wodurch Kontaminierung und Geisterspitzen verursacht werden.

+ Fuhren Sie die vollstandige Wartung am Einlass durch: Tauschen Sie alle Verbrauchsteile
aus und heizen Sie den Einlass aus.

« Prifen Sie eine mogliche Probenverschleppung aus vorherigen Analysen. Fihren Sie
mehrere Blindanalysen ohne Injektion durch und prifen Sie, ob die Ghost-Peaks
verschwinden oder kleiner werden.

Prifen Sie den Septumsplilfluss. Wenn dieser zu gering ist, haben sich im Septum eventuell
Verunreinigungen angesammelt oder Kondensat verstopft die Spulleitung. Fur Einlasse
des Typs SS, MM, PTV, und PP: Setzen Sie den Spiilfluss auf mindestens 3 mL/Min,,

um das Septum sauber zu halten. Bei Einlassen des Kaltaufgabesystems setzen Sie den
Septum-Spilfluss auf mindestens 15 ml/Min. Messen Sie den Fluss. Siehe ,Messung
eines Saulenflusses™.

Prifen Sie alle Anzeigen und Datumsangaben der Gasventile.

+  Uberpriifen Sie die Reinheit des Gases. Wiederholen Sie die Analysen, einige davon in kurzen
Abstédnden, danach einige mit einem grofRen Abstand. Wenn die Kontaminierungsspitzen
fur die Analysen mit grofden Intervallen grofer sind, sollten Sie verunreinigtes Gas vermuten:
die Kontaminierung hat mehr Zeit, sich auf Saule und Liner abzulagern.

+ Prufen Sie Leitungen und Armaturen der Gasversorgung auf Verunreinigungen.
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Wenn Sie Verunreinigungen im Einlass vermuten, flihren Sie ein Ausheizverfahren durch.

Uberpriifen Sie den Betrieb der Einlésse. Reinigen Sie die Einlassdiise und ersetzen Sie die
verunreinigten Einlassteile.

Prifen Sie den Losungsmittelstand in den Reinigungsflaschen des automatischen
Flissigprobengebers.

Tauschen Sie bei Bedarf die Spritze im automatischen Fllssigprobengeber aus.

Prifen Sie das Probeninjektionsvolumen. Stellen Sie sicher, dass der Flissigprobengeber
genug Probenmaterial in den Einlass injiziert. Verwenden Sie den Rechner fir
Losungsmitteldampfvolumen, um festzustellen, wie viel Sie von der Probe injizieren sollten.

Geisterspitzen sind manchmal auf kontaminierte Probenfldschchen zurlickzufihren.
Setzen Sie neue bzw. gereinigte Probenflaschchen ein, und beobachten Sie, ob die
Geisterspitzen verschwinden.

Einige Proben &ndern sich unter Einfluss von Hitze oder ultraviolettem Licht. Uberpriifen
Sie die Probenstabilitat.

Saule, Methode

Fuhren Sie die vollstandige Wartung an der Saule durch: Heizen Sie Verunreinigungen aus,
entfernen Sie den verunreinigten Teil der Sdule beim Einlass und drehen Sie die Saule bei
Bedarf um und heizen Sie diese aus.

Wenn Sie Verunreinigungen in der Saule vermuten, flihren Sie ein Ausheizverfahren durch.

Stellen Sie sicher, dass die Ofenprogrammtemperatur und -zeit fiir die injizierten Proben
ausreichend sind. Geisterspitzen, die breiter sind als angrenzende Probenspitzen, konnen
von einer vorherigen Analyse stammen.

Uberpriifen Sie die Saule auf Verunreinigungen. Proben mit hohen Molekulargewichten,
die Ruckstande enthalten, konnen Spritze, Einlass-Liner oder die ersten paar Zoll der Saule
kontaminieren.

Installieren Sie ein Agilent Saulenriickspulsystem.

Detektor, Detektorgaszufuhr
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Prifen Sie alle Anzeigen und Datumsangaben der Gasventile.

Uberpriifen Sie die Reinheit des Gases. Wiederholen Sie die Analysen, einige davon in
kurzen Abstanden, danach einige mit einem groften Abstand. Wenn die
Kontaminierungsspitzen flir die Analysen mit grol3en Intervallen grolRer sind, sollten Sie
verunreinigtes Gas vermuten: die Kontaminierung hat mehr Zeit, sich auf Saule und Liner
abzulagern.

Prifen Sie Leitungen und Armaturen der Gasversorgung auf Verunreinigungen.
Wenn Sie Verunreinigungen im Detektor vermuten, fihren Sie ein Ausheizverfahren durch.
Uberpriifen Sie den Betrieb der Detektoren. Ersetzen Sie die verunreinigten Detektorteile.

Fehlerbehebung
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GrolRere Peaks als erwartet

Fehlerbehebung

Vergleichen Sie alle Abmessungen der konfigurierten Saule mit den Istwerten der
Abmessungen der Saule. (Siehe ,Konfigurierbare Elemente, die sich immer auf dem
aktuellsten Stand befinden miissen”.) Die Verfahren zum Konfigurieren von S&ulen finden
Sie im ,Erweiterten Handbuch”.

Prifen Sie das Injektionsvolumen des automatischen Probengebers. Im normalen
Injektionsmodus setzt der Probengeber die Schnellinjektion ein, um eine reprasentative
Probenmenge abzugeben. Die Schnellinjektion minimiert die Nadelfraktionierung. Mittels
manueller Injektion oder langsameren automatischen Injektionsgeraten erstellte
Chromatogramme weisen hohere Niveaus an Materialien mit niedrigen
Molekulargewichten im Vergleich zu Materialien mit hoheren Molekulargewichten auf,
weil die fliichtigen Bestandteile schneller aus der Nadel verdampfen als die Materialien
mit hoheren Gewichten.

Prifen Sie die Flaschchenabdeckungen. Lockere Flaschchenkappen kénnen zum
selektiven Schwund des leichteren Materials einer Probe flihren. Die Kappe sollte bei
ordnungsgemaler Installation nicht leicht drehbar sein.

Prifen Sie die konfigurierte SpritzengrolRe. Einige SpritzengroRen werden mit halber
Kapazitat angegeben. Wenn das maximale Spritzenvolumen auf halber Héhe am Zylinder
markiert ist und nicht an oberster Stelle, geben Sie beim Konfigurieren der Spritzengrolle
das Zweifache des angegebenen Werts ein.

1
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Peaks werden nicht angezeigt — keine Peaks

+  Wenn Sie einen automatischen Probengeber verwenden:
+ Stellen Sie sicher, dass das Flaschchen eine Probe enthalt.

+ Stellen Sie sicher, dass der Kolbentrager am automatischen Flissigprobengeber mit
dem Spritzenkolben verbunden ist.

* Prufen Sie, ob die Spritze ordnungsgemal installiert ist und die Probe ansaugt.
+ Priifen Sie, ob die Spritze ordnungsgemal installiert ist und die Probe ansaugt.

+ Stellen Sie sicher, dass Karussell/Probenteller korrekt bestlickt ist, und keine Injektionen
uber Flaschchen erfolgen, die sich nicht innerhalb der gewlinschten Sequenz befinden.

+ Achten Sie darauf, dass die Probe in die Spritze gezogen wird.
+ Stellen Sie sicher, dass der verwendete Detektor einem Signal zugewiesen ist.
+ Prifen Sie, ob die Saule korrekt installiert ist.

+  Stellen Sie sicher, dass die Saule nicht verstopft ist. (Siehe ,Messung eines
Saulenflusses”) Fiihren Sie die vollstandige Wartung an der Saule durch.

+ Achten Sie auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks")

+ Prifen Sie die Flusseinstellungen und messen Sie dann die Istwerte der Detektorflisse.
(Siehe ,Messung eines Detektorflusses”.)

+ Einige Proben andern sich unter Einfluss von Hitze oder ultraviolettem Licht. Prifen Sie die
Probenstabilitat.

« Prifen Sie die Probenmenge in den Flaschchen.
+ Ist die Probe viskos, versuchen Sie Folgendes:
+ Verlangern Sie die Viskositatsverzogerungszeit.

+ VerdUnnen Sie die Probe mit einem entsprechenden Losungsmittel von niedriger
Viskositat.

« Schalten Sie den TurmlUfter aus.

« Fur 7693A ALS verwenden Sie die Flaschchenheizung (Zubehor G4514A Barcodeleser/
Mischer/Heizung), um das Probenflaschchen aufzuheizen.

Wenn das Problem durch den Detektor verursacht wird, beachten Sie Tabelle 2.

Tabelle2  Fehlerbehebung am Detektor

Detektor Losung

FID, FPD+ « Stellen Sie sicher, dass das Elektrometer eingeschaltet ist.
+ Stellen Sie sicher, dass die Flamme immer noch brennt.

WLD « Stellen Sie sicher, dass der Heizfaden eingeschaltet ist.
« Stellen Sie sicher, dass das Referenzgas nicht auf null eingestellt
ist. (Der Glihdraht wird bei Null-Referenzgasfluss nicht aktiviert)

SPD,ECD Stellen Sie sicher, dass das Elektrometer eingeschaltet ist.
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Anstieg der Basislinie wahrend eines
Ofentemperaturprogramms

Fehlerbehebung

Uberpriifen Sie die Saule auf eine Blutung.

Achten Sie auf Lecks/Sauerstoff in der Tragergasversorgung. Sauerstoff kann die
Kapillarsaulen mit gebundenen Phasen beschadigen.

Prifen Sie die Anzeigen und Datumsangaben der Sauerstoffventile.

Flhren Sie Blindanalysen mit Losungsmittel durch, um die Basislinie ohne Probe zu
bewerten.

Fihren Sie Blindanalysen ohne Injektion durch (entfernen Sie die Spritze aus dem Injektor
und starten Sie eine Analyse), um die Basislinie ohne Losungsmittel zu bewerten.

Priifen Sie, ob Verunreinigungen bestehen. (Siehe Verunreinigung oder Verschleppung.)

Berticksichtigen Sie die Auswirkung der Filmstarke der Saule beim Bluten. Versuchen Sie,
eine Saule mit einem dunneren Film zu verwenden.

Priifen Sie die Saulenarmaturen auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks")
Bereiten Sie ein Saulenkompensationsprofil vor und verwenden Sie dieses.
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Chromatografische Symptome

Schlechte Peak-Auflosung

44

+ Stellen Sie den Saulenfluss auf eine optimale lineare Geschwindigkeit ein.

+ Installieren und verwenden Sie deaktivierte Verbrauchsmaterialien im Einlass (z. B. einen
Liner).

+ Fuhren Sie die vollstandige Wartung an der Saule durch: Heizen Sie Verunreinigungen aus,
entfernen Sie den verunreinigten Teil der Sdule beim Einlass und drehen Sie die Saule bei
Bedarf um und heizen Sie diese aus.

Priifen Sie die Sauleninstallation an beiden Enden.
«  Wahlen Sie eine Saule mit hoherer Auflosung.

Fehlerbehebung
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Peak-Abfall

Fehlerbehebung

In der nachfolgenden Abbildung ist ein Beispiel fur abfallende Peaks dargestellt. Bei der
Korrektur von abfallenden Peaks ist Folgendes zu beachten:

*  Welche Peaks fallen ab?

« Handelt es sich bei den abfallenden Peaks um aktive Verbindungen, alle Verbindungen
oder liegen Trends vor (wie z.B. friihzeitige Spitzen oder spatere Spitzen)?

|

+ Prifen Sie die Saule auf starke Verunreinigungen.
+ Bei Verwendung einer Kapillarsaule 0,5 bis T Meter von der Saulenfront entfernen.

+ FUr gebundene und kreuzverbundene Phasen, fihren Sie eine Losungsmittelspllung der
Saule durch.

- Priifen Sie, ob Verunreinigungen am Einlass bestehen. Tailing erhoht sich gelegentlich
mit der Substanzretention. Reinigen Sie den Einlass oder ersetzen und deaktivieren Sie
verunreinigte Einlassteile. (Siehe Wartungshandbuch.)

« Betrachten Sie die stationdren Phase der Saule (aktive Sdule). Dies betrifft nur aktive
Verbindungen. Eine aktive Saule erzeugt in der Regel Tailing, das abhangig von der
Retentionszeit zunimmt.

+ Schneiden Sie
1 Meter von der Saulenfront ab.
 Ersetzen Sie die Saule.
+ Stellen Sie sicher, dass die Saule korrekt abgeschnitten und installiert ist.

+ Fuhren Sie einen erneuten Schnitt durch und installieren Sie die Saule wieder im Einlass
und ersetzen Sie die Ferrulen. Nehmen Sie mit einem zuverlassigen Werkzeug einen
sauberen, rechteckigen Schnitt vor

- Bestatigen Sie, dass die Installation keine Undichtigkeiten aufweist. Bei Undichtigkeiten
an der Saulendichtung tritt vermehrtes Tailing fiir frih eludierende Peaks auf. (Siehe
,Uberpriifen auf Lecks")

+ Beachten Sie, welche Arten von Adapter, Liner und Einlassdichtung verwendet werden.
Eines dieser Teile oder alle konnten verunreinigt oder aktiv sein.

+ Verwenden Sie einen neuen, deaktivierten Liner. Dies betrifft nur aktive Verbindungen.
+ Sofern erforderlich, ersetzen Sie die Einlassdichtung.

+  Prifen Sie die Adapter (sofern installiert) und den Liner auf feste Partikel. Wenn feste
Partikel zu sehen sind, reinigen oder ersetzen.
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Chromatografische Symptome

Berucksichtigen Sie bei der splitlosen Kapillarinjektion die Kompatibilitat zwischen dem
Losungsmittel und der Saule.

+ Verwenden Sie ein anderes Losungsmittel. Dies hilft in den Fallen, wo verstarktes Tailing
fur frih eludierende Peaks oder Peaks mit der kiirzesten Entfernung zur Saulenfront
auftritt.

« Verwenden Sie eine Vorsaule von 3 bis 5 Metern.

Stellen Sie sicher, dass die Injektionstechnik adaquat ist. Dies ist in der Regel auf
fehlerhaftem Kolbendruck oder Probenreste in der Spritzennadel zuriickzuftihren.

Prifen Sie die Einlasstemperatur.

« Ist die Temperatur zu hoch, verstarkt sich generell das Tailing fur frih eludierende
Peaks. Verringern Sie die Einlasstemperatur um 50 °C.

* Ist die Temperatur zu niedrig, erhoht sich das Tailing generell mit der Retention. Erhohen
Sie die Einlasstemperatur um 50 °C.

Prifen Sie das Totvolumen im System. Priifen Sie die korrekte Installation der Saule an
beiden Enden.

+ Falls sich das Peak-Tailing mit der Retentionszeit verringert, reduzieren Sie das
Totvolumen in den Ubertragungsleitungsanschlissen, geschmolzenes Siliziumdioxid,
USwW.

+ Eine Saule, die zu hoch im Detektor oder Einlass installiert wird, kann
Totvolumenbereiche erzeugen.

Untersuchen Sie alle Ubertragungsleitungen fir kalte Stellen. Kalte Stellen verursachen
Tailing, das sich in der Regel mit der Retentionszeit erhoht.

SPD-Peak-Abfall

Flhren Sie bei einem SPD folgende Schritte durch:

Stellen Sie sicher, dass Sie die korrekte Perleneinheit fUr die zu analysierende Probe
verwenden. Wenn Sie Phosphor analysieren, installieren Sie eine schwarze Perleneinheit.
Weilte Perleneinheiten kdnnen bei der Analyse von Phosphor zu Peak-Abféllen fihren.

Stellen Sie sicher, dass die korrekte Dise installiert ist. Verwenden Sie eine erweiterte Diise.

Tauschen Sie die keramischen Isolierungen aus.

Fehlerbehebung
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Probleme mit Peak-Siedepunkt oder unzureichender
Molekulargewichts-Diskriminierung

Wenn Sie Probleme mit Peak-Siedepunkt oder Molekulargewichts-Diskriminierung
(Einlassdiskriminierung) haben, gehen Sie wie folgt vor:

Uberpriifen Sie den Einlass auf Verunreinigungen. Reinigen oder ersetzen Sie den Liner bei
Bedarf. Tauschen Sie alle Verbrauchsmaterialien am Einlass aus. Siehe
Wartungshandbuch.

Passen Sie die Einlasstemperatur an.

Flhren Sie Standards anhand einer bekannten Methode durch, um die erwartete Leistung
zu ermitteln.

Bei einem Einlass, der in der Split-Betriebsart mit einem
Detektor verwendet wird

Prifen Sie den Liner-Typ. Verwenden Sie einen Liner flr die Split-Analyse, der Glaswolle
oder andere Oberflachendichtungsmaterialien enthélt, um eine vollstandige
Probenverdampfung zu ermdglichen.

Erhohen Sie die Einlasstemperatur und stellen Sie sicher, dass die Isolierungskappe
installiert ist und eine Isolierung enthalt.

Priifen Sie Schnitt und Installation der Sdule im Einlass.

Bei einem Einlass, der in splitloser Betriebsart mit
einem Detektor verwendet wird

Fehlerbehebung

Uberpriifen Sie den Einlass auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks”.)

Prifen Sie den Liner-Typ. Verwenden Sie einen fur die Splitless-Analyse optimierten Liner
(deaktiviert, grofRe Volumen).

Stellen Sie sicher, dass die Ofenanfangstemperatur unter dem Siedepunkt des
Losungsmittels liegt.

Priifen Sie Schnitt und Installation der S&ule im Einlass.

Stellen Sie sicher, dass das Dampfvolumen des Losungsmittels die Kapazitat des Liners
nicht Ubersteigt.

Achten Sie auf eine geeignete Splilverzogerungszeit. (Liner-Volumen/Saulenfluss)
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Chromatografische Symptome

Probenzersetzung im Einlass/Fehlende Peaks

48

Senken Sie die Einlasstemperatur.

Achten Sie auf Luft oder Wasser im Tragergas; Uberpriifen Sie die Reinheit des Gases und
die Funktionalitat der Ventile.

Stellen Sie sicher, dass der Liner fir die zu analysierende Probe geeignet ist.

Fuhren Sie die vollstandige Wartung am Einlass durch: Tauschen Sie alle Verbrauchsteile
aus und heizen Sie den Einlass aus.

Installieren Sie einen deaktivierten Liner (falls ein Liner verwendet wird).

Priifen Sie, ob die Septum-, Liner- und Sdulendichtungen undichte Stellen aufweisen. (Siehe
,Uberpriifen auf Lecks")

Installieren Sie einen Agilent Direktverbindungs-Liner.

Verwenden Sie eine Druckmethode mit DruckstoR fur eine schnellere Probenibertragung
zur Saule.

Heizen Sie den Einlass aus.
Reinigen Sie den Einlass.

Fehlerbehebung
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Peak-Vorlagerung

In der nachfolgenden Abbildung sind Beispiele fur drei Arten von Peaks dargestellt:
symmetrisch, vorgelagert und tberlastet.

L

Symmetrisch Gegentiberstehend Uberladen

Wenn eine Peak-Vorlagerung oder Uberlastung auftritt, gehen Sie wie folgt vor:

Fehlerbehebung

Stellen Sie sicher, dass das Injektionsvolumen geeignet ist. Saulentberlastung ist die
haufigste Ursache fiir vorgelagerte Peaks.

+ Verringern Sie das Injektionsvolumen, |6sen Sie die Probe auf, und/oder erhohen Sie das
Split-Verhaltnis.

+ Andern Sie den Saulentyp oder die Filmstérke.

Stellen Sie sicher, dass die Saule korrekt installiert wurde. Anderenfalls installieren Sie die
Saule wieder im Einlass.

Stellen Sie sicher, dass eine geeignete Injektionstechnik verwendet wird. Dies ist in der Regel
auf fehlerhaftem Kolbendruck oder Probenreste in der Spritzennadel zuriickzufiihren.

Wenn Sie eine splitlose Kapillarinjektion anwenden, beachten Sie die Loslichkeit der
Verbindung im Injektionslosungsmittel.

* Wechseln Sie das Losungsmittel.
+ Verwenden Sie eine Vorsaule.

Prifen Sie die Reinheit des Probenlosungsmittels. Bei Losungsmitteln mit grof3en
Unterschieden bei Polaritat oder Siedepunkten kann ein gemischtes Probenlosungsmittel
zur Peak-Vorlagerung flihren. Wechseln Sie das Proben-Losungsmittel.
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Verrauschter Detektor, einschliel3lich Wander-,
Drift- und Basislinien-Spikes

Gesamtgerauschpegel

Langfristiger

Gerauschpegel (Drift)

Wander

Kurzfristiger
Gerauschpegel
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Rauschen sollte unter "normalen” Betriebsbedingungen gemessen werden, wenn eine Saule
angeschlossen und das Tragergas eingeschaltet ist. FID-Elektrometer-Rauschen oder Drift
(Flamme aus) bieten beispielsweise nicht geniigend Hinweise darauf, wie produktiv der
Detektor in der Praxis ist, weil wichtige Quellen flir Rauschen in dieser Messung nicht
berlcksichtigt werden. Rauschen verfiigt normalerweise Uber einen hohen Frequenzanteil
(urspriinglich elektronisch) und niedrigere Frequenzanteile, die als Wander und Drift
bezeichnet werden.

Wander weist eine willkirliche Richtung auf, jedoch bei einer niedrigeren Frequenz als das
kurzzeitige elektronische Rauschen. Langfristiges Rauschen (Drift) ist eine monotone
Signalanderung Uber einen Zeitraum, der im Vergleich zum Wander und elektronischen
Rauschen lang ist (siehe unten). Begriffe wie ,kurz” und ,lang"” sind relativ zur Breite der
chromatografischen Peaks zu betrachten. Man sollte generell Rauschen Uber einen
Zeitraum messen, der etwa 10 Mal der Peakbreite bei halber Hohe (oder 10 Mal dem
Bereich/Hohe-Verhéltnis bei einer GauRschen Spitze) entspricht. Erfolgt die Messung tber
langere Zeit, kann das Rauschen liberbewertet werden; kiirzere Zeiten konnen das Rauschen
unterbewerten.

NSNS SN AN AN A

Verrauschte Basislinie

Eine verrauschte Basislinie oder eine hohe Detektorausgabe kann auf Lecks, Verunreinigungen
oder elektrische Probleme hindeuten. Ein gewisses Rauschen ist bei jedem Detektor
unvermeidlich, wenngleich auch hohe Abschwachungen dies verdecken konnen. Da ein
Rauschen die Empfindlichkeit eines Detektors einschrankt, sollte dies minimiert werden.

«  Prifen Sie an allen Detektoren die Saulenarmaturen auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf
Lecks".)

*  Weitere Informationen zum FID finden Sie unter Isolierung der Ursache des
FID-Rauschens.

«  Beim WLD stellen Sie sicher, dass die Datenerfassung bei < 5 Hz erfolgt.

Fehlerbehebung
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Wenn ein Rauschen pl6tzlich an einer zuvor sauberen Basislinie auftritt, gehen Sie wie folgt vor:
+ Achten Sie auf aktuelle Veranderungen, die am System erfolgten.
+ Heizen Sie den Einlass aus.

Ausheizen kann Septumbluten und andere Kontaminierungen verringern. Neue Septa
konnen Rauschen durch Ausbluten von Material mit niedrigem Molekulargewicht
verursachen. Verringert sich das Rauschen, wenn die Einlasstemperatur reduziert wird,
ist das eine wahrscheinliche Ursache. Verwenden Sie nur Septa mit hoher Qualitat und
bewahren Sie sie an Orten auf, wo sie nicht kontaminiert werden kénnen.

+  Uberpriifen Sie die Reinheit der Trager- und Detektorgase. Wurde vor kurzem ein Behélter
ausgetauscht und ist der alte Behalter noch vorhanden und enthalt noch etwas Gas,
versuchen Sie es mit dem alteren Behalter, um festzustellen, ob sich das Rauschen
verringert.

Ist das neue Gas so stark verunreinigt, dass Filter geflllt werden, kann der Wechsel auf
den alten Behalter eine kleine Verbesserung bewirken, bis die Filter ausgetauscht oder
erneuert wurden. Die wahrscheinlichste Ursache fir das Problem ist das
Stickstofftragergas. Kaufen Sie bei einem zuverlassigen Gaslieferanten.

+  Prifen Sie beim WLD die Schwankungen des Umgebungsluftdrucks am GC.
Luftstromungen von einem Lifter oder einer Klimaanlage, die tber den GC wehen, kénnen
Storungen bei dem vom Detektor ausgegebenen Gas verursachen. Dies ist eine magliche,
jedoch nicht sehr wahrscheinliche Ursache fiir Rauschen, da Detektoren gut geschiitzt
sind. Wir die Quelle fir die Luftstromung beseitigt oder der Detektorauslass abgeschirmt,
kann dieses Problem festgestellt werden. Installieren Sie den Durchflussregler fiir den
WLD-Auslass (G1532-60070).

« Lose Verbindungen im Detektor oder in seinem Signalpfad erzeugen Rauschen.

+  Uberpriifen Sie, ob nach der letzten Wartung alle Teile wieder korrekt zusammengebaut
wurden.

+  Uberpriifen Sie den Detektor auf Verunreinigungen.

Wenn das Rauschen allmahlich auf einen zu hohen Pegel ansteigt, priifen Sie die folgenden
maoglichen Ursachen:

« Heizen Sie den Detektor aus.

+  Uberpriifen Sie den Detektor auf Verunreinigungen. Ersetzen Sie die Teile bei Bedarf. (Siehe
Wartungshandbuch.)

«  Uberprifen Sie die Saule und den Einlass auf Verunreinigungen.

+  Uberpriifen Sie die Diisen am FID oder SPD auf Verunreinigungen.
+ Uberpriifung, ob eine FID-Diise verstopft ist
- Uberpriifung, ob eine SPD-Diise verstopft ist

+  Stellen Sie sicher, dass das FFD+-Fotovervielfacherrohr (PMT) korrekt installiert ist. Ist dies
nicht der Fall, treten Lichtlecks und schlieBlich ein Rauschen auf.

FIDs sind anfallig flr das allmahliche Entstehen von Ablagerungen im Detektor. In extremen
Fallen tritt Spiking in Kombination mit erhohtem Rauschen auf.

Kohlenstoffablagerungen (schwarz) kdnnen aufgrund von schlecht verbrennenden
Losungsmitteln entstehen (vorwiegend chlorierte Stoffe und Aromaten). Vermeiden Sie es,
diese Losungsmittel zu verwenden, sofern moglich. Wenn Sie sie verwenden mussen, rechnen
Sie damit, den Detektor regelmafig reinigen zu missen.
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Siliziumdioxid (weil}) entsteht, wenn ausgeblutete Stoffe von einer Siliziumsaule in der Flamme
verbrannt werden. Zur Minimierung wahlen Sie eine niedrige Saulenauslastung und Phasen
mit hohen Temperaturgrenzen, konditionieren die Saulen grundlich vor Verwendung und
nutzen die niedrigstmogliche Ofentemperatur fur die Analyse.

Um alle Arten von Ablagerungen zu entfernen, bauen Sie den Detektor auseinander und
schrubben ihn mit einer kleinen Biirste ab. Ein Losungsmittel (fast alle sind geeignet) hilft
dabei, die Partikel fortzusptlen. Agilent empfiehlt den Austausch verschmutzter Kollektor-
und Isolatorkomponenten.

Andere Faktoren, die zu Rauschen fihren konnen:
« Die Saule ist im Detektor zu hoch installiert.

+ Die Ofentemperatur Ubersteigt die flir die Saule maximal empfohlenen Temperaturen.

Basislinien-Wander und -Drift

Basislinien-Wander oder -Drift kann auftreten, wenn eine Fluss- oder Temperatureinstellung
geandert wurde. Wenn sich das System vor Beginn einer Analyse nicht in den neuen
Zustanden stabilisiert hat, sind einige Basislinienanderungen zu erwarten. Folgende Falle
setzen voraus, dass seit der letzten Anderung der Betriebsbdingungen ausreichende
Stabilisierungszeit verstrichen ist.

Wenn ein Basislinien-Wander auftritt, priifen Sie das System auf Lecks, besonders beim
Septum und bei der Saule. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks” auf Seite 117.) Befindet sich das
Leck am Detektorende der Saule, sind die Retentionszeiten bei den Analysen stabil, wobei
jedoch die Empfindlichkeit eingeschrankt wird. Falls es sich am Einlassende befindet, ist die
Empfindlichkeit verringert und die Retentionszeiten sind erhoht.

Denken Sie auch daran, ob das Ofentemperatur-Programm ausreichend ist.

Basislinien-Drift tritt meistens wahrend der Temperaturprogrammierung auf. Versuchen Sie,
einen Basislinien-Drift wie folgt zu korrigieren:

+ Stellen Sie sicher, dass die Saulenkompensation verwendet wird und das Profil aktuell ist.
(Fir die Kompensation der Blutung.)

+ Stellen Sie sicher, dass die Saule konditioniert ist.
« Achten Sie bei der Betriebstemperatur auf die Sdulenblutung.
« Achten Sie auf den Signalmodus, der der Saule im Datensystem zugewiesen ist.

+  Prifen Sie das Saulenkompensationsprofil. Es kann zu gering (Drift nach oben) oder zu
hoch sein (Drift nach unten).

Diese Ursache fir Drift wird durch grindliche Saulenkonditionierung minimiert. Betrieb
mit einer niedrigeren Temperatur reduziert Drift, verlangert aber die Analyse. Die
Verwendung einer chromatografisch gleichwertigen Saule mit hoherer
Temperaturgrenze ist ebenfalls moglich.
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Fehlerbehebung

Basislinien-Spiking

In der Basislinienausgabe gibt es zwei Arten von Spiking: zyklisch und willktrlich. Spiking wird
normalerweise nicht in der Anzeige erkannt; die Erkennung ist nur per Plot oder
Online-Messkurve maoglich.

Abb.1. Zyklisches Spiking

Zyklisches Spiking kann folgende Ursachen haben:
+ einen elektrischen Motor

+ Klimatisierung von Gebauden

+ andere elektronische Storstrahlungen im Labor

T

Abb.2. Willkdrliches Spiking

Spikes sind isolierte Basislinienstorungen, die normalerweise als plétzliche (und groRRe)
Ausschlage nach oben auftreten. In Verbindung mit Rauschen beheben Sie zuerst das
Problem mit dem Rauschen, da das Spiking damit ggf. auch behoben werden kann.

+  Uberpriifen Sie, ob der Detektor kontaminiert ist. Bei einem stark verschmutzten FID kdnnen
sich Kohlenstoff- oder Siliziumdioxid-Partikel I6sen und in den Erkennungsbereich fallen.

+ Beieiner gepackten Saule priifen Sie, ob der Ausgang der gepackten Saule
ordnungsgemal mit Glaswolle abgedichtet ist. Infolgedessen werden Packungsteilchen
in den Detektor geblasen. Hierflr ist ein fehlerhafter oder fehlender Glaswollestopfen am
Auslass der gepackten Saule verantwortlich. Das kann zwar bei jedem Detektor
vorkommen, aber der Flammendetektor ist aufgrund der engen Bohrung der Diise
besonders anfallig.
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Prifen Sie die Installation der gepackten Saule. Der Boden der DUse oder das Ende eines
Ubertragungsrohrs erstreckt sich in das Saulenende. Wird dabei ein Glaswollestopfen
beruhrt, werden Spitzen erzeugt.

+ Prifen Sie, ob die Duse korrekt funktioniert.
« Achten Sie darauf, dass die Detektortemperatur nicht zu gering ist.
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Elektronenanlagerungsdetektor (EAD) Rauschen
und Empfindlichkeit

WARNUNG

Fehlerbehebung

Prozeduren zum Zerlegen und/oder Reinigen des Detektors, die nicht mit Warmeentwicklung
in Verbindung stehen, diirfen nur von geschultem, fiir den Umgang mit radioaktiven
Materialien berechtigtem Personal durchgefiihrt werden. Spuren von radioaktivem 63 Ni
konnen wahrend anderer Prozeduren freigesetzt werden, was zu einer maglichen
Freisetzung gefahrlicher Strahlung fiihren kann.

Um eine mogliche gefahrliche Kontaminierung des Bereichs mit radioaktiven Stoffen zu
verhindern, muss der Detektorauslass stets an eine Abzugshaube angeschlossen sein oder
in anderer Weise unter Beachtung lokaler Vorschriften entliiftet werden.

Leistungsprobleme in Verbindung mit dem EAD umfassen (sind jedoch nicht beschrankt auf)
den Verlust von Empfindlichkeit (tatséchlich oder wahrgenommen), hohes Signal/Hintergrund
Verhaltnis, verrauschte Basislinie und chromatografische Spitzen oder Hiigel, die nicht fir die
injizierten Proben typisch sind.

Werden die Probleme nicht von einer erhohten Signalausgabe begleitet, wie tber die
Fronttastatur des GCs zu erkennen ist, sollten Sie erst nachdem die anderen Komponenten
des chromatografischen Systems Uberprift wurden den Detektor als Ursache vermuten.

Bevor Sie eine ausfihrliche Fehlerbehebung beginnen, priifen Sie zunachst die Art des
Problems:

1 Falls vor kurzem Anderungen am System erfolgten, wie z. B. Anderung der Trager- oder
Detektorgase, Durchfiihrung von Wartung am Einlass oder an der Saule, oder Anderung der
Saule, untersuchen Sie die Moglichkeit, dass dadurch eine Kontaminierung oder Lecks
entstanden sind.

2 War das Problem chronisch und ist es jetzt hinreichend akut, um die Analyse zu storen,
weist dies auf eine Kontaminierung, Beeintrachtigung der Saule oder letztlich eine
fehlerhafte EAD-Zelle hin.

Weitere Themen:

»+Anzeigesignalauswertung”

L~Empfindlichkeit”

Anzeigesignalauswertung

Als erstes sollte der Signalwert bei inaktivem Status des GCs untersucht werden. Der "inaktive"
Signalpegel ist von Art und Qualitat der Trager- und Detektorgase sowie den Flussen und der
Anwendung abhangig. Er kann sich je nach Situation unterscheiden, wobei jedoch generell
folgende Werte gelten (Tabelle 3). Abb. 3 zeigt typische Stadien wahrend der
EAD-Lebensdauer.
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Tabelle3  EAD-Anzeigesignal-Auswertung

EAD-Signal Anmerkungen

<200
200 bis 400

400 bis 1000

1000 bis 2000

>2000

EAD ist ,gesund"”.

Geringfligig erhoht, kein Grund zur Sorge hier.
Signal ist noch im "einwandfreien" Bereich.

System zeigt Anzeichen fiir Kontaminierung
durch Gase, Saule oder Proben. Erhoht sich
das Signal als Reaktion auf erhchte
Ofentemperaturen ist die Sdule vermutlich die
Ursache.

Gehen Sie von starkerer Kontaminierung aus
und beachten Sie die Anleitungen zur
Fehlerbehebung.

Bleiben die folgenden Schritte erfolglos, ist die
EAD-Zelle vermutlich die Ursache.

Es kann 24 Stunden dauern, bis die EAD-Basislinie komplett stabilisiert ist. Dies gilt
insbesondere, wenn Sie mit einem kalten System beginnen und hohe Empfindlichkeit im
Betrieb sicherstellen mochten. Fiir hochst prazise Ergebnisse betreiben Sie den Detektor
so lang wie maoglich im normalen Betriebszustand (mindestens 2 Stunden und bis zu 24
Stunden), bevor Sie den Frequenztest durchfiihren.

Wenn die Injektion in einen unbenutzten Einlass erfolgt, miissen Sie Septa mit geringer
Blutung verwenden. Konditionieren Sie die neuen Septa unbedingt mehrere Stunden lang
mit einem Tragerfluss von 1 bis 5 mL/Min., bevor Sie sie in einem Einlass verwenden.
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Typische Stadien eines EAD-Lebenszyklus:

Stadium 1: Neue Zelle

Hintergrund = 100 Hz. Zelle erfiillt den Agilent Signal-Rausch-Verhaltnis (S/N) Standard.

Stadium 2: 6 Monate - 1 Jahr

Hintergrund = 180 Hz. Erhohte Reaktion.

Stadium 3:1-2 Jahre

Hintergrund = 350 Hz. Starkere Reaktion, Erhohung von Rauschen, geringeres S/N.

Stadium 4: 2-4 Jahre

Hintergrund > 500 Hz. Verrauschte Basislinie, negative Spitzen. Thermische Reinigung erforderlich.
Stadium 5:4-10 Jahre

Hintergrund > 1000 Hz. Sehr starke Reaktion. Starkes Rauschen, Zelle kontaminiert. Erfordert Austausch der
Zelle.

Abb.3. Typischer EAD-Lebenszyklus
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Empfindlichkeit

Wenn der EAD im "einwandfreien” Signalbereich ist und die Empfindlichkeit das Problem ist,
liegt es sehr wahrscheinlich am Einlass oder an der Saule. Beachten Sie folgende Punkte:

1

Bei Verwendung eines Einlasses mit den Betriebsarten Split und Splitless sollten Sie
priifen, ob die Betriebsart nicht gedndert wurde und das Splitventil funktioniert. Dies kann
erfolgen, indem Uberprift wird, ob sich die Reaktion dementsprechend verandert, wenn
zuerst eine Split- und anschliefend eine Splitless-Injektion vorgenommen wird, wobei alle
anderen Methodenparameter gleich bleiben. Bei Betriebsart Split priifen Sie den Splitfluss
mithilfe eines Flussmessgerats.

Prifen Sie alle Flussraten. Siehe ,Messen des Flusses bei einem FID, WLD, EAD und FFD+".

Uberpriifen Sie, ob die Einlasswartung vollstandig durchgefiihrt wurde. Dazu gehért das
Abschneiden und die erneute Installation der Saule.

Prifen Sie, ob das Injektionsgerat ordnungsgemal funktioniert. Falls bei der Methode ein
Probenventil verwendet wird, nehmen Sie eine direkte Spritzeninjektion mit einer
Konzentration ahnlich zu der durch das Ventil eingeleiteten Konzentration vor. Schlielen
Sie Probleme aufgrund des Ventils aus.

Prifen Sie den Kombinations-Liner im Zusatzgasadapter. Auch nur geringe Graphit- oder
Probenkontamination verringert die Empfindlichkeit.

Verunreinigung (hohe Basislinie)

Verflgt der EAD Uber eine hdhere Baseline als sein Alter erwarten lasst, priifen Sie Folgendes:

SchlieRen Sie alle anderen moglichen Ursachen aus. Siehe , Empfindlichkeit” oben. Priifen
Sie ebenfalls Trager- und Detektorgasversorgung, Gasfilter und die Saule.

Prifen Sie den Kombinations-Liner im Zusatzgasadapter. Ein kleines Stlick Graphit kann
die Ergebnisse verunreinigen.

Betragt die Detektor-Basislinie > 500 Hz, ungeachtet seines Alters, heizen Sie den Detektor
aus. Betreiben Sie ihn ein bis zwei Tage lang.
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Niedriger Peak-Bereich oder geringe Peak-Hohe
(Geringe Empfindlichkeit)

* Bei Verwendung eines Einlasses in der Split-Betriebsart prifen Sie das Split-Verhaltnis.

+  Achten Sie auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks".) Zur Fehlerbehebung bei kleinen
Lecks in einem Multimodus- oder Split/Splitless-Einlass lesen Sie bitte Manuelle
Uberpriifung eines Split/Splitless-Einlasses auf Lecks oder Manuelle Uberpriifung eines
Multimodus-Einlasses auf Lecks.

+  Uberpriifen Sie den Einlass auf Verunreinigungen. (Siehe ,Verunreinigung oder
Verschleppung”)

+ Prifen Sie jede Saule und stellen Sie sicher, dass diese am jeweiligen Ende
ordnungsgemal’ abgeschnitten und installiert wurde.

+ Stellen Sie sicher, dass der Saulentyp geeignet ist.

« Flhren Sie die vollstandige Wartung an der Saule durch: Heizen Sie Verunreinigungen aus,
entfernen Sie den verunreinigten Teil der Saule beim Einlass und drehen Sie die Saule bei
Bedarf um und heizen Sie diese aus.

Stellen Sie sicher, dass der Einsatztyp fiir die Probe geeignet ist.
Stellen Sie sicher, dass die Flusseinstellungen des Detektors ordnungsgemal sind.

Messen Sie die Istwerte der Detektorfllsse. Falls ein aktueller Fluss der GC-Anzeige nicht
entspricht, prifen Sie auf Kontaminierungen und Behinderungen, beispielsweise
aufgrund einer verstopften Dise. Beachten Sie folgende Punkte:

- Messung eines Detektorflusses

+ Uberpriifung, ob eine FID-Diise verstopft ist

- Uberpriifung, ob eine SPD-Diise verstopft ist

Uberpriifen Sie die Reinheit des Versorgungsgases.

Prifen Sie alle Anzeigen und Datumsangaben bei allen Ventilen.
Stellen Sie sicher, dass die Methodenparameter korrekt sind.

Einige Proben @ndern sich unter Einfluss von Hitze oder ultraviolettem Licht. Priifen Sie die
Probenstabilitat.

« Prifen Sie die konfigurierte Spritzengrol3e. Einige Spritzengrofien werden mit halber
Kapazitat angegeben. Wenn das maximale Spritzenvolumen auf halber Hohe am Zylinder
markiert ist und nicht an oberster Stelle, geben Sie beim Konfigurieren der SpritzengroRe
das Zweifache des angegebenen Werts ein.

+  Falls der Abfall in Peak-Bereich oder -Hohe graduell aufgrund des Anstiegs der Basislinie
erfolgte und nicht als plotzliche Anderung, Uberprifen Sie den Detektor auf Verunreinigung.
Heizen Sie den Detektor aus.

Bei Verwendung eines FID:
+ Stellen Sie sicher, dass die korrekte Duse installiert ist.
+  Uberpriifen Sie, ob die Diise verschmutzt ist.
+  Uberpriifen Sie, ob Detektorteile kontaminiert sind.
+ Uberpriifung, ob eine FID-Diise verstopft ist
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Bei Verwendung eines EAD:

+ Tauschen Sie den Kombinations-Liner aus geschmolzenem Siliziumdioxid mit Vertiefung
aus.

+ Nehmen Sie die Saule ab und installieren Sie diese erneut.
* Reinigen Sie den Zusatzgasadapter.

Bei Verwendung eines SPD:

«  Uberprifen Sie den Detektor auf Verunreinigungen.

+ Tauschen Sie die keramischen Isolierungen aus.

+ Tauschen Sie die Perleneinheit aus.

Bei Verwendung eines FFD+:

+ Stellen Sie sicher, dass die Saule korrekt installiert ist.

+ Prifen Sie, dass der korrekte Filter installiert ist und sauber ist.
+ Prufen Sie die Flussraten.

« Prifen Sie den Zusatzgastyp.

Behebung geringer Empfindlichkeit bei einem FID

Bei normaler Verwendung kann der FID Ablagerungen auf dem Detektor, Isolatoren, Dise, usw.
entwickeln. Zur Reduzierung der Entstehung von Kontaminierungen empfiehlt Agilent die
Verwendung des Detektors bei mindestens 300 °C. Ablagerungen entwickeln sich jedoch auch
bei normaler Nutzung in der Dise (in der Regel weies Silizium aufgrund von Saulenbluten
oder schwarzer, kohlenstoffhaltiger Rul}. Diese Ablagerungen reduzieren die Empfindlichkeit
und verursachen chromatografisches Rauschen und Spitzen. Disen missen von Zeit zu Zeit
gereinigt oder ersetzt werden. Folgendes Verfahren priifen die Ursachen geringer
Empfindlichkeit abhangig von der Haufigkeit des Auftretens.

Bei Empfindlichkeitsverlust in Verbindung mit Rauschen, Wander oder Drift lesen Sie bitte
auch,Verrauschter Detektor, einschlieBlich Wander-, Drift- und Basislinien-Spikes".

1 Prifen Sie die Detektor-Flussraten.

Als allgemeine Regel gilt ein Flussverhaltnis von 1:1 fir Wasserstoff zu (Saule +
Zusatzgas).

2 Messen Sie die tatsachliche Detektorflussgeschwindigkeit. Siehe ,Messung eines
Detektorflusses”. Wenn die Istwerte der Wasserstoff-, Zusatzgasflisse und
Kapillarsaulenflisse unter dem angezeigten Fluss liegen, verstopft die Dise allmahlich.
Siehe ,Uberpriifung, ob eine FID-Diise verstopft ist”. Ersetzen Sie die Diise.

3 Priifen Sie, ob die Saule korrekt installiert ist. Installieren Sie sie erneut. Stellen Sie sicher,
dass die Saule ganz bis zur Spitze installiert und 1-2 mm zuriickgezogen wurde
(Saulen-ID > 100 um).

4 Uberprifen Sie die Einlassparameter, von denen die Entliftung gesteuert wird, wie
beispielsweise das Split-Verhaltnis und die Splitless-Reinigung Verzogerungszeit.
Stellen Sie sicher, dass die Probe nicht unbeabsichtigt entliiftet ist.
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6 Flhren Sie eine vollstdndige Einlasswartung durch (tauschen Sie alle Verbrauchsteile aus)
und fihren Sie anschlieRend mit dem Einlass einen Drucktest durch. Siehe
Wartungshandbuch und ,Uberpriifen auf Lecks".

7 Fuhren Sie eine vollstandige FID-Wartung durch. Bauen Sie den FID auseinander und
reinigen oder ersetzen Sie alle Teile.
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FID-Flamme erlischt wahrend einer Analyse und
versucht, neu zu zunden

62

Nachfolgend ist ein beispielhaftes Chromatogramm dargestellt, in dem das Erloschen der
Flamme von einem groRen Losungsmittel-Peak gezeigt wird.
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Nach dem Erloschen der Flamme versucht der GC drei Mal, die Flamme zu ztinden. Der GC
versucht, neu zu zlinden, sobald die Detektorausgabe unter den Sollwert Lit offset fallt
unabhangig davon, ob die Flamme geldscht wurde oder nicht. (Bei einem sehr sauberen
System kann die Basislinienausgabe weniger als 2 pA betragen).

Wenn die FID-Flamme wahrend einer Analyse erlischt, gehen Sie wie folgt vor:

« Prifen Sie, ob die Flamme durch einen aromatischen Lésungsmittel-Peak oder durch
Wasser geloscht wurde.

Uberpriifen Sie, ob die Diise verstopft ist.

Stellen Sie sicher, dass die Gasflusseinstellungen korrekt sind. Uberpriifen Sie, ob die
Einstellungen fur Lit offset ordnungsgemal festgelegt wurden.

Wenn die FID-Flamme versucht, selbst neu zu zinden, jedoch bereits brennt, gehen Sie wie
folgt vor:

+ Stellen Sie sicher, dass fir die Lit offset-Einstellung des FID fiir die Analyse der korrekte
Wert festgelegt wurde (in der Regel < 2,0 pA).

* Prifen Sie, ob die Flamme durch einen aromatischen Peak oder durch Wasser geloscht
wurde.

+  Uberpriifen Sie, ob die Diise teilweise verstopft ist. Messen Sie am Detektor die Istwerte
der Flusse fur Wasserstoff, Luft und Zusatzgas. (Siehe ,Messung eines Detektorflusses”))
Ersetzen Sie die DUse bei Bedarf.
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Priifen Sie, ob die Saule korrekt installiert ist. Installieren Sie sie erneut. Stellen Sie sicher,
dass die Saule ganz bis zur Spitze installiert und 1-2 mm zurickgezogen wurde
(Saulen-ID > 100 um).

+  Priifen Sie, ob die Sdulendichtung am Detektor undicht ist. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks")
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FID-Basislinienausgabe uber 20 pA

+  Uberpriifen Sie die Reinheit der Trager- und Detektorversorgungsgase. Weitere
Informationen konnen Sie dem Agilent Standortvorbereitungshandbuch fir GC, GC/MS,
und ALS entnehmen.

+  Uberpriifen Sie die Saule auf eine Blutung. Stellen Sie die Ofentemperatur auf die
Umgebungstemperatur zurtick. Falls die Detektorausgabe stark zurlickgeht, weist dies
auf eine verunreinigte oder blutende Saule oder verunreinigtes Tragergas hin. Bestatigen
Sie die Saulenblutung, indem Sie den Saulenfluss (bei kaltem Ofen) abschalten und die
Detektorausgabe prifen.

« Prifen Sie alle Anzeigen und Datumsangaben der Gasventile und stellen Sie sicher,
dass die Ventile nicht abgenutzt sind.

Stellen Sie sicher, dass der Detektor nach der letzten Wartung ordnungsgemaf
zusammengebaut wurde.

Uberpriifen Sie den Detektor auf Verunreinigungen. Heizen Sie den Detektor aus.

Priifen Sie, ob der FID-Leckstrom < 2,0 pA betragt. (Siehe ,Messung des
FID-Leckstroms*”.)
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FID-Basislinienausgabe bei Maximum (~8 Millionen)

Fehlerbehebung

Falls die FID-Ausgabe bei einem sehr hohen Wert (bis zu 8 Millionen Zahler) stehenbleibt,
prifen Sie, ob am Kollektor ein Kurzschluss vorliegt.

1

Prifen Sie, ob die Verbindungsfeder verbogen ist. Entfernen Sie die Kollektoreinrichtung
und flhren Sie eine Sichtprifung der Feder durch.

Bauen Sie die Kollektoreinrichtung auseinander und fihren Sie eine Sichtpriifung der Teile
auf Rost durch. Ersetzen Sie die Teile bei Bedarf. Um dieses Problem zu vermeiden,
betreiben Sie den Detektor mit 300 °C.

Uberpriifen Sie den Detektor auf Verkohlung durch Injektion, Aromaten oder chlorierte
Stoffe. Um dieses Problem zu vermeiden, betreiben Sie den Detektor mit > 300 °C. Bauen
Sie den Kollektor wieder zusammen und installieren Sie ihn. Betreiben Sie den Detektor
unter Verwendung hoherer Luft- und Wasserstoffflisse (Luft muss 450 ml/Min. betragen,
Wasserstoff 35 ml/Min.).
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FFD+-Flamme erlischt wahrend einer Analyse und
versucht, neu zu zunden

66

Wenn die Flamme wahrend einer Analyse erlischt, gehen Sie wie folgt vor:

Uberpriifen Sie das GC-System auf Lecks, besonders an der Saulendichtung am Detektor.
(Siehe ,Uberpriifen auf Lecks".)

FFD+: Stellen Sie sicher, dass die Temperatur der Ubertragungsleitung auf > 200 °C
eingestellt ist.

Stellen Sie sicher, dass das Kondensat im Entliftungsrohr nicht in den Detektor
zuriicktropft. Das flexible Entliftungsrohr aus Kunststoff muss vom Detektor in einen
Behalter verlaufen ohne dass es herabhangt, um so das korrekte Abtropfen des
Wasserkondensats zu ermoglichen. Das offene Rohrende darf nicht in das Wasser im
Behalter hineinragen.

Wenn die FFD+-Flamme erlischt und dann neu ziindet, gehen Sie wie folgt vor:

Stellen Sie sicher, dass der eingestellte Lit offset unter der normalen Basislinie liegt.
Achten Sie auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks")

Prifen Sie die Flusseinstellungen und messen Sie dann die Istwerte der Detektorflisse.
(Siehe ,Messung eines Detektorflusses”.)

Bestimmte Umgebungsbedingungen, wie z. B..

+ Starke elektromagnetische Felder

+ Grolke Schwankungen der Umgebungstemperatur

+ GroRe atmospharische Druckschwankungen

konnen ein kinstlich schwaches Signal im GC verursachen, das falschlich darauf

hinweist, dass die Flamme geloscht wurde. Infolgedessen wird die Analyse abgebrochen
und der GC versucht, eine bereits brennende Flamme erneut zu entzinden.

Sie kdnnen priifen, ob die Flamme brennt, indem Sie eine kalte, glanzende Oberflache
(wie beispielsweise einen Spiegel oder einen Gabelschlissel) Uber das Auslassrohr halten.
Eine Kondensation auf der Oberflache weist darauf hin, dass die Flamme brennt.

Setzen Sie den Wert Lit offset auf 2,0 zurlick.
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FFD+-Dampfung/-Reproduzierbarkeit

Fehlerbehebung

Kohlenwasserstoffdampfung tritt auf, wenn sich eine hohe Konzentration
Kohlenwasserstoffdioxid aus einer Kohlenwasserstoffspitze gleichzeitig mit den
Schwefelverbindungen in der Flamme befindet. Ein Teil des von den Schwefelverbindungen
abgestrahlte Licht wird von einigen Kohlenwasserstoffverbindungen absorbiert.

Selbstdampfung tritt bei hohen Konzentrationen von Heteroatom-Verbindungen auf. Einige
weiteren Verbindungen im Grundstatus (inaktiviert) absorbieren das ausgestrahlte Photon
erneut und verhindern, dass es den PMT erreicht.

So erfolgt eine Auflosung der Kohlenwasserstoffdampfung:

+ Die Saule sollte Verbindungen, die Schwefel oder Phosphor enthalten, sowie Verbindungen,
die zwar kein Licht absorbieren, potenziell aber dazu fahig sind, streng voneinander trennen.

+ Optimieren Sie die chromatografische Trennung so, dass Kohlenwasserstoffspitzen von
Schwefel- oder Phosphorspitzen aufgeldst werden.

1 Fihren Sie die Analyse zunadchst auf einem FID durch, um alle Spitzen zu sehen (der
FFD+ ignoriert Kohlenwasserstoffe).

2 FUhren Sie die Analyse auf dem FFD+ durch.

3 Andern Sie die Methode so, dass die fir Sie interessante Spitze von den brigen Spitzen
getrennt ist.
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FFD+-Ausgabe zu hoch oder zu niedrig

+ Stellen Sie sicher, dass der korrekte Filter verwendet wird. Verwenden Sie keinen
Phosphorfilter mit schwefeloptimierten Fllissen oder einen Schwefelfilter mit
phosphoroptimierten Flissen.

« Priifen Sie, in welcher Position die Sdule im Detektor installiert ist.
+  Uberpriifen Sie die Reinheit des Gases.

+ Stellen Sie sicher, dass die Fllsse flr den verwendeten Filter optimiert werden.
Uberwachen Sie den FFD+-Ausgang. Die nachstehende Tabelle zeigt Beispiele fiir
die Detektorausgabe, wenn der im Detektor installierte Filter und die verwendeten
Gasflisse nicht Ubereinstimmen.

Tabelle 4
Ausgaben
Gasfliisse optimiert fiir Mit Schwefelfilter Mit Phosphorfilter
Schwefel 30 bis 50 10 bis 12° (niedrig)
Phosphor 240 bis 250 (hoch) 30 bis 50

Zusatzlich zu der Nichtentsprechung zwischen installiertem Filter und einer bestimmten
Gruppe von Gasflissen sollten Sie bei brennender Flamme die FFD+-Signalausgabe priifen:

+ Wird 0,5 bis 3,0 ausgegeben, prifen Sie, ob die Flamme BRENNT.

+ Betragt die Ausgabe 0, priifen Sie, ob das Elektrometer AUS ist oder das Signalkabel
ausgesteckt wurde.

+ Betragt die Ausgabe < 30, ist die Flamme mdglicherweise an einer falschen Position.
Priifen Sie die Detektorflisse, Saulenfluss und Saulenposition. Beachten Sie folgende
Punkte:

+ Messung eines Saulenflusses
+ Messung eines Detektorflusses
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3  Chromatografische Symptome

Niedrige Peak-Bereiche mit dem FFD+

Fehlerbehebung

Prifen Sie die Flusseinstellungen und messen Sie dann die Istwerte der Detektorflisse.
(Siehe ,Messung eines Detektorflusses”.)

Fuhren Sie die vollstandige Wartung am Einlass durch: Tauschen Sie alle Verbrauchsteile
aus und heizen Sie den Einlass aus.

Fuhren Sie die vollstandige Wartung an der Saule durch: Heizen Sie Verunreinigungen aus,
entfernen Sie den verunreinigten Teil der Sule beim Einlass und drehen Sie die Saule bei
Bedarf um und heizen Sie diese aus.

Stellen Sie sicher, dass die Saule korrekt installiert ist.

Beriicksichtigen Sie den Filtertyp (Schwefel oder Phosphor).
Uberpriifen Sie das System auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks".)
Stellen Sie sicher, dass die Methodeneinstellungen korrekt sind.

Priifen Sie die Flussraten.

Priifen Sie den Zusatzgastyp.
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3  Chromatografische Symptome

GrolRe Peak-Breite auf halber Hohe am FFD+

Wenn der FFD+ Peaks erzeugt, die auf halber Hohe des Peaks Gibermalig breit sind, gehen Sie
wie folgt vor:

+ Prifen Sie das tatsachliche Injektionsvolumen; verringern Sie dies bei Bedarf.
+ Stellen Sie sicher, dass der Liner nicht auf die Probe reagiert.
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3  Chromatografische Symptome

Hohe FFD+-Basislinienausgabe, > 20 pA

Fehlerbehebung

Uberpriifen Sie die Reinheit des Versorgungsgases.
Prifen Sie alle Anzeigen und Datumsangaben bei allen Ventilen.
Uberpriifen Sie den Detektor auf Verunreinigungen.

Uberpriifen Sie das Fotovervielfacherrohr auf Lichtlecks (PMT); ziehen Sie das Rohr fest,
falls es nicht ganz fest sitzt.

Flhren Sie die vollstandige Wartung am Einlass durch: Tauschen Sie alle Verbrauchsteile
aus und heizen Sie den Einlass aus.

Flhren Sie die vollstandige Wartung an der Saule durch: Heizen Sie Verunreinigungen bei
Bedarf aus.
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3  Chromatografische Symptome

FFD+-Chromatografieausgabe mit abgeschnittenen

Peaks

WARNUNG

72

Wenn Sie eine Anwendung an der Obergrenze des dynamischen Bereichs haben (besonders
mit Schwefel), missen Sie Ihr Instrument moglicherweise desensibilisieren. Tauschen Sie den
Schwefelfilter 1000-1437 durch den Filter mit der Teilenummer 19256-80000 aus. Setzen Sie
anschlielfend die Detektorgasflisse auf die Werte, die in der Phosphorpriifmethode verwendet
werden. Dies erhoht die Basislinie, allerdings mit Verlusten beim Signal-Rausch-Verhaltnis.

Mit der Losung und der Nutzung von Wasserstoff sollte es keine Probleme geben. Beachten
Sie jedoch bitte die folgende Warnung.

Wasserstoffgas ist entflammbar und es besteht Explosionsgefahr. Schalten Sie das
Wasserstoffgas an der Versorgungsquelle unbedingt ab, nachdem die Anschliisse
hergestellt wurden. Ebenso miissen Sie alle Anschliisse, Leitungen und Ventile auf
undichte Stellen untersuchen, bevor Sie mit dem Gerat arbeiten oder das Gerat warten.
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3  Chromatografische Symptome

Dampfung des Losungsmittels am SPD

Fehlerbehebung

Wenn die Basislinie nach einem Losungsmittel-Peak nicht wiederhergestellt wird, gehen Sie
wie folgt vor:

Schalten Sie im Bereich des Losungsmittel-Peaks den Wasserstoff aus/ein.
Verwenden Sie Stickstoff als Zusatzgas.

Stellen Sie den gesamten Saulenfluss und das Zusatzgas auf unter 10 mL/Min. ein.
Erhohen Sie den Luftfluss um 10 mL/Min.

Erhohen Sie die Detektortemperatur auf 325°C.

Implementieren Sie die Agilent Dean Luftungslosung mit Umschaltung von Losungsmitteln.
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3  Chromatografische Symptome

Niedrige SPD-Response

WARNUNG

74

Flhren Sie die vollstandige Wartung am Einlass durch: Tauschen Sie alle Verbrauchsteile
aus und heizen Sie den Einlass aus.

Fuhren Sie die vollstandige Wartung an der Saule durch: Heizen Sie Verunreinigungen bei
Bedarf aus. Stellen Sie sicher, dass die Sdule korrekt installiert ist.

Eine hohe Konzentration an Losungsmittel hat das Wasserstoff-/Luft-Plasma ausgeldscht.
Betreiben Sie das Zusatzgas mit einer Flussgeschwindigkeit von 5 ml/Min.

Prifen Sie, ob aus der externen Versorgung Wasserstoff abgegeben wird. Priifen Sie, ob
Fluss und Druck an der Tastatur eingeschaltet sind. Die Wasserstoff-Flussgeschwindigkeit
sollte zwischen 1,0 und 5,5 mL/Min. liegen. Messen Sie den tatsachlichen Gasfluss am
Detektor. (Siehe ,Messung eines Detektorflusses”))

Uberpriifen Sie, ob die Diise teilweise verstopft ist. Siehe Uberpriifung, ob eine FID-Diise
verstopft ist.

Stellen Sie sicher, dass die Perleneinheit aktiviert ist. Sehen Sie mithilfe eines Spiegels
durch die Liftungsoffnung am Detektordeckel, um zu sehen, ob die Perleneinheit orange
gliht. Wenn die Perleneinheit nicht leuchtet, priifen Sie das Detektor-Hintergrundsignal.
Schalten Sie die Perleneinheit aus, um einen Referenzpegel festzulegen, und schalten Sie
die Perleneinheit dann ein und suchen Sie nach einem plotzlichen starken Anstieg der
Ausgabe. Dieser Anstieg weist auf eine erfolgte Zlindung hin. Wird die Perleneinheit mit 4 V
versorgt, erfolgt jedoch keine Zlindung (zu sehen unter Settings (Einstellungen) > Service
Mode (Service-Modus) > Detectors (Detektoren) > Signal), ist die Perleneinheit vermutlich
ausgebrannt. Tauschen Sie die Perleneinheit aus.

Abb.4. Brennende Blos-Perle

Die vom Detektor ausgehenden Emissionen sind so heil}, dass Sie sich verbrennen kénnen.
Verwenden Sie ausreichende Schutzausriistung, wie eine Sicherheitsbrille oder einen
Spiegel, wenn Sie priifen, ob die Perleneinheit gliiht.

Tauschen Sie die Isolierungen/den Kollektor aus.

Priifen Sie, ob eine Flissigphasen-Kontaminierung (polare Phasen) vorliegt.
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3  Chromatografische Symptome

Basislinienausgabe am SPD > 8 Millionen

+ Der Kollektor ist mit dem Detektorgehause kurzgeschlossen. Zerlegen Sie den Kollektor
und die Isolierungen und installieren Sie alles wieder neu.
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Chromatografische Symptome

SPD-Nullpunktabgleich funktioniert nicht
ordnungsgemal’

76

Uberpriifen Sie, ob die Dise verstopft ist. (Siehe ,Uberpriifung, ob eine SPD-Diise
verstopft ist” auf Seite 159)

Messen Sie die Istwerte der Detektorflisse. (Siehe ,Messung eines Detektorflusses” auf
Seite 145.) Wenn die Wasserstoff- oder Zusatzgasflisse Null betragen oder weit unter
dem angezeigten Fluss liegen, Uberprifen Sie, ob eine Diise verstopft ist.

Prifen Sie den Zustand der Perleneinheit. Ersetzen Sie diese nach Bedarf.
Stellen Sie sicher, dass die Flusseinstellungen korrekt sind.

Wenn weiterhin Fehler auftreten, besteht im System mdglicherweise ein gro3es Leck. Ein
solches Leck kann dazu fiihren, dass die gemessenen Flussraten von den tatsachlichen
Flussraten abweichen. Uberpriifen Sie das gesamte System und insbesondere die
Detektorsaulendichtung sorgfaltig auf Lecks. (Siehe,Uberpriifen auf Lecks" auf Seite 117.)
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3  Chromatografische Symptome

Niedrige Selektivitat am SPD

(Relativ zu Stickstoff oder Phosphor hohe Kohlenwasserstoffreaktion.)
+ Stellen Sie sicher, dass der Wasserstofffluss korrekt ist (< 3 ml/Min.).

«  Uberprifen Sie die Perleneinheit; diese kann defekt oder abgenutzt sein.

Tauschen Sie Kollektor und Isolierungen aus.

Fehlerbehebung
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Chromatografische Symptome

Negative Peaks am WLD

78

+ Stellen Sie sicher, dass der geeignete Gastyp verwendet wird.

+  Uberpriifen Sie das System auf Lecks, besonders an der Sdulendichtung am Detektor.
(Siehe ,Uberpriifen auf Lecks" auf Seite 117.)

« Berlicksichtigen Sie die Warmeleitfahigkeit der Substanzen relativ zum Trager.
Berlicksichtigen Sie die Empfindlichkeit von Substanzen.

+ Prifen Sie die Flusseinstellungen und messen Sie dann die Istwerte der Detektorflisse.
(Siehe ,Messung eines Detektorflusses” auf Seite 145"))
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3  Chromatografische Symptome

WLD-Basislinie hat sinusformige
Noise-Trailing-Peaks gedampft (Ringing-Basislinie)
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3  Chromatografische Symptome

WLD-Peaks haben eine negative Neigung am Auslauf

Prifen Sie, ob die Saulenadapterdichtung am Detektor undicht ist. (Siehe ,,Uberpriifen auf
Lecks" auf Seite 117.)

Erweitern Sie den Detektor durch einen passivierten Glihdraht.
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4 Symptome am GC, wenn dieser nicht
betriebsbereit ist

GC ist niemals betriebsbereit 82

Fluss wird niemals betriebsbereit 83

Ofentemperatur kihlt niemals herunter oder kiihlt extrem langsam ab 84
Ofen heizt niemals auf 85

Temperatur ist niemals betriebsbereit 86

Ein Fluss oder Druck kann nicht eingestellt werden 87

Ein Gas erreicht nicht den Sollwertdruck oder Fluss 88

Ein Gas Uberschreitet den Drucksollwert oder Fluss 89

Der Einlassdruck oder -fluss schwankt 90

Ein Druck kann nicht so niedrig wie der Sollwert an einem Spliteinlass gehalten werden 91
Der gemessene Saulenfluss entspricht nicht dem angezeigten Fluss 92
FID ziindet nicht 93

FID-AnzUunder gliht nicht wahrend der Injektionssequenz 94

Gemessene FID- bzw. SPD-Wasserstoff- und Zusatzgasflisse liegen erheblich unter dem
Sollwert 96

SPD-Nullpunktabgleich schlagt fehl 97
FFD+ ziindet nicht 98

Ventil nicht bereit 100

Dieser Abschnitt enthalt Fehler und Symptome, die auftreten, wenn der GC eingeschaltet ist,
jedoch keine Analysen durchfiihren kann. Dies wird durch die Meldung ,Not Ready", durch
Fehlermeldungen oder andere Symptome angezeigt.
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Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

GC ist niemals betriebsbereit

82

Normalerweise wird der GC betriebsbereit, nachdem Flisse und Temperaturen ihre Sollwerte
erreicht haben. Wenn der GC nach einer langeren Zeit nicht betriebsbereit ist, gehen Sie wie
folgt vor:

Wahlen Sie die Status-/Kontrollleiste oder eine Komponente unter Method (Methode) aus,
um zu sehen, welche Sollwerte oder Bedingungen nicht bereit sind.

Uberpriifen Sie, ob ein Problem mit dem Probengeber vorliegt.
Uberpriifen Sie, ob ein Problem mit dem Datensystem vorliegt.

Bei manuellen Injektionen in der Betriebsart Splitless oder mit der Gassparschaltung
mussen Sie ggf. (® driicken, um den Einlass fir die Injektion vorbereiten. Fiihren Sie dies
beispielsweise aus folgenden Griinden durch:

+ Um das Einlassspulventil vor einer splitlosen Injektion umzuschalten
+ Um eine gepulste Injektion vorzubereiten
+ Um die Gassparschaltung auszuschalten.

Weitere Informationen tiber (® finden Sie im Agilent 8890 GC-Benutzerhandbuch.
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Fluss wird niemals betriebsbereit

Wenn der Gasfluss niemals betriebsbereit ist, priifen Sie folgende Punkte:
+  Uberpriifen Sie am Versorgungsgas, ob ein ausreichender Versorgungsdruck anliegt.
+  Uberpriifen Sie die Durchflussregler der Aux-EPC-Komponente (sofern zutreffend).

Prifen Sie den konfigurierten Gastyp. Der konfigurierte Gastyp muss dem Istwerte der Gas
entsprechen, das am GC eingespeist wird.

+  Achten Sie auf Lecks in der Gasversorgung und am GC. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks" auf
Seite 117.)
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Ofentemperatur kihlt niemals herunter oder kuhlt
extrem langsam ab

Wenn der Ofen nicht abkuhlt oder extrem langsam abkdhlt:

Die auf der Riickseite des GCs austretende Abluft ist extrem heil3. Halten Sie Hande und
WARNUNG Gesicht von der Auslassoffnung entfernt.

«  Prifen Sie die Klappfunktion des Ofens.
1 Verringern Sie die Ofentemperatur um mindestens 20 Grad.

2 Stellen Sie sicher, dass die auf der Riickseite des GC vorhandenen Ofenklappen gedffnet
sind. Horen Sie, ob der Ventilator lauft. In der nachfolgenden Abbildung ist die Position
der beiden Ofenklappen dargestellt.

Wenn die Klappen nicht einwandfrei funktionieren, wenden Sie sich an Agilent.

Bei Verwendung einer Kryo-Kihlung:
+ Achten Sie auf ausreichend Kryo-KihImittel.

« Prifen Sie, ob die Betriebsgrenzwerte iberschritten wurden.
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Ofen heizt niemals auf

+  Driicken Sie Diagnostics (Diagnose), um Fehler anzuzeigen, die Agilent mitzuteilen sind.

Die auf der Riickseite des GCs austretende Abluft ist extrem heil3. Halten Sie Hande und
WARNUNG Gesicht von der Auslassoffnung entfernt.

+ Schalten Sie den GC aus und wieder ein.
+ Prifen Sie die Klappfunktion des Ofens.
1 Erhohen Sie die Ofentemperatur um mindestens 20 Grad.

2 Stellen Sie sicher, dass die auf der Riickseite des GC vorhandenen Ofenklappen
geschlossen sind. In der nachfolgenden Abbildung ist die Position der beiden
Ofenklappen dargestellt.

Wenn die Klappe im gedffneten Zustand arretiert oder wenn die Klappen geschlossen
sind und der Ofen dennoch nicht aufheizt, wenden Sie sich an Agilent.

@m
|
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Temperatur ist niemals betriebsbereit

Eine betriebsbereite Temperatur ist erreicht, wenn 30 s der Sollwert von +1°C gehalten wird.
Wenn niemals eine betriebsbereite Temperatur erreicht wird, gehen Sie wie folgt vor:

« Achten Sie auf fehlende Isolierungskappen an einem Einlass oder am Detektor.

« Prifen Sie, ob zwischen dem Ofen und dem Einlass oder Detektor ein extrem grof3er
Temperaturunterschied vorliegt.

Achten Sie auf fehlende Isolierungen beim Einlass oder am Detektor.
+  Wenn Sie am Einlass Kryokiihlung verwenden (Coc, PTV, oder MMI):
 PrUfen Sie den Pegel des Kryo-KihImittels.

« Priifen Sie, ob die Betriebsgrenzwerte tberschritten wurden. Betreiben Sie den GC z. B.
in einem heilRen Raum bei hoher Ofentemperatur und sehr niedriger Einlasstemperatur,
ist es moglich, dass ein Einlass nicht die gewunschte Temperatur erreicht.
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Ein Fluss oder Druck kann nicht eingestellt werden

Fehlerbehebung

Wenn Sie einen Fluss oder Druck mit Hilfe der Split/Splitless-, MMI-, PTV-, VI- oder
Kaltaufgabesystem-Einlasse nicht einstellen konnen, gehen Sie wie folgt vor:

« Prifen Sie die Saulenbetriebsart.

« Prifen Sie, ob eine Kapillarsaule fir den korrekten Einlass konfiguriert ist.
Prifen Sie die konfigurierten Saulenabmessungen.

» Prifen Sie, ob der Fluss eingeschaltet ist.

Wenn Sie keinen Fluss oder Druck mit Hilfe des Purged-Packed-Einlasses einstellen konnen,
gehen Sie wie folgt vor:

« Prifen Sie die Saulenbetriebsart.
+ Prifen Sie, ob der Fluss eingeschaltet ist.

+ Prifen Sie die Einlassbetriebsart. Bei Verwendung der Einlass-Flusssteuerung kdnnen
Sie die Flusssteuerungs-Betriebsart nur fiir Saulen festlegen. Bei Verwendung der
Einlass-Drucksteuerung kdnnen Sie die Saule sowohl fur Fluss- als auch fir
Druckbetriebsarten festlegen.

87



4

Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Ein Gas erreicht nicht den Sollwertdruck oder Fluss

88

Wenn ein Einlass nicht seinen Drucksollwert erreicht, wird dieser in einer fir den Einlasstyp
entsprechenden Zeit abgeschaltet. Gehen Sie wie folgt vor:

« Achten Sie auf ausreichenden Versorgungsgasdruck. Der Druck bei der Versorgung sollte
mindestens 10 psi Uber dem gewunschten Sollwert liegen.

Achten Sie auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks” auf Seite 117.) Ein groles Leck kann
im System vorhanden sein. Verwenden Sie den elektronischen Leckdetektor, um Lecks
aufzufinden und beheben Sie sie anschlielend. Vergessen Sie nicht, die Saule zu prifen —
eine defekte Saule stellt ein sehr grolRes Leck dar.

Zur Fehlerbehebung in einem Multimodus- oder Split/Splitless-Einlass lesen Sie bitte
,Manuelle Uberpriifung eines Multimodus-Einlasses auf Lecks" auf Seite 129 oder
,Manuelle Uberpriifung eines Split/Splitless-Einlasses auf Lecks” auf Seite 126.

* Bei Verwendung der Gassparschaltung stellen Sie sicher, dass die Flussgeschwindigkeit
der Gassparschaltung ausreichend hoch ist, um den hochsten Saulenvordruck
beizubehalten, der wahrend einer Analyse verwendet wird.

« Prifen Sie, ob eine Saule fehlerhaft installiert ist.
« Prufen Sie auf einen defekten Einlass oder einen Detektordrucksensor.

Wenn Sie einen Split/Splitless-, MMI- oder PTV-Einlass bzw. ein Einlasssystem fUr flichtige
Analyte verwenden:

«  Prifen Sie das Split-Verhaltnis. Erhohen Sie die Menge fir den Split-Fluss.
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Ein Gas uberschreitet den Drucksollwert oder Fluss

Wenn ein Gas seinen Druck- oder Flusssollwert Uberschreitet, gehen Sie wie folgt vor:

Wenn Sie einen Split/Splitless-, MMI- oder PTV-Einlass bzw. ein Einlasssystem fur fllchtige
Analyte verwenden:

+ Verringern Sie das Split-Verhaltnis.

« Tauschen Sie den Split-Entliftungsfilter aus. Lesen Sie hierzu die Informationen zu SS,
MMI, PTV und VI.

Achten Sie auf Kontamination oder anormale Verengung im Splitauslassfilter. Fihren Sie
ggf. den Splitauslass-Verengungstest in den Agilent Instrument Utilities oder Uber das
vordere GC-Bedienfeld durch. Siehe:

+ Uberpriifung oder Uberwachung des Gegendrucks der Splitauslassleitung
+ Durchfiihrung eines Splitauslass-Verengungstests

+  Wechseln Sie das Splitauslassrohr und den Splitauslassfilter. Siehe Servicehandbuch.
Stellen Sie sicher, dass der geeignete Liner ausgewahlt ist (falls ein Liner verwendet wird).

* Bestatigen Sie, dass die Methoden-Druckeinstellungen fiir den SS lber den giiltigen
Mindestwerten liegen, die auf dem GC verflgbar sind. Siehe Tabelle 5 auf Seite 91.

+ Prifen Sie die Golddichtung auf dem Split/Splitless-Einlass auf Verunreinigungen.

+  Wenn Sie bei einem Split/Splitless-Einlass einen Liner verwenden, der eine Verengung
verursacht, installieren Sie eine Hochfluss-Golddichtung.

Bei Verwendung eines FID oder SPD:

+  Uberpriifen Sie, ob die Dise verstopft ist. Siehe ,,Uberpriifung, ob eine FID-Diise verstopft
ist" auf Seite 158 oder ,Uberpriifung, ob eine SPD-Diise verstopft ist” auf Seite 159.

Ventile:

+  Uberpriifen Sie, ob ein Rotor falsch ausgerichtet ist. Richten Sie den Rotor bei Bedarf aus.
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Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Der Einlassdruck oder -fluss schwankt

90

Eine Schwankung am Einlassdruck kann zu Abweichungen in der Flussrate und
Retentionszeiten wahrend einer Analyse fihren. Gehen Sie wie folgt vor:

Prifen Sie, ob der Gasreiniger oder der Gasgenerator bei oder nahe der Kapazitat arbeitet.
Uberpriifen Sie am Versorgungsgas, ob ein ausreichender Versorgungsdruck anliegt.

Stellen Sie sicher, dass der Druckregler korrekt funktioniert. Systeme mit langen
Versorgungsrohren konnen einen Abwartsregler in der Nahe des GCs bendtigen.
Verwenden Sie aulerdem einen zusatzlichen Regler, um Schwankungen durch
Gasgeneratoren auszugleichen.

Achten Sie auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks” auf Seite 117.) Ein grolRes Leck kann
im System vorhanden sein. Verwenden Sie den elektronischen Leckdetektor, um Lecks
aufzufinden und beheben Sie sie anschlieliend. Vergessen Sie nicht, die Saule zu priifen —
eine defekte Saule stellt ein sehr grolles Leck dar.

Achten Sie auf groRe Verengungen im Einlass-Liner oder im Splitauslassfilter.

Stellen Sie sicher, dass der korrekte Liner installiert ist. Einige Liner weisen grolie
Druckabfalle auf, verursacht durch ihre Konstruktion oder enge Abdichtung.

Prifen Sie, ob sich die Raumtemperatur wahrend den Analysen stark verandert. Beheben
Sie das Problem mit der Labortemperatur oder verlagern Sie das Instrument an einen
geeigneteren Ort.

Achten Sie auf Verengungen in Gasraum, Spllung und Filterung und allen anderen
externen Probengeraten.

Funktion Verify Auto Flow Zero ist eingeschaltet.
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Ein Druck kann nicht so niedrig wie der Sollwert an
einem Spliteinlass gehalten werden

Wenn der GC einen Druck nicht so niedrig wie den Sollwert halten kann, priifen Sie Folgendes:
+ Ziehen Sie die Verwendung eines Liners in Betracht, der fur die Split-Analyse geeignet ist.

+  Methodendruckparameter (oder resultierender Druck von einer Flusseinstellung) ist fiir den
Tragergastyp zu niedrig. Siehe Tabelle 5.

Tabelle5  Ungefahrer zulassiger Wert fiir den Mindestbetriebsdruck fiir den Einlass im Splitmodus, in psi
(Split/Splitless, Multimodus)

Helium und Wasserstoff als Tragergase

Split Liner: - 5183-4647, 19251-60540 2,5 35 4,5 6,0
Splitless Liner: - 5062-3587, 5181-8818 40 55 80 11,0
Stickstofftragergas

Split Liner: - 19251-60540, 5183-4647 30 4,0 - -
Splitless Liner: - 5062-3587, 5181-8818 4,0 6,0 - -

+  Uberpriifen Sie, ob der Einsatz verschmutzt ist.

« Prifen Sie die Splitauslassleitung auf Verunreinigungen. Wenden Sie sich ggf. zum
Austausch an den Agilent Kundendienst.

« ,Uberpriifung oder Uberwachung des Gegendrucks der Splitauslassleitung” auf
Seite 132

+ ,Durchfiihrung eines Splitauslass-Verengungstests” auf Seite 133

+ Tauschen Sie bei einem Split/Splitless-Einlass die Golddichtung aus.
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Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Der gemessene Saulenfluss entspricht nicht dem
angezeigten Fluss

92

Wenn der Ist-Wert fUr den Saulenfluss nicht innerhalb von 10 % dem Wert fiir den berechneten
Fluss entspricht, der am GC angezeigt wird, gehen Sie wie folgt vor:

Stellen Sie sicher, dass die gemessenen Flisse auf 25 °C und 1 Atmosphare korrigiert sind.

Stellen Sie sicher, dass die richtigen Saulenabmessungen exakt konfiguriert sind,
einschlieBlich der Istwerte der (getrimmten) S&dulenlénge.

Eine kurze (<15 m) 0,58 bis 0,75 mm ID WCOT-Saule wird mit einem Split/Splitless
Kapillareinlass verwendet. Der Regler fir den Gesamtfluss wird auf eine hohe
Flussgeschwindigkeit eingestellt, wodurch im Einlass Druck erzeugt wird und der
Séulenfluss auch bei Solldruck Null sichergestellt wird. (In diesen Situationen kann ein
Ist-Wert fiir den Druck in der Anzeige zu sehen sein, selbst bei einem Sollwert von Null).
Bei kurzen, 530 bis 750 mm Saulen, halten Sie die Gesamtflussgeschwindigkeit so gering
wie moglich (z. B. 20 bis 30 ml/Min.). Installieren Sie eine langere Sdule mit hoherem
Widerstand (z. B. 15 bis 30 m).

Die Splitauslassleitung oder das Ventil sind ggf. teilweise verstopft, was dazu fihrt,
dass der Ist-Wert fir den Einlassdruck tber dem Drucksollwert liegt. Prifen Sie die
Splitauslassleitung auf Verengung. Siehe ,,Durchfiihrung eines
Splitauslass-Verengungstests” auf Seite 150.

Bei Verwendung eines massenselektiven Detektors bestatigen Sie, dass der Saulenauslass
fUr die Ubertragungsleitung auf MSD gesetzt wurde.

Stellen Sie sicher, dass Autoflow Zero eingeschaltet ist. Setzen Sie den Fluss und den
Drucksensor fur das Flussmodul bei Bedarf auf Null. Wenn das Problem dadurch nicht
beseitigt werden kann, ersetzen Sie das Flussmodul.

Fehlerbehebung
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FID zundet nicht

Fehlerbehebung

Stellen Sie sicher, dass fur Lit Offset der Wert < 2,0 pA festgelegt ist.

Stellen Sie sicher, dass die FID-Temperatur fiir die Zlindung hoch genug ist (> 150 °C).
Agilent empfiehlt eine Temperatur von > 300 °C.

Priifen Sie, ob der FID-Anzinder wahrend der Ziindsequenz gliiht. (Siehe ,Sicherstellung,
dass der FID-Anziinder wahrend der Ziindsequenz funktioniert” auf Seite 153.)

Versuchen Sie, den Versorgungsdruck fur das FID-Flussmodul zu erhohen. Dadurch kann
sich die Flamme einfacher entziinden, ohne dass Anderungen an den Sollwerten
vorzunehmen sind.

Erhohen Sie die Wasserstoff-Flussgeschwindigkeiten und reduzieren oder schalten Sie das
Zusatzgas ab, bis die Zlindung erfolgt, und setzen Sie die Raten dann herab, bis die
Methodenwerte erreicht sind. Bis Sie ideale Werte erzielen, sind vermutlich einige Versuche
erforderlich.

Eine Erhohung des Wasserstoffflusses und eine Verringerung des Zusatzgases erleichtern
die FID-Zundung. Falls sie unter diesen geanderten Bedingungen aufleuchtet, kann das
auf eine teilweise verstopfte Dise, einen schwachen Anzlnder oder ein Leck in der
Saulendichtung hinweisen.

Priifen Sie, ob Disen verstopft oder teilweise verstopft sind. (Siehe ,Uberpriifung, ob eine
FID-Diise verstopft ist” auf Seite 158.)

Prifen Sie die Flussgeschwindigkeiten am FID. Die Istwerte der Flussgeschwindigkeiten
sollten im Bereich von +/-10 % des Sollwerts liegen. (Siehe FID-Ausgangsbedingungen)
Das Verhaltnis zwischen Wasserstoff und Luft hat groen Einfluss auf die Zindung. Nicht
optimale Flusseinstellungen kdnnen ein Ziinden der Flamme verhindern. (Siehe ,Messung
eines Detektorflusses” auf Seite 145.)

Wenn die Flamme immer noch nicht zindet, besteht im System maoglicherweise ein
groRes Leck. Grofde Lecks fiihren dazu, dass gemessene Flussgeschwindigkeiten von
ihren Istwerten abweichen, was zu nicht idealen Bedingungen fir die Ziindung fihrt.
Uberpriifen Sie das gesamte System grindlich auf Lecks, besonders an der
Saulendichtung am FID. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks” auf Seite 117).

Priifen Sie die Flussgeschwindigkeit in der Sdule. (Siehe ,Messung eines Saulenflusses” auf
Seite 140.) Der Wasserstofffluss sollte Gber der Summe aus Saulen- und Zusatzgasfluss
liegen.

Prifen Sie, ob an der Saulendichtung am FID Lecks vorliegen.
Stellen Sie sicher, dass die FID-Temperatur fir die Zindung hoch genug ist (> 150 °C).

Wenn es im Rahmen der Analyse maoglich ist, verwenden Sie als Zusatzgas Stickstoff
anstelle von Helium.
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Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

FID-AnzUunder gluht nicht wahrend der
Injektionssequenz

WARNUNG

94

1

Achten Sie bei Durchfiihrung dieser Aufgabe darauf, dass Sie einen sicheren Abstand zum
FID-Kamin halten. Bei Verwendung von Wasserstoff ist die FID-Flamme nicht sichtbar.

Nehmen Sie die obere Abdeckung des Detektors ab.

2 Schalten Sie die FID-Flamme ein.

3 Beobachten Sie den Anziinderstecker durch den FID-Kamin. Die kleine Bohrung sollte

wahrend der Zlndsequenz glihen.

Wenn der Test fehlschlagt, priifen Sie die folgenden moglichen Ursachen:

Der Anzlinder ist unter Umstanden beschadigt; tauschen Sie den Anziinder aus.

Die Detektortemperatur ist auf < 150 °C eingestellt. Agilent empfiehlt den Betrieb des FID
bei > 300 °C.

Der Anzunder ist mit dem Boden nicht ordnungsgemal} verbunden:
- Der Anzinder muss in der FID-Blockeinheit fest verschraubt sein.

+ Die drei T-20 Torx-Schrauben, mit denen die Kollektoreinrichtung befestigt ist, missen
fest sitzen.

- Die geriffelte Messingmutter, mit der die FID-Blockeinheit befestigt ist, muss fest sitzen.

Fehlerbehebung
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Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Flhren Sie die FID-Wartung durch, wenn diese Teile korrodiert oder oxidiert sind.

T-20 Torx-Schrauben (3)

Anziindereinheit

Geriffelte Mutter

Fehlerbehebung
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Gemessene FID- bzw. SPD-Wasserstoft- und
Zusatzgasflusse liegen erheblich unter dem
Sollwert

« Achten Sie auf eine verstopfte oder teilweise verstopfte DUse. Eine verstopfte Dise erzeugt
Ruckdruck. Da das Flussmodul Flusssteuerung verwendet, simuliert der erhohte
Ruckdruck korrekten Fluss. Die tatsachliche Flussgeschwindigkeit wird abfallen, aber der
GC bleibt funktionsfahig. Siehe:

,Uberpriifung, ob eine FID-Diise verstopft ist" auf Seite 158

,Uberpriifung, ob eine SPD-Diise verstopft ist" auf Seite 159

Prifen Sie, ob die Sdulenadapterdichtung am Detektorboden undicht ist.
+ Ersetzen Sie die FID- oder SPD-DUse.
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SPD-Nullpunktabgleich schlagt fehl

Fehlerbehebung

Uberpriifen Sie, ob die Dise verstopft ist. (Siehe Uberpriifung, ob eine SPD-Diise verstopft
ist.)

Messen Sie die Istwerte der Detektorflisse. (Siehe Messen des Detektorflusses.) Wenn die
Wasserstoff- oder Zusatzgasflisse Null betragen oder weit unter dem angezeigten Fluss
liegen, Uberprifen Sie, ob eine Dise verstopft ist.

Priifen Sie den Zustand der Perleneinheit. Ersetzen Sie diese nach Bedarf.
Stellen Sie sicher, dass die Flusseinstellungen korrekt sind.

Wenn weiterhin Fehler auftreten, besteht im System maoglicherweise ein grolRes Leck. Ein
solches Leck kann dazu fiihren, dass die gemessenen Flussraten von den tatsachlichen
Flussraten abweichen. Uberpriifen Sie das gesamte System und insbesondere die
Detektorsaulendichtung sorgfaltig auf Lecks. (Siehe ,Uberpriifen auf Lecks” auf

Seite 117.)
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Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

FFD+ zundet nicht

98

Stellen Sie sicher, dass die FFD+Temperatur fir die Zindung hoch genug ist (> 150 °C).

Priifen Sie die FFD+-Flussraten und ob diese dem im FFD+ installierten Filtertyp
entsprechen. Das Verhaltnis zwischen Wasserstoff und Luft hat groRen Einfluss auf die
ZUndung. Nicht optimale Flusseinstellungen konnen ein Zinden der Flamme verhindern.

Tabelle6  FFD+ empfohlene Fliisse

Fliisse im Fliisse im

Schwefelmodus, Phosphormodus, ml/Min
ml/Min.

Tragergas (Wasserstoff, Helium, Stickstoff, Argon)

Gepackte Saulen 10 bis 60 10 bis 60

Kapillarsaulen 1bis 5 1bis 5
Detektorgase

Wasserstoff 60 60

Luft 60 60

Tragergas + Zusatzgas 60 60

Messen Sie die Istwerte der Detektorflisse.
Die Saule ist im Detektor eventuell zu hoch installiert.
Prifen Sie, ob der FFD+-Anzinder funktionsfahig ist.

Zeigen Sie wahrend der Ziindsequenz die Luftflussrate an. Die Luftflussrate sollte auf
400 ml/Min. ansteigen, wahrend Sie versuchen, die Flamme zu ztinden. Ist dies nicht der
Fall, ist der Druck der Luftzufuhr nicht ausreichend.

Prifen Sie die Flussrate in der Sdule und fir das Zusatzgas.

Stellen Sie sicher, dass das Kondensat im Entliftungsrohr nicht in den Detektor
zurlcktropft. Das flexible Entliftungsrohr aus Kunststoff muss vom Detektor in einen
Behalter verlaufen ohne dass es herabhangt, um so das korrekte Abtropfen des
Wasserkondensats zu ermoglichen. Das offene Rohrende darf nicht in das Wasser im
Behalter hineinragen.

Prifen Sie den Wert Lit offset. Der typische Wert fUr Lit offset betragt 2,0. Wenn der Wert
Null betragt, ist die automatische Zindung deaktiviert. Wenn der Wert zu hoch ist, erkennt
die Software nicht, dass die Flamme brennt und schaltet den Detektor aus.

Wenn die Flamme immer noch nicht zlindet, besteht im System maoglicherweise ein
grolles Leck. GrofRe Lecks fuihren dazu, dass die gemessenen Flussgeschwindigkeiten von
ihren Istwerten abweichen und in der Folge zu nicht idealen Zindbedingungen fuhren.
Uberpriifen Sie das gesamte System griindlich auf Lecks. (Siehe ,,Uberpriifen auf

Lecks" auf Seite 117.)
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4  Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Fehlerbehebung

Versuchen Sie, den Versorgungsdruck fur das FFD+Flussmodul zu erhGhen. Dadurch
kann sich die Flamme einfacher entziinden, ohne dass Anderungen an den Sollwerten
vorzunehmen sind.

Prifen Sie den Wert Lit offset. Wenn der Wert Null betragt, ist die automatische Ziindung
deaktiviert. Wenn der Wert zu hoch ist, erkennt die Software nicht, dass die Flamme brennt
und schaltet den Detektor aus.

Unter manchen Betriebsbedingungen ist die Flamme leichter zu entziinden, wenn Sie das
Entllftungsrohr entfernen. Setzen Sie das Entliftungsrohr nach dem Entziinden der
Flamme wieder ein.

Prifen Sie die Kabelverbindungen mit der Kupplung, die Kupplungsverbindung mit dem
Gluhstecker, den festen Sitz des Gluhsteckers.
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Symptome am GC, wenn dieser nicht betriebsbereit ist

Ventil nicht bereit

100

Die Fehlerbehebung hangt vom Ventiltyp ab.

Externe Ventile

Externe Ventile sind Ventile, die mit dem GC Uber die externen Ereignisse oder BCD-Anschlisse
an der Rickseite verbunden sind.

Dieser Status Not Ready bedeutet, dass die Versorgung mit +24 V der Pneumatikventile
tatsachlich geringerist als +16,5 V. Alle Ventile werden deaktiviert, um fehlerhaften Betrieb zu
verhindern.

Wird die volle Spannung wiederhergestellt, wird der GC betriebsbereit.

Dieser Status Not Ready kann auf ein Hardwareproblem im externen Ventil oder in der Analog-
und Stromplatine des GCs hinweisen.

Gasprobenventile

Der GC ist normalerweise nicht bereit, wenn die Injektionszeit oder Bestiickungszeit nicht
verstrichen ist. Er ist bereit, sobald die angegebene Bestiickungs- oder Injektionszeit
verstrichen ist.

Multipositionsventil

Ein Multipositionsventil kann dazu fuhren, dass der GC aus folgenden Grinden nicht
betriebsbereit ist:

« Das Multipositionsventil befindet sich in keiner Sollwertposition. Der GC ist nicht
betriebsbereit, bis das Ventil den Sollwert erreicht.

« Das BCD-Kabel fehlt oder ist nicht in die Steckdose eingesteckt. Wenn das Kabel fehlt,
erreicht das Ventil nie den betriebsbereiten Zustand.

Der BCD-Sollwert ist inkorrekt fir die Ventil-BCD-Ausgabepolaritat. Das Ventil wird
hochstwahrscheinlich mit Fehlern des Typs Illegal Position oder Not Switching
abgeschaltet.

Ist das Ventil verstopft oder die Probe zahflissig, kann die Umschaltezeit zu kurz sein und
das Ventil kann nicht umschalten. Verlangern Sie die Umschaltezeit.
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Symptome bei einer Abschaltung

Saulenabschaltungen

102

Der GC uberwacht Einlass und Zusatzgasstrome. Wenn ein Tragergas den Fluss oder den
festgelegten Sollwert nicht erreichen kann (dies kann ein Zusatzflussmodul oder
Pneumatiksteuerungsmodul betreffen), geht der GC davon aus, dass ein Leck aufgetreten ist.
Nach 25 Sekunden ertont ein akustisches Warnsignal, das daraufhin fortlaufend in Intervallen
ertont. Nach etwa finf Minuten schaltet der GC Komponenten aus, um einen sicheren Zustand
herzustellen. Der GC

Zeigt die Meldung Front inlet pressure shutdown (Druckabschaltung an vorderem Einlass)
an.

Fuhrt eine Abschaltung durch, um Beschadigungen zu verhindern.
Offnet die Ofenklappen auf der Riickseite des Ofens zur Halfte.

Schaltet alle Flisse fir die Saule ab. Deren Parameter zeigen blinkend Off (Aus) an. Die
Septumspll- und Saulenflisse fur einen Split/Splitless-Einlass wiirden beispielsweise
ausgeschaltet werden.

Schaltet alle verbleibenden Heizungen aus. Deren Temperaturparameter zeigen blinkend
Off (Aus) an.

Versuche, eine abgeschaltete Zone einzuschalten, schlagen fehl und es wird eine
Fehlermeldung angezeigt.

Schaltet den WLD-GlUhdraht aus.
Schaltet FID- oder FFD+-Anzlindereinheit sowie Luft- und Brenngasflisse aus.
Schaltet die SPD-Perle sowie Luft- und Brenngasfllisse aus.

8890: Kommuniziert mit dem konfigurierten MS, falls vorhanden, damit der MS auf ein
Abschaltungsereignis reagieren kann.

Beheben Sie diesen Zustand wie folgt.

1

Beheben Sie die Ursache der Abschaltung. Priifen Sie die Tragergasversorgung. Der GC
erfordert einen maximalen Gasdruck von 70 kPa (10 psi), hoher als der hdchste wahrend
der Analyse verwendete Druck. Weitere Informationen kénnen Sie dem Agilent
Standortvorbereitungshandbuch fir GC, GC/MS, und ALS entnehmen.

Prifen Sie, ob eine Saule nahe des Einlasses gebrochen ist.
+ Achten Sie auf Lecks.
+ Tauschen Sie das Einlassseptum aus.
+ Tauschen Sie den Einlass-O-Ring aus.

- Uberpriifen Sie den Versorgungsdruck.
Driicken Sie Diagnostics (Diagnose). Wahlen Sie den Alarm aus. Wéahlen Sie Clear
Shutdown — On (Abschaltung I6schen - Ein), um den Alarm zu I6schen und alle Zonen

einzuschalten. Wahlen Sie Clear Shutdown - Off (Abschaltung I6schen — Aus), um den
Alarm zu l6schen und alle Zonen auler der abgeschalteten Zone einzuschalten.

Fehlerbehebung



5 Symptome bei einer Abschaltung

Wasserstoff-Abschaltungen

WARNUNG

Fehlerbehebung

Wasserstoff kann als Tragergas oder als Brenngas fur einige Detektoren verwendet werden.
In Verbindung mit Luft kann Wasserstoff eine explosive Mischung bilden.

In Einlassen und Zusatzgasstromen verwendeter
Wasserstoff

Der GC Uberwacht Einlass und Zusatzgasstrome. Wenn ein Strom seinen Fluss- oder
Drucksollwert nicht erreichen kann und dieser Strom fir die Verwendung von Wasserstoff
konfiguriert wurde, geht der GC davon aus, dass ein Leck aufgetreten ist. Nach 25 Sekunden
ertont ein akustisches Warnsignal, das daraufhin fortlaufend in Intervallen ertont. Nach etwa
finf Minuten schaltet der GC Komponenten aus, um einen sicheren Zustand herzustellen.
Der GC

Zeigt die Meldung Hydrogen Safety Shutdown (Wasserstoff-Sicherheitsabschaltung) an.

SchlieBt das Tragerversorgungsventil zum Einlass und schliel3t sowohl Druck- als auch
Flusssteuerung und schaltet diese aus.

Offnet die Splitauslassventile in der Split/Splitless-Betriebsart und die PTV-Einlésse.
Schaltet die Ofenheizung und den Ventilator aus und 6ffnet die Ofenklappen.

Schalltet alle Heizungen aus (einschlieltlich aller Gerate, die an den zusatzlichen
Heizsteuerungen angeschlossen sind, wie Ventilboxheizungen und
Ubertragungsleitungsheizungen).

Schaltet den WLD-Gluhdraht aus.

Schaltet FID- oder FFD+-Anzlndereinheit sowie Luft- und Brenngasflisse aus.
Schaltet die SPD-Perle sowie Luft- und Brenngasfliisse aus.

Gibt einen Alarmton aus.

8890: Kommuniziert mit dem konfigurierten MS, falls vorhanden, damit der MS auf ein
Abschaltungsereignis reagieren kann.

Der GC kann keine Lecks in den Detektorgasstromen feststellen. Aus diesem Grund ist es
auBerst wichtig, dass die Saulenarmaturen des FID, SPD oder anderer Detektoren, die mit
Wasserstoff arbeiten, stets an eine Saule angeschlossen oder mit einer Kappe verschlossen
und Wasserstoffstrome so konfiguriert sind, dass der GC diese erkennt.

So flhren Sie nach der Abschaltung eine Wiederherstellung durch:

1

Beheben Sie die Ursache der Abschaltung:

+ Tauschen Sie das Einlassseptum aus. Siehe Wartungshandbuch.
+ Tauschen Sie den Einlass-0-Ring aus. Siehe Wartungshandbuch.
+ Uberprifen Sie, ob eine Saule gebrochen ist.

- Uberprifen Sie den Versorgungsdruck. Stellen Sie sicher, dass die Gasversorgung den
Empfehlungen fir den Druck im Agilent Standortvorbereitungshandbuch fiir GC, GC/MS,
und ALS entspricht.

+ Uberprifen Sie das System auf Lecks. Siehe Tipps zur Uberpriifung auf Lecks.
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5 Symptome bei einer Abschaltung

2 Schalten Sie den GC aus und wieder ein.

3 Driicken Sie Diagnostics (Diagnose). Wahlen Sie den Alarm aus. Wahlen Sie Clear
Shutdown - On (Abschaltung I6schen - Ein), um den Alarm zu I6schen und alle Zonen
einzuschalten. Wahlen Sie Clear Shutdown - Off (Abschaltung I6schen — Aus), um den
Alarm zu l6schen und alle Zonen auler der abgeschalteten Zone einzuschalten.

Wasserstoffsensor

Bei Ausstattung mit dem optionalen Wasserstoffsensor fiihrt der GC eine
Wasserstoff-Sicherheitsabschaltung aus, wenn der Sensor eine Konzentration an
unverbranntem Wasserstoff von etwa 1 % im Ofen misst (ca. 25 % des unteren
Explosionsgrenzwerts flir Wasserstoff).
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5 Symptome bei einer Abschaltung

Detektorluft-Abschaltungen

Wenn Luft bei der Verbrennung von Brenngas (Wasserstoff) in einem Detektor verwendet wird,
kann unzureichende Luftzufuhr zur Abschaltung des Luftkanals fihren. Zusatzlich wird der
Luft- und Wasserstofffluss flr den entsprechenden Detektor abgeschaltet.

Beheben Sie diesen Zustand wie folgt.

1 Beheben Sie die Ursache der Abschaltung. Priifen Sie die Luftversorgung. FID und SPD
erfordern einen anliegenden Gasdruck von 380-690kPa (55-100 psi). Der FFD+ erfordert
einen anliegenden Gasdruck von 6,9-8,27 bar (690-827 kPa, 100-120 psi). Weitere
Informationen koénnen Sie dem Agilent Standortvorbereitungshandbuch fir GC, GC/MS,
und ALS entnehmen.

2 Dricken Sie Diagnostics (Diagnose). Wahlen Sie den Alarm aus. Wahlen Sie Clear
Shutdown — On (Abschaltung I6schen - Ein), um den Alarm zu I6schen und alle Zonen
einzuschalten. Wahlen Sie Clear Shutdown — Off (Abschaltung l6schen — Aus), um den
Alarm zu loschen und alle Zonen auller der abgeschalteten Zone einzuschalten.
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MS-Abschaltung

Empfangt der GC ein Abschaltungsereignis von einem konfigurierten MS oder verliert er die
Verbindung mit ihm, reagiert der GC mit Veranderungen wie:

«  Abschaltung des Saulenofens.

+ Einstellung niedriger Druckwerte/Flusswerte fUr die MS Flussstrecke.
Abschalten des Wasserstoff-Tragergasflusses, falls verwendet.

+ Abbrechen einer aktuellen Analyse.

+  Ausschalten der MS-Ubertragungsleitungsheizung.

+  Sperren aller Sollwertanderungen.

Die genauen Anderungen sind von dem Ereignis abhangig, von dem die Abschaltung ausgeldst
wurde. Der GC kann z. B. auf eine verlorengegangene Verbindung anders reagieren als auf
einen Fehler in der MS Hochvakuumpumpe.

Bei der Fehlerbehebung flr eine MSD-Abschaltung:

1 Prifen Sie alle Ereignisse und Protokolle fir GC, MS und Datensystem. Der GC gerat in den
Status MS Shutdown, falls:

+ Der GC kann den Tragerfluss in den MS nicht aufrechterhalten.
+ Der MS meldet eine Abschaltung oder einen Fehler.
+ GC und MS verlieren die Verbindung miteinander.

2 Prifen Sie den aktuellen Verbindungsstatus.

5977A,7000C, 7010:

a Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren).

b Das Kontrollkdstchen Enable Communication (Kommunikation aktivieren) sollte
aktiviert sein. Anderenfalls priifen Sie die eingegebenen GC und MS IP-Adressen im
GC, MS, und PC. Alle GC und MS IP-Adressen mussen an allen drei Orten
ubereinstimmen.

¢ Uberprifen Sie die GC- und MS-LAN-Anschliisse. Funktioniert der LAN-Switch oder
Hub?
5977B:

a Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren).

b Das Kontrollkdstchen Enable Communication (Kommunikation aktivieren) sollte
aktiviert sein.

¢ Uberprifen Sie die GC- und MS-LAN-Anschliisse. Funktioniert der LAN-Switch oder
Hub?
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5 Symptome bei einer Abschaltung

Fehlerbehebung

Entfernen des Status MS Shutdown

Anders als bei anderen Abschaltungen kénnen Sie diesen Status nicht entfernen, indem Sie
einen Sollwert ausschalten (weil die Sollwerteinstellungen gesperrt sind). Entfernen Sie diesen
Status stattdessen, indem Sie die Verbindung zwischen GC und MS deaktivieren.

1 Dricken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren).

2 Klicken Sie auf das Kontrollkéstchen Enable Communication (Kommunikation aktivieren),
um es zu deaktivieren.

Wurde die Abschaltung durch den GC initiiert, kdnnen Sie nun eine Fehlersuche fir das
Problem durchfiihren und den GC-Fehler I6sen.

Nach Losung eines Problems mit Status MS
Shutdown

Nach der Losung des GC- oder MS-Problems sollten Sie stets die Verbindung zwischen GC
und MS wiederherstellen.

1 Dricken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren).

2 Klicken Sie auf das Kontrollkéstchen Enable Communication (Kommunikation aktivieren),

um es zu aktivieren.
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Thermische Abschaltungen

Ein thermischer Fehler bedeutet, dass sich der Ofen oder eine andere Heizzone nicht innerhalb
des dafiir zuldssigen Temperaturbereichs befindet (unter der minimalen Temperatur oder Giber
der maximalen Temperatur). Dieser Fehler kann mehrere Ursachen haben:

+ Ein Problem mit der elektrischen Versorgung des Instruments.
+ Eine Fehlfunktion der Bereichssteuerungselektronik.
Ein kurzgeschlossener Temperaturfihler.
* Eine kurzgeschlossene Heizung.
Beheben Sie diesen Zustand wie folgt:
1 Beheben Sie die Ursache der Abschaltung:
+ Prifen Sie, ob Isolierungen fehlen.

2 Die meisten Abschaltungen konnen durch Ausschalten der Heizzone behoben werden.
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6 Fehlerbehebung bei der Elektronik —
GC-Symptome beim Einschalten oder
bei der Kommunikation

GC schaltet sich nichtein 110
PC kann mit GC nicht kommunizieren 111
GC kann nicht mit einem konfigurierten MS oder HS kommunizieren 112

GC schaltet sich ein, halt dann beim Hochfahren an (wahrend des Selbsttests) 113
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6 Fehlerbehebung bei der Elektronik — GC-Symptome beim Einschalten oder bei der Kommunikation

GC schaltet sich nicht ein

Wenn sich der GC nicht einschaltet:
+  Uberpriifen Sie das Netzkabel.
+  Uberpriifen Sie die Stromversorgung in Ihrem Gebéaude.

Wenn das Problem am GC verursacht wird, schalten Sie den GC aus. Warten Sie
30 Sekunden und schalten Sie dann den GC wieder ein.
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PC kann mit GC nicht kommunizieren

Flhren Sie einen Ping-Test durch

Der MS-DOS-Befehl ping Uberprtift die Kommunikation Uber eine TCP/IP-Verbindung. Um
diesen Befehl zu verwenden, offnen Sie ein Fenster fir die Eingabeaufforderung. Geben
Sie ping gefolgt von der IP-Adresse ein. Wenn die IP-Adresse beispielsweise 10.1.1.101

lautet, geben Sie ping 10.1.1.101 ein. Wenn die Netzwerkverbindung ordnungsgemal
funktioniert, erscheint eine entsprechende Antwortmeldung. Beispiel:

B Command Prompt E

Microzoft Windows XP [Uersion 5.1.26801
(C> Copyright 1?85-28801 Microsoft Corp.

C:“>ping 18.1.1.181
Pinging 18.1.1.181 with 32 bytes of data:
Reply from 18.1.1.181: bytes=32 time<ins TTL=128

: bytes=32 time<imz TIL=128
: bytes=32 time<imz TIL=128

Reply from 1@.1.1.1A1: hytes=32 time<ims TTL=128

Ping statistics for 18.1.1.181:

Packets: Sent = 4. Received = 4, Lost = B (8% loss).
Approximate round trip times in milli-seconds:

Minimum = Bns,. Maximum = Bns,. Average = Bns

HR

Wenn der ping-Test erfolgreich war, prifen Sie die Softwarekonfiguration.

Wenn das Problem darin besteht, dass ein Datensystem sich nicht mit dem GC verbinden
kann, prifen Sie, ob ein anderer PC den GC steuert. Driicken Sie auf dem GC-Tastenfeld
Settings (Einstellungen) > System Settings (Systemeinstellungen) > Network (Netzwerk).
Wenn ein Computer mit dem GC verbunden ist, wird sein Netzwerkname unter der Zeile
angezeigt.

Wenn der ping-Test nicht erfolgreich war, gehen Sie wie folgt vor:

Fehlerbehebung

Uberpriifen Sie die Verkabelung mit dem lokalen Netzwerk.
Uberpriifen Sie IP-Adresse, Subnetzmaske und Gateway-Adressen.

Stellen Sie sicher, dass alle Netzwerkgerate (Hubs, Switches, usw.) eingeschaltet, korrekt
angeschlossen sind und funktionieren.

Priifen Sie, ob eine schadhafte LAN-Karte im PC vorhanden ist.

Stellen Sie bei einer direkten PC-an-GC-Einrichtung sicher, dass Sie ein Crossover-Kabel
verwenden. Stellen Sie bei einer Einrichtung mit Hub oder Switch (d. h. Verbindung mit
einem Gebd&ude- oder Standort-LAN) sicher, dass Sie KEIN Crossover-Kabel verwenden.
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GC kann nicht mit einem konfigurierten MS oder
HS kommunizieren

1 Prifen Sie zunachst, ob die Verbindung zwischen GC und MS (oder GC und HS) aktiviert ist.

Bei einem MS oder MSD:

a Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detectors
(Detektoren).

b Blattern Sie zum Kontrollkdstchen Enable Communication (Kommunikation aktivieren).

Bei einem HS:
a Dricken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Headspace.
b Blattern Sie zum Kontrollkdstchen Enable Communication (Kommunikation aktivieren).

Wenn das Kontrollkdstchen Enable communication (Kommunikation aktivieren) nicht
aktiviert ist, aktivieren Sie es.

Wenn das Kontrollkastchen aktiviert ist, aber der GC dennoch nicht kommunizieren kann,
fahren Sie mit der Fehlerbehebung fort.

2 Uberprifen Sie, ob die GC-IP-Adresse am korrekten Ort eingegeben wurde. Sie finden die
GC-IP-Adresse unter Settings (Einstellungen) > System Settings (Systemeinstellungen) >
Network (Netzwerk).

3 5977A,7000C, 7010: Uberpriifen Sie, ob die MS- oder HS-IP-Adresse korrekt in den GC
eingegeben wurde. Vergleichen Sie diesen Eintrag mit der IP-Adresse in der MS- oder
HS-Anzeige.

5977B: Uberpriifen Sie, ob die MS-IP-Adresse am korrekten Ort eingegeben wurde.

4 5977A,7000C, 7010: Bei einem MS verwenden Sie die MS-Tastatur, um die MS- und
GC-IP-Adressen zu prifen, die in den MS eingegeben wurden. Sie missen exakt den in den
GC eingegebenen Adressen entsprechen.

5 Beieinem HS verwenden Sie die HS-Tastatur, um die HS- und GC-IP-Adressen zu prifen,
die in den HS eingegeben wurden. Sie mussen exakt den in den GC eingegebenen
Adressen entsprechen.

6 Sind die Adressen sowohlim GC als auch im MS oder HS korrekt, fiihren Sie von einem
Computer im selben lokalen LAN einen Ping mit jedem Instrument als Ziel durch. (Siehe
»PC kann mit GC nicht kommunizieren” fir weitere Informationen Uber den PC-Befehl
ping.)

7 BeiVerwendung eines Agilent Datensystems priifen Sie die in die Software des
Datensystems eingegebenen GC-, HS- und MS-IP-Adressen. Auch diese mussen exakt den
Werten entsprechen, die in jedes Instrument eingegeben wurden.
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GC schaltet sich ein, halt dann beim Hochfahren an
(wahrend des Selbsttests)

Fehlerbehebung

Wenn der GC sich einschaltet, die normale Anzeige jedoch nicht erscheint:

1

Stellen Sie den Netzschalter am GC auf Off. Warten Sie T Minute und schalten Sie dann
den Netzschalter am GC wieder auf On.

Wenn der GC nicht in den Normalzustand wechselt, notieren Sie sich ggf. die Meldungen in
der Anzeige. Beobachten Sie, ob LED-Leuchten (grtin, gelb oder rot) iber dem
REMOTE-Anschluss auf der Rickseite des GCs blinken oder konstant leuchten. (Schauen
Sie bei alteren GCs wie unten gezeigt durch die Schlitze auf der rechten Seite des GCs.)
Wenden Sie sich an Agilent, und bermitteln Sie die angezeigten Informationen an den
Agilent Kundendienst. (Siehe auch ,Erforderliche Informationen bei der Kontaktaufnahme
mit dem Agilent Support” auf Seite 15".)
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Tipps zur Uberprifung auf Lecks

Beim Uberprifen auf Lecks betrachten Sie das System in zwei Teilen: externe Leckstellen und
Leckstellen am GC.

+ Externe Leckstellen umfassen den Gaszylinder (oder Gasreiniger), Regler und seine
Armaturen, Abstellventile der Versorgung und Verbindungen zu den
GC-Versorgungsarmaturen.

«  GC-Leckstellen umfassen Einlasse, Detektoren, Sdulenverbindungen, Ventilverbindungen
und Verbindungen zwischen Flussmodulen und Einlassen/Detektoren.

Wasserstoff (H2) ist entflammbar und stellt eine Explosionsgefahr dar, wenn er in einem
geschlossenen Raum (z.B. einem Flussmeter) mit Luft in Verbindung kommt. Spiilen Sie
Flussmeter bei Bedarf mit Edelgas. Messen Sie Gase immer getrennt. Schalten Sie die
Detektoren immer aus, um ein automatisches Ziinden der Flamme/Perleneinheit zu

verhindern.

WARNUNG

Es konnen gefahrliche Probengase vorhanden sein.

WARNUNG

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
+ Elektronischer Leckdetektor, der den Gastyp ermitteln kann

« 7/16Zo0ll-, 9/16Zoll- und 1/4Zoll-Schliissel fiir das Festziehen von Swagelok- und
Saulenarmaturen

2 Uberprifen Sie alle mdglichen Leckstellen, die mit der zuletzt durchgefihrten Wartung in
Verbindung stehen.

3 Uberprifen Sie die GC-Armaturen und -Verbindungen, die thermischen Zyklen ausgesetzt
sind, da sich bei thermischen Zyklen bestimmte Armaturtypen I6sen konnen. Verwenden
Sie den elektronischen Leckdetektor, um zu ermitteln, ob eine Armatur undicht ist.

+ Beginnen Sie, indem Sie zuerst die zuletzt hergestellten Verbindungen Uberprfen.

+ Denken Sie daran, Verbindungen in den Gasversorgungsleitungen zu tberprufen,
nachdem Ventile oder Versorgungszylinder ausgetauscht wurden.
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Uberprifen von externen Lecks

Fehlerbehebung

Uberpriifen Sie diese Verbindungen auf Lecks:
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+ Gasversorgungsarmaturen
+ Gaszylinderarmatur
Reglerarmaturen
Filter
+ Abschaltventile
*  T-Armaturen
Fuhren Sie einen Druckabfalltest durch.
1 Schalten Sie den GC aus.
2 Stellen Sie den Reglerdruck auf 415 kPa (60 psi) ein.
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3 Drehen Sie den Druckreglerknopf vollstandig gegen den Uhrzeigersinn, um das Ventil zu
schlielen.

4 Warten Sie 10 Minuten. Wenn ein Druckabfall von mehr als 7 kPa (1 psi) auftritt, liegt bei
den externen Verbindungen ein Leck vor.
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Uberpriifung des GCs auf Lecks

Fehlerbehebung

Uberpriifen Sie diese Verbindungen auf Lecks:

+ Einlassseptum, Septumkopf, Liner, Splitauslassfilter, Splitauslassfilterleitung und
Spulauslassarmaturen

+ Saulenverbindungen zu Einlassen, Detektoren, Ventilen, Splittern und anderen
Verbindungen

* Armaturen aus den Flussmodulen zu den Einlassen, Detektoren und Ventilen
« Saulenadapter
« Agilent Kapillarflussarmaturen

Prifen Sie zunachst mithilfe des in den GC integrierten Lecktests, ob Lecks an
Einlasssaulendichtung, Septum, Liner, Splitauslassfilterleitung usw. vorliegen. Siehe
,Durchfiihrung eines Einlasslecktests”. Beheben Sie alle mit diesem Test gefundenen Lecks.
Falls der GC immer noch Symptome aufweist, die auf ein Leck deuten, Uberprifen Sie die
dbrigen moglichen Punkte, an denen Lecks auftreten konnten.

Bei Verwendung der Agilent Instrument Utilities konnen Sie einen Einlasslecktest auch aus der
Ferne durchfihren (bei ausgewahlten Einlasstypen).

Wenn der Einlass den Einlasslecktest besteht, Sie aber weiterhin ein Leck im Einlass vermuten,
konnen Sie die Instrument Utilities bei den meisten Einlassen verwenden, um einen
Druckabfalltest durchzufiihren. (Sie kdnnen auch fir jeden Einlass einen manuellen
Druckabfalltest durchfiihren.) Jeder Einlass, der den Druckabfalltest besteht, kann als frei von
Undichtigkeiten betrachtet werden.

+ Durchfiihrung eines Druckabfall-Lecktests

Verwenden Sie einen elektronischen Leckdetektor, um die Saulen- und Rohrverbindungen zu
Uberprifen. Weitere Themen:

+  Manuelle Uberpriifung eines Split/Splitless-Einlasses auf Lecks
+  Manuelle Uberpriifung eines Multimodus-Einlasses auf Lecks

+ Lecks in Kapillarflussarmaturen
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Lecks in Kapillarflussarmaturen

Bei Kapillarflussarmaturen weist ein Leck normalerweise darauf hin, dass die Armatur
dberdreht wurde. Sofern die Armatur nicht offensichtlich locker sitzt, ziehen Sie diese nicht
noch weiter fest. Entfernen Sie stattdessen die Verbindung, trimmen Sie das Saulenende und
installieren Sie es wieder.

Untersuchen Sie aullerdem die Platte und Verbindung an einer abgebrochenen Saulenspitze.
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Durchflhrung eines Einlasslecktests

Der GC bietet einen integrierten Lecktest in Echtzeit fUr alle Einlasse. Mit diesem Test lassen
sich vor allem wahrend und nach der Einlasswartung Einlasslecks ermitteln. Der Test ist nicht
so grindlich bzw. empfindlich wie ein vollstandiger Einlassdrucktest, wird normalerweise mit
installierter und konfigurierter Saule durchgeftihrt und sorgt schnell fiir Gewissheit, dass der
Einlass praktisch frei von Lecks ist. Agilent empfiehlt, den Test vor und wahrend der
Einlasswartung durchzufihren, sodass Sie beim Anziehen von Armaturen sehen konnen,
dass der Einlass nicht mehr leckt. Der Test eignet sich fur alle Anwendungen, obgleich manche
vielleicht einen kompromissloseren Lecktest bendtigen.

Der Einlasslecktest findet Lecks an:
+ Einlasssaulendichtung
+  Golddichtung (ggf))
Splitauslassfiltergehause (ggf.)
Septummutter und Septum (ggf.)
Einsatzverschweilungsmutter/Septumkopfeinheit (ggf.)
So flhren Sie den Test aus:

1 Dricken Sie Diagnostics (Diagnose) > Diagnostic Tests (Diagnosetests) > Inlets (Einlasse),
wahlen Sie den gewiinschten Einlass aus und driicken Sie Leak & Restriction Test (Leck-
und Verengungstest).

2 Drlicken Sie Start Test (Test starten).

Wenn Sie den Test vor Durchfiihrung der Wartung auf einem leckfreien Einlass ausgefiihrt
haben, sollte das Ergebnis des Lecktests nach der Wartung mit dem vor der Wartung
identisch sein.

3 Wenn der Test weiterhin fehlschlagt:

4 Tauschen Sie
+ Das Septum aus
Installieren Sie die Saule wieder im Einlass
+ Ersetzen Sie den Liner und den Liner-O-Ring

- Offnen Sie den Splitauslassfilter und priifen Sie den Sitz des O-Rings. Wechseln Sie bei
Bedarf den Splitauslassfilter.

Wird der Test bestanden und vermuten Sie weiterhin ein Einlassleck, fihren Sie einen
Druckabfalltest durch. Siehe:

+ Durchfiihrung eines Druckabfall-Lecktests

Wahrend der Durchfiihrung eines Druckabfall-Lecktests fiir einen
Purged/Packed-Einlass
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DurchfUhrung eines Druckabfall-Lecktests

124

Nutzen Sie den Leck- und Verengungstest, um zu ermitteln, ob der Einlass leckt. Offnen Sie die
Software, wahlen Sie den GC und flihren Sie den Einlasstest durch. Siehe ,Durchfiihrung eines
Einlasslecktests” auf Seite 123 und ,Durchfiihrung eines Splitauslass-Verengungstests” auf
Seite 150.

Wenn der Test fehlschlagt:

+  Uberpriifen Sie die verstopfte Saulendichtung und die Septumsptilungsabdeckung.
« Prifen Sie den Septumkopf. Bei Bedarf anziehen.

+ Ersetzen Sie das Septum bei Bedarf.

+  Uberpriifen Sie den Liner und installieren Sie ihn neu, wenn er undicht ist.

+ Ziehen Sie den Splitauslassfilter bei Bedarf fest an, oder installieren Sie eine neue
Kartusche und O-Ringe.

+ Verbinden Sie den Splitauslass-Leitungsanschluss fest mit dem Einlass.

Durchfiihrung eines Einlassdruckabfalltests uber die
lokale Benutzerschnittstelle

Der Druckabfalltest fiihrt eine Prifung auf Lecks vom Einlassflussmodul bis zur Saulendichtung
durch.

Nach Durchfihrung der Wartung priifen Sie zunéchst auf Lecks in extern zuganglichen
Bereichen. Siehe ,Uberpriifen von externen Lecks”.

Wenn ein Leck bekannt ist, priifen Sie zunachst die extern zuganglichen Einlassdichtungen,
insbesondere alle Verbindungen, die vor Kurzem gewartet wurden, wie z. B. die Septummuitter,
Saulenadapter, Saulenverbindung usw.

Dieser Test findet/findet keine der folgenden Arten von Lecks:

Der Test findet Lecks an: Der Test findet keine Lecks an:

Septum Séaulendichtung

Septummutter Gasversorgungsarmaturen am Flussmodul

O-Ring-Dichtung am Liner Rohre und Verbindungen in einer Ubertragungsleitung,
die an den Einlass angeschlossen ist

Golddichtung/Unterlegscheibe und interne Lecks in einem EPC-Modul (Septumspilventil)

Reduktionsmutter

Einlasskorper

Splitauslass-Ventil an den
Flussleitungsarmaturen

Septumsplilventil an den
Flussleitungsarmaturen

Splitauslassrohre und Filter
Septumsptilungsrohre

Dichtungen innerhalb der Rohre zwischen
Einlassflussmodul und Einlasskorper
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Fehlerbehebung

Zur Durchfiihrung dieses Tests werden die nachfolgenden Materialien benétigt:

O 00 N o O

 Ferrule, ohne Bohrung

+ 1/4-Zoll-Gabelschlussel

+ Hitzebesténdige Handschuhe (falls der Einlass heil} ist)

+ Saulenmutter

* Neues Septum.

+ O-Ring

+ EAD/WLD-Detektorstecker (Teilenr. 5060-9055)

Driicken Sie Diagnostics (Diagnose) > Diagnostic Tests (Diagnosetests) > Inlets (Einlasse).
Wahlen Sie Pressure Decay Test (Einlassdruckabfalltest) aus.
Drlcken Sie Start Test (Test starten).

Befolgen Sie die Anweisungen auf der lokalen Schnittstelle.

Nachdem der Einlass den Test bestanden hat, stellen Sie den GC-Betriebszustand wieder
her.

+ Stellen Sie die Quelldricke wieder her.
- Entfernen Sie alle Verschlisse/Stopfen.
Installieren Sie wieder die Saule.
- Stellen Sie die ordnungsgemaile Saulenkonfiguration wieder her.
+ Laden Sie die Betriebsmethode.
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Manuelle Uberpriifung eines
Split/Splitless-Einlasses auf Lecks
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Dieser Vorgang beschreibt die Prifung auf Lecks im Split/Splitless-Einlass und ihre Behebung.
Befolgen Sie die nachstehenden Schritte auf Grundlage der Einlasssymptome.

Drucksollwert kann nicht erreicht werden

Erreicht der Split/Splitless-EPC-Einlass nicht seinen angepassten Wert oder Drucksollwert,
erhalt der GC den Status ,Not Ready”. (Mit EPR ausgestattete Einlasse melden einen Mangel
oder Bereitschaft durch ein blinkendes Sternchen.) Die Statusanzeige tiber dem Touchscreen
und die Statusleiste auf dem Touchscreen leuchten orangefarben. Der GC wird in etwa 5,5
Minuten abgeschaltet, falls der Einlass keinen Druckaufbau und keine Steuerung aufweist.

Wenn Sie vor kurzem eine Wartung durchgefiihrt haben, priifen Sie zunachst, ob in den
Dichtungen/Teilen, die Sie bearbeitet haben, Lecks auftreten.

1 Prifen Sie, ob der GC mit ausreichend Gas versorgt wird und ob keine Lecks in der
Gasversorgung vorhanden sind (siehe Uberpriifen von externen Lecks). Der Einlass
erfordert einen maximalen Druck von 70 kPa (10 psi) tber dem hochsten wahrend der
Analyse verwendeten Druck.

8,3 bar (120 psi) maximal fir 0-6,9 bar (0-100 psi) Einlass
+ 11,7 bar (170 psi) maximal fir 0—10,3 bar (0—150 psi) Einlass

2 Priifen Sie die Einstellung fir den Gesamtfluss. Die Flussgeschwindigkeit muss
ausreichend hoch sein, um den Einlassdruck wahrend der gesamten Analyse
beizubehalten. Saulen mit weiten Bohrungen bendtigen hohere Flussgeschwindigkeiten.
50 mL/Min. sind in der Regel ausreichend. So erhdhen Sie den Gesamtfluss:

+ Wenn der Splitmodus aktiviert ist, erhohen Sie das Split-Verhaltnis
+ Erhohen Sie den Spiilfluss fur die Betriebsart Splitless
Falls der Druck niedrig bleibt, fahren Sie mit dem nachsten Schritt fort.

4 Flhren Sie den Einlassanalyse-Lecktest durch. Siehe ,Durchfiihrung eines
Einlasslecktests”. Die Gesamtflussgeschwindigkeit weist auf die GrolRe des Lecks hin.
Beobachten Sie den gesamten Fluss, wahrend Sie Dichtungen priifen/anziehen:

+ Septummutter

+ Saule

+ Splitauslassfilter/O-Ringe

 Einsatz/O-Ringe

+ Golddichtung

+ Splitauslass-Leitungsverbindungen mit dem Einlasskorper
* Flussabsperrdichtungen an den Flussleitungsarmaturen

Alternativ verwenden Sie einen elektronischen Leckdetektor, um die Dichtungen und
Rohrverbindungen zu dberpriifen.

Wenn diese Priifungen das Problem nicht I6sen, wenden Sie sich an den Agilent
Kundendienst.
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Vorsicht! Ofen, Einlass und/oder Detektor konnen so heil} sein, dass Sie sich verbrennen
WARNUNG konnen. Wenn Ofen, Einlass oder Detektor hei} ist, tragen Sie hitzebestandige Handschuhe,
um lhre Hande zu schiitzen.

Geringe Empfindlichkeit oder schlechte Reproduzierbarkeit

Ein kleines Leck am Split/Splitless EPC-Einlass kann geringe Empfindlichkeit oder schlechte
Reproduzierbarkeit verursachen. Uberpriifen Sie und isolieren Sie ein kleines Leck wie
nachstehend beschrieben.

Wenn Sie vor kurzem eine Wartung durchgefiihrt haben, priifen Sie zunachst, ob in den
Dichtungen/Teilen, die Sie bearbeitet haben, Lecks auftreten.

1 FUhren Sie den Einlassdruckabfalltest durch. Siehe ,,Durchfiihrung eines
Druckabfall-Lecktests”. Wird der Test bestanden, betrachten Sie den Einlass als leckfrei
und priifen Sie andere mogliche Ursachen fur die geringe Empfindlichkeit oder schlechte
Reproduzierbarkeit.

2 Schlagt der Druckabfalltest fehl, fihren Sie den Einlasslecktest durch. Siehe ,,Durchfiihrung
eines Einlasslecktests”. Beobachten Sie den gesamten Fluss, wahrend Sie Dichtungen
priifen/anziehen:

+ Septummutter

+ Saule

 Splitauslassfilter

 Einsatz/O-Ring

+ Golddichtung

+ Splitauslass-Leitungsverbindungen mit dem Einlasskorper
 Flussabsperrdichtungen an den Flussleitungsarmaturen

3 Konnte das Problem durch den Einlasslecktest (Prep Run) nicht geldst werden, ist das Leck
maoglicherweise zu klein, um bei diesem Test erkannt zu werden. Verwenden Sie einen
elektronischen Leckdetektor, um die Dichtungen/Anschlisse zu Gberprifen.

Wenn diese Priifungen das Problem nicht [6sen, wenden Sie sich an den Agilent Kundendienst.
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Behebung von Lecks am Split/Splitless-Einlass
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Wenn der Einlass einen Druckabfalltest nicht besteht, priifen Sie wie folgt:

Prifen Sie die im Test verwendeten Verschlisse/Stopfen - Achten Sie darauf, dass sie
korrekt installiert und fest montiert wurden.

Wenn Sie den Lecktest nach einer Wartung durchgefihrt haben, priifen Sie, ob die wahrend
der Wartung behandelten Teile korrekt installiert sind.

Prifen Sie die Festigkeit der Saulenmutter.

Prifen Sie das Septum. Ersetzen, falls alt oder beschadigt.
Prifen Sie die Installation der Einsatzeinheit.

Prifen Sie den Liner und den Liner O-Ring.

Wenn Sie die Golddichtung gewechselt haben, Uberprifen Sie, ob die Installation
ordnungsgemaR erfolgt ist.

Stellen Sie sicher, dass die Einlasstemperatur wahrend des Tests konstant geblieben ist.
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Manuelle Uberprifung eines Multimodus-Einlasses
auf Lecks

Fehlerbehebung

Dieses Verfahren beschreibt, wie am Multimodus-Einlass auf Lecks gepriift wird und wie diese
behoben werden. Befolgen Sie die nachstehenden Schritte auf Grundlage der Einlasssymptome.

Drucksollwert kann nicht erreicht werden

Erreicht der Multimodus-EPC-Einlass nicht seinen Drucksollwert, erhalt der GC den Status "Not
Ready". Der GC wird in etwa 5,5 Minuten abgeschaltet, falls der Einlass keinen Druckaufbau
und keine Steuerung aufweist.

Wenn Sie vor kurzem eine Wartung durchgefiihrt haben, prifen Sie zunachst, ob in den
Dichtungen/Teilen, die Sie bearbeitet haben, Lecks auftreten.

1

Priifen Sie, ob der GC mit ausreichend Gas versorgt wird (siehe hierzu das
Standortvorbereitungshandbuch fir GC, GC/MS, und ALS), und priifen Sie, ob keine Lecks
in der Gasversorgung vorhanden sind (siehe ,Uberpriifen von externen Lecks" auf

Seite 119). Der Einlass erfordert einen maximalen Druck von 70 kPa (10 psi) Uber dem
hochsten wahrend der Analyse verwendeten Druck.

8,3 bar (120 psi) maximal fir 0-6,9 bar (0-100 psi) Einlass

+ 11,7 bar (170 psi) maximal fir 0—10,3 bar (0—150 psi) Einlass

Prifen Sie die Einstellung fur den Gesamtfluss. Die Flussgeschwindigkeit muss
ausreichend hoch sein, um den Einlassdruck wahrend der gesamten Analyse

beizubehalten. Saulen mit weiten Bohrungen bendtigen hohere Flussgeschwindigkeiten.
50 mL/Min. sind in der Regel ausreichend. So erhdhen Sie den Gesamtfluss:

+ Wenn der Splitmodus aktiviert ist, erhohen Sie das Split-Verhaltnis
+ Erhohen Sie den Spiilfluss fur die Betriebsart Splitless

Legen Sie den Daumen (oder ein Septum) iber die Splitauslass-Abluft. Erreicht der
Einlassdruck allmahlich den Sollwert, wenden Sie sich an den Kundendienst. Erreicht der
Einlassdruck allmahlich den Sollwert, ersetzen Sie das Proportionalventil am Splitauslass
im Einlassflussmodul. Falls der Druck niedrig bleibt, fahren Sie mit dem nachsten Schritt
fort.

Uberpriifen Sie den Einlass auf Lecks. Siehe ,Durchfiihrung eines Einlasslecktests”. Die
Gesamtflussgeschwindigkeit weist auf die Groe des Lecks hin. Beobachten Sie den
gesamten Fluss, wahrend Sie Dichtungen prifen/anziehen:

+ Septummutter

+ Saule

* Splitauslassfilter/O-Ringe

+ Einsatz/O-Ringe

+ Splitauslass-Leitungsverbindungen mit dem Einlasskorper
* Flussabsperrdichtungen an den Flussleitungsarmaturen

Alternativ verwenden Sie einen elektronischen Leckdetektor, um die Dichtungen und
Rohrverbindungen zu dberprufen.
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Wenn diese Prifungen das Problem nicht I6sen, wenden Sie sich an den Agilent
Kundendienst.

Falls Sie mit diesen Priifungen das Problem nicht I6sen kdnnen, fahren Sie mit den
nachsten Schritten fort.

Vorsicht! Ofen, Einlass und/oder Detektor konnen so heil} sein, dass Sie sich verbrennen
konnen. Wenn Ofen, Einlass oder Detektor heil} ist, tragen Sie hitzebestandige Handschuhe,
um lhre Hande zu schiitzen.

Setzen Sie die Einlasstemperatur auf Off und warten Sie, bis der Einlass abgekuhlt ist.
Stellen Sie den Einlass auf den Split-Modus ein.
Stellen Sie den Einlassdruck auf 1,7 bar (25 psi) und den Gesamtfluss auf 400 ml/Min. ein.

0 N o o

Entfernen Sie die Einsatzverschweillung und halten Sie ein Septum dicht tber die Offnung
an der Unterseite.

+ Fallt der Gesamtfluss auf etwa 0 ml/Min. und steigt der Druck in Richtung Sollwert, sind
die Einsatzverschweif3ung, ihre Rohrleitungen und die Anschlisse mit dem Flussmodul
frei von Undichtigkeiten. Das Leck befindet sich an einer Stelle im Einlasskorper oder im
Splitauslass. Fahren Sie fort mit Schritt 9.

+ Wenn der Druck gering bleibt und der Gesamtfluss sehr hoch ist, verwenden Sie einen
elektronischen Leckdetektor, um auf Lecks im Septum und in seiner Nahe, Risse in den
Verschweillungsrohren am Einlass (Tragergasleitung und Septumspulungsleitung),
sowie auf Lecks in den Verbindungen der Rohrleitungen mit dem Flussmodul zu priifen.
Fahren Sie fort mit Schritt 9.

9 Priifen Sie, ob Lecks in der Einsatzverschweillung und den verbundenen Rohren
vorhanden sind.
a Prifen Sie das Septum.

b Priifen Sie, ob die Einsatzverschweillung briichige Rohre aufweist. Ersetzen Sie die
Einsatzverschweillung, falls sie undicht ist.

¢ Prifen Sie, ob die Verbindungen zum Flussmodul undicht sind. Bei Lecks: Anziehen.
Ist weiterhin ein Leck vorhanden, ersetzen Sie den/die O-Ring(e). Reinigen Sie
unbedingt die Dichtungsoberflache, bevor Sie einen neuen O-Ring installieren.

d Prifen Sie den Splitauslassfilter. Stellen Sie sicher, dass die O-Ringe an der
Filterkartusche korrekt sitzen und die geriffelte Mutter gesichert wurde.

10 Nachdem Sie das Problem geldst haben, fihren Sie einen Einlassdruckabfalltest durch.

Fehlerbehebung
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Fehlerbehebung

Geringe Empfindlichkeit oder schlechte
Reproduzierbarkeit

Ein kleines Leck am Multimodus-EPC-Einlass kann geringe Empfindlichkeit oder schlechte
Reproduzierbarkeit verursachen. Uberprifen Sie und isolieren Sie ein kleines Leck wie
nachstehend beschrieben.

Wenn Sie vor kurzem eine Wartung durchgefiihrt haben, priifen Sie zunachst, ob in den
Dichtungen/Teilen, die Sie bearbeitet haben, Lecks auftreten.

1 Fihren Sie den Einlassdruckabfalltest durch. Wird der Test bestanden, betrachten Sie den
Einlass als leckfrei und priifen Sie andere mogliche Ursachen flr die geringe
Empfindlichkeit oder schlechte Reproduzierbarkeit.

2 Schlagt der Druckabfalltest fehl, versetzen Sie den Einlass in den Splitmodus. Stellen Sie
den Saulenfluss auf 3 ml/Min., einen Septumspilungsfluss von 3 ml/Min. und einen
Splilfluss von 50 ml/Min ein. Driicken Sie auf ®. Uberwachen Sie den Gesamtfluss fiir den
Einlass. Ist der Gesamtfluss viel hoher als 6 ml/Min., prifen/ziehen Sie folgende
Dichtungen fest an:

+ Septummutter

+ Saule

+ Splitauslassfilter

 Einsatz/O-Ring

+ Splitauslass-Leitungsverbindungen mit dem Einlasskorper
 Flussabsperrdichtungen an den Flussleitungsarmaturen

Falls das Problem weiterhin besteht, ist das Leck moglicherweise klein.

3 Verwenden Sie einen elektronischen Leckdetektor, um die Dichtungen/Anschlisse zu
Uberpriifen.

Wenn diese Prifungen das Problem nicht I6sen, wenden Sie sich an den Agilent
Kundendienst.
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Behebung von Lecks am Multimodus-Einlass

132

Wenn der Einlass einen Druckabfalltest nicht besteht, priifen Sie wie folgt:

Prifen Sie die im Test verwendeten Verschlisse/Stopfen - Achten Sie darauf, dass sie
korrekt installiert und fest montiert wurden.

Wenn Sie den Lecktest nach einer Wartung durchgefihrt haben, priifen Sie, ob die wahrend
der Wartung behandelten Teile korrekt installiert sind.

Prifen Sie die Festigkeit der Saulenmutter.

Prifen Sie das Septum. Ersetzen, falls alt oder beschadigt.
Prifen Sie die Installation der Einsatzeinheit.

Prifen Sie den Liner und den Liner O-Ring.

Stellen Sie sicher, dass die Einlasstemperatur wahrend des Tests konstant geblieben ist.

Fehlerbehebung
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Wahrend der Durchflhrung eines
Druckabfall-Lecktests fur einen
Purged/Packed-Einlass

Flhren Sie den Druckabfalltest durch, um festzustellen, ob der Purged/Packed-Einlass leckt.
Wenn der Test fehlschlagt:
Ziehen Sie die Septummutter/Merlin-Abdeckung fest an.
+ Ersetzen Sie das Septum oder Merlin Microseal.
« Ziehen Sie die obere Einsatzverschweillung fest an. Tauschen Sie den Liner aus.

+ Ersetzen Sie den O-Ring und ziehen Sie die Saulenadapterverbindung fest. Erneut
installieren, falls notwendig.

+  Uberpriifen Sie die verstopfte Saulendichtung und die Septumspiilungsabdeckung.
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Behebung von Lecks am Purged-Packed-Einlass

der Saule

134

Wenn der Einlass einen Lecktest nicht besteht, prifen Sie wie folgt:

Prifen Sie die im Test verwendeten Verschlisse/Stopfen - Achten Sie darauf, dass sie
korrekt installiert und fest montiert wurden.

Wenn Sie den Lecktest nach einer Wartung durchgefthrt haben, prifen Sie, ob die wahrend
der Wartung behandelten Teile korrekt installiert sind.

Prifen Sie die Festigkeit der Saulenmutter.

Prifen Sie das Septum. Ersetzen, falls alt oder beschadigt.

Prifen Sie, ob die obere Einsatzverschweillung fest montiert ist.

Tauschen Sie den O-Ring aus.

Priifen Sie aullerdem den Glaseinsatz.

Ersetzen Sie das Ferrulensiegel am Adapter.

Stellen Sie sicher, dass die Einlasstemperatur wahrend des Tests konstant geblieben ist.

Wenn diese Priifungen das Problem nicht I6sen, wenden Sie sich an den Agilent
Kundendienst.

Fehlerbehebung
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Behebung von Lecks im Kaltaufgabesystem

Wenn der Einlass einen Druckabfalltest nicht besteht, priifen Sie wie folgt:

« Prifen Sie die im Test verwendeten Verschllisse/Stopfen - Achten Sie darauf, dass sie
korrekt installiert und fest montiert wurden.

«  Wenn Sie den Lecktest nach einer Wartung durchgefiihrt haben, priifen Sie, ob die wahrend
der Wartung behandelten Teile korrekt installiert sind.

Prifen Sie die Festigkeit der Septummutter oder Kihlturmeinheit.
+ Prifen Sie das Septum. Ersetzen, falls alt oder beschadigt.
+ Stellen Sie sicher, dass die Einlasstemperatur wahrend des Tests konstant geblieben ist.

Wenn diese Priifungen das Problem nicht [6sen, wenden Sie sich an den Agilent Kundendienst.
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Behebung von Lecks am PTV-Einlass

136

Wenn der Einlass einen Druckabfalltest nicht besteht, priifen Sie wie folgt:

Prifen Sie die im Test verwendeten Verschlisse/Stopfen - Achten Sie darauf, dass sie
korrekt installiert und fest montiert wurden.

Wenn Sie den Lecktest nach einer Wartung durchgefihrt haben, priifen Sie, ob die wahrend
der Wartung behandelten Teile korrekt installiert sind.

Bei Verwendung eines Septumkopfs prifen Sie, wie fest die Saulenmutter angezogen
wurde.

Bei Verwendung eines Septumkopfs priifen Sie das Septum. Ersetzen, falls alt oder
beschadigt.

Prifen Sie, ob die septumlose oder Septumkopf-Baugruppe fest montiert ist.
Ersetzen Sie den Liner und die Graphpak-3D-Ferrule.

Prifen Sie die Graphpak-Adapterdichtung gegen den Einlasskorper. Entfernen Sie den
Einlassadapter, und bringen Sie den Adapter bei Bedarf wieder an.

Bei Verwendung eines septumlosen Kopfs, priifen Sie die Umgebung der
Flhrungsabdeckung auf Lecks. Ersetzen Sie die PTFE-Ferrule in der Fihrungsabdeckung.

Uberpriifen Sie den Splitauslassfilter auf Undichtigkeiten. Bei Bedarf festziehen. Tauschen
Sie den Splitauslassfilter und die O-Ringe aus.

Stellen Sie sicher, dass die Einlasstemperatur wahrend des Tests konstant geblieben ist.

Wenn diese MalRnahmen das Problem nicht I6sen, wenden Sie sich an den Agilent
Kundendienst.
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7  Uberpriifen auf Lecks

Behebung von Lecks in der Schnittstelle fur
fluchtige Analyte

Wenn der Einlass einen Druckabfalltest nicht besteht, priifen Sie wie folgt:

+ Dieim Test verwendeten Verschlussstiicke/Stopfen — Achten Sie darauf, dass sie korrekt
installiert und fest montiert wurden.

*  Wenn Sie den Lecktest nach einer Wartung durchgeftihrt haben, prifen Sie, ob die wahrend
der Wartung behandelten Teile korrekt installiert sind.

+ Der Splitauslass und die Druckfihleranschliisse an der Schnittstelle.
+ Die Probengeberverbindung mit der Schnittstelle.
Der Probengeber.

Wenn diese Prifungen das Problem nicht [6sen, wenden Sie sich an den Agilent Kundendienst.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Messung eines Saulenflusses 140

Messung des Flusses an einem Splitauslass oder einem Septumspdilfluss 143
Messung eines Detektorflusses 145

Durchflihren des GC-Selbsttests 148

Uberpriifung oder Uberwachung des Gegendrucks der Splitauslassleitung 149
Durchflihrung eines Splitauslass-Verengungstests 150

Anpassen des Lit-Offsetam FID 157

Sicherstellung, dass die FID-Flamme brennt 152

Sicherstellung, dass der FID-Anzlinder wahrend der Ziindsequenz funktioniert 153
Messung des FID-Leckstroms 154

Messung der FID-Basislinienausgabe 155

Isolierung der Ursache des FID-Rauschens 156

Messung des SPD-Leckstroms 157

Uberpriifung, ob eine FID-Diise verstopftist 158

Uberprifung, ob eine SPD-Diise verstopftist 159

Sicherstellung, dass die SPD-Perleneinheit geziindet ist 160

Sicherstellung, dass die FFD+-Flamme brennt 161
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Wann Gasreiniger gewechselt werden missen 163
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Messung eines Saulenflusses

Messen des Saulenflusses bei einem FID, WLD, EAD
und FFD

Das folgende Verfahren wird angewendet, um den Saulenfluss mit einem FID, WLD, EAD oder
FFD+ zu messen.

Flussmeter bei Bedarf mit Edelgas. Messen Sie Gase immer getrennt. Schalten Sie die
Detektoren immer aus, um ein automatisches Ziinden der Flamme/Perleneinheit zu
verhindern.

Vorsicht! Der Detektor kann so heil} sein, dass Sie sich verbrennen kénnen. Wenn der

Wasserstoff (H2) ist entflammbar und stellt eine Explosionsgefahr dar, wenn er in einem
WARNUNG geschlossenen Raum (z.B. einem Flussmeter) mit Luft in Verbindung kommt. Spiilen Sie
WARNUNG Detektor heil} ist, tragen Sie bitte hitzebestandige Handschuhe, um Ihre Hande zu schiitzen.

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
+ Geeignetes Flussmeter-Adapterrohr (im Lieferumfang des GC)
+ Elektronisches Flussmeter, fir die relevanten Gas- und Flussgeschwindigkeitenkalibriert

2 Schalten Sie den Detektor aus.
3 Schalten Sie die Detektorflisse aus.
4 SchlielRen Sie den entsprechenden Adapter am Detektorauslass an.

Der Durchmesser des Flussmeterrohrs kann je nach Modell variieren; passen Sie den
Adapter entsprechend an das Flussmeterrohr an.

Ein 1/8 Zoll grolies Gummiadapterrohr wird direkt an der Auslassoffnung eines EAD oder
WLD angeschlossen.

Ein separater Adapter (19301-60660) wird fiir den FID geliefert. Setzen Sie den Adapter
soweit wie moglich in die Auslassoffnung des Detektors ein. Sie spiren einen
Widerstand, wenn der Adapter-O-Ring in die Auslassoéffnung des Detektors
hineingedruckt wird. Drehen und drucken Sie den Adapter wahrend des Einsetzens, um
eine solide Abdichtung zu gewahrleisten.
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Entfernen Sie fir den FFD+ das Kunststoffrohr vom FFD+-Auslass und verbinden Sie
das Flussmeter direkt mit dem FFD+-EntlGftungsrohr. Verwenden Sie bei Bedarf einen
1/4-Zoll-Rohradapter zwischen dem Detektorauslass und dem Flussmeterrohr.

]
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5 Schlielen Sie das Flussmeter am Flussmeteradapter an, um die
Flussgeschwindigkeitenzu messen.
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Messen des SPD-Saulenflusses

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
+ SPD-Flussmeter-Adapterwerkzeug (G1534-60640)

+ Flussmesseinsatz (19301-60660)

- Elektronisches Flussmeter, flr die relevanten Gas- und Flussgeschwindigkeitenkalibriert
2 Schalten Sie die Perleneinheit aus.
3 Kuhlen Sie den SPD auf 100 °C.

Vorsicht! Der Detektor kann so heil} sein, dass Sie sich verbrennen kénnen. Wenn der
WARNUNG Detektor heil ist, tragen Sie bitte hitzebestandige Handschuhe, um Ihre Hande zu schiitzen.

4 Entfernen Sie die Perleneinheit und bewahren Sie sie flr die erneute Installation an einem
sicheren Ort auf.

Setzen Sie das SPD-Flussmeter-Adapterwerkzeug im SPD-Kollektor ein.
Bringen Sie den Flussmesseinsatz am SPD-Flussmeter-Adapterwerkzeug an.

GC Training

FLOW
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',« Agilent

7 Platzieren Sie die Flussmeterverrohrung dber dem Flussmesseinsatz, um mit dem Messen
der Flusse zu beginnen.
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Messung des Flusses an einem Splitauslass oder
einem Septumspulfluss

WARNUNG

Hinterer
Einlass-Splitauslass

Vorderer
Einlass-Splitauslass

Fehlerbehebung

Beachten Sie, dass der GC Flisse meldet, die auf 25 °C und 1 Atmospharendruck kalibriert
sind. Korrigieren Sie die Flussmeter-Ergebnisse dementsprechend.

Wasserstoff (H2) ist entflammbar und stellt eine Explosionsgefahr dar, wenn er in einem
geschlossenen Raum (z.B. einem Flussmeter) mit Luft in Verbindung kommt. Spiilen Sie
Flussmeter bei Bedarf mit Edelgas. Messen Sie Gase immer getrennt. Schalten Sie die
Detektoren immer aus, um ein automatisches Ziinden der Flamme/Perleneinheit zu
verhindern.

Septumspll- und Split-Gasauslassfllisse werden Uber das pneumatische Modul hinten an der
oberen Rickseite des GCs ausgegeben. Beachten Sie hierzu die nachfolgende Abbildung.

Hinterer
Einlass-Spiilauslass

Vorderer
Einlass-Spiilauslass

i mm—T

Um Splitauslass- oder Septumspluilflisse zu messen, bringen Sie das Flussmeter am
entsprechenden Rohr an. Entfernen Sie die GC-Pneumatikabdeckung, um an die hinteren
Auslassoffnungen des Einlasses zu gelangen.
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Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Der Splitauslass besitzt eine 1/8-Zoll-Swagelok-Gewindearmatur. Die Liftungsoffnungen
verfuigen Uber eine 1/8-Zoll-Swagelok-Gewindearmatur. Erstellen Sie einen
1/8-Zoll-Rohradapter und verwenden Sie diesen (geméf nachfolgender Abbildung), um die
1/8-Zoll-Gewindearmatur in ein 1/8-Zoll-Rohr umzuwandeln. Hierdurch kann die
Gummi-Flussmeterverrohrung bei den Gewinden nicht undicht werden, was ansonsten
falsche Flussmesswerte verursachen wirde.

\ "

\ ADM1000 e
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+  Der Septumspulanschluss ist ein 1/8-Zoll-Rohr. Verwenden Sie den gezeigten roten
Gummiadapter, um Flisse zu messen.
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Messung eines Detektorflusses

WARNUNG

Fehlerbehebung

Detektoren, insbesondere Detektoren mit Flamme, erfordern prazise Flussmessungen, um
ordnungsgemal’ zu funktionieren. Inkorrekte Fllisse werden verursacht durch:

« Verengungen in der Versorgungsleitung, die zur Meldung Not Ready (Nicht bereit) in der
GC-Anzeige fihren (alle Detektoren)

+ Saule oder Saulenadapterdichtung sind undicht (alle Detektoren)
Eine verstopfte Duse (FID, SPD).
+ Ein Leck in der Brennkammer, Fensterdichtung oder Anztinderdichtung (FFD+)
«  Ein Druckfihler, der auf Null gesetzt werden muss.
+ Ein EPC-Ventil, das nicht richtig funktioniert.

Um das Problem zu isolieren, vergleichen Sie den Fluss eines Kanals mit Gas mit dem Istwert
fur die Flussgeschwindigkeit.

Messen des Flusses bei einem FID, WLD, EAD und
FFD+

Wasserstoff (H2) ist entflammbar und stellt eine Explosionsgefahr dar, wenn er in einem
geschlossenen Raum (z.B. einem Flussmeter) mit Luft in Verbindung kommt. Spiilen Sie
Flussmeter bei Bedarf mit Edelgas. Messen Sie Gase immer getrennt. Schalten Sie die
Detektoren immer aus, um ein automatisches Ziinden der Flamme/Perleneinheit zu
verhindern.

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
¢+ Geeignetes Flussmeter-Adapterrohr (im Lieferumfang des GC)
+ Elektronisches Flussmeter, fir die relevanten Gas- und Flussgeschwindigkeitenkalibriert

Um eine Beschadigung der Saule zu vermeiden, kiihlen Sie den Ofen herunter, bevor Sie den
Saulenfluss ausschalten.

Stellen Sie die Ofentemperatur auf die Umgebungstemperatur (35° C) ein.
Schalten Sie den Saulenfluss und -druck aus.

Schalten Sie alle Detektorflisse aus.

a A WN

Schalten Sie die FID-Flamme, die FFD+-Flamme oder den WLD-Heizdraht aus (soweit
zutreffend).

6 Kihlen Sie den Detektor herunter.

7 Schliellen Sie den entsprechenden Adapter am Detektorauslass an.

Der Durchmesser des Flussmeterrohrs kann je nach Modell variieren; passen Sie den
Adapter entsprechend an das Flussmeterrohr an.
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Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Ein Gummiadapterrohr wird direkt an der Auslassoffnung eines EAD oder WLD
angeschlossen.

Ein separater Adapter (19301-60660) wird flr den FID geliefert. Setzen Sie den Adapter
soweit wie moglich in die Auslassoffnung des Detektors ein. Sie spiren einen
Widerstand, wenn der Adapter-O-Ring in die Auslassoffnung des Detektors
hineingedruckt wird. Drehen und driicken Sie den Adapter wahrend des Einsetzens,

um eine solide Abdichtung zu gewabhrleisten.

Entfernen Sie fur den FFD+ das Kunststoffrohr vom FFD+-Auslass und verbinden Sie

das Flussmeter direkt mit dem FFD+-Entliftungsrohr. Verwenden Sie bei Bedarf einen
1/4-Zoll-Rohradapter zwischen dem Detektorauslass und dem Flussmeterrohr.

el
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8 Verbinden Sie das Flussmeter mit dem Flussmeteradapter.

9 Messen Sie die Ist-Flussrate fir jedes Gas einzeln.
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WARNUNG

Fehlerbehebung

Messen des SPD-Flusses

1 Stellen Sie folgende Teile zusammen:
+ SPD-Flussmeter-Adapterwerkzeug (G1534-60640)

+ Flussmesseinsatz (19301-60660)

- Elektronisches Flussmeter, flr die relevanten Gas- und Flussgeschwindigkeitenkalibriert
2 Schalten Sie die Perleneinheit aus.

3 Kdhlen Sie den SPD auf 100 °C.

Vorsicht! Der Detektor kann so heil sein, dass Sie sich verbrennen kénnen. Wenn der
Detektor heil} ist, tragen Sie bitte hitzebestandige Handschuhe, um Ihre Hande zu schiitzen.

4 Entfernen Sie die Perleneinheit und bewahren Sie sie fUr die erneute Installation an einem
sicheren Ort auf.

(3]

Setzen Sie das SPD-Flussmeter-Adapterwerkzeug im SPD-Kollektor ein.

=)}

Bringen Sie den Flussmesseinsatz am SPD-Flussmeter-Adapterwerkzeug an.
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7 Platzieren Sie die Flussmeterverrohrung tber dem Flussmesseinsatz, um mit dem Messen
der Flisse zu beginnen.
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Durchfuhren des GC-Selbsttests

1 Schalten Sie den GC aus.

2 Warten Sie eine Minute und schalten Sie den GC wieder ein. Wenn am GC die
Hauptstatusanzeige erscheint, hat der GC den Selbsttest bestanden.
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Uberpriifung oder Uberwachung des Gegendrucks
der Splitauslassleitung

Agilent bietet einen integrierten Test zum Messen des Gegendrucks im Splitauslassfilter und
der Leitung fur die Split/Splitless-, Multimodus-, PTV- und VI-Einlasse. Der Test misst den im
Splitauslassflusspfad bei einer bestimmten vom Benutzer ausgewahlten Flussrate
entwickelten Druck. Diese Flussrate kann der Split flow-Sollwert Ihrer Methode oder der von
Agilent zum Vergleichen ,typischer” Werte verwendete Standardwert von 400 ml/Min. sein.

Durch Ausfihrung des Tests auf einem sauberen System kdnnen Sie eine Grundlinie fiir den
erwarteten Gegendruck in der Splitauslassleitung einrichten. Dann konnen Sie den Test
periodisch erneut ausfiihren, um festzustellen, ob der Filter ausgewechselt werden muss
oder nicht, bevor er lhre Chromatografie beeinflusst.

Der im Test gemessene Druck hangt ab von:
* Installiertem Liner
*  Verwendeter Flussrate

Darum variiert der tatsachlich gemessene Wert zwischen verschiedenen Einrichtungen und
von GC zu GC.

Der Test priift auf:
+ Liner-Verengung
« Verunreinigung der Golddichtung (nur Split/Splitless-Einlass)

+ Verengungen in der Splitauslassleitung, z. B. Verunreinigung durch kondensierte Probe in
Splitauslassleitung und Filter

Der Test kann auch als Eignungsmalstab fiir die installierte Hardware dienen. Fihren Sie den
Test unter Verwendung der Sollwerte und Hardware lhrer Methode aus. Wenn der gemessene
Testdruck annahernd dem gewunschten Saulenvordruck entspricht, bedeutet dies, dass auch
eine kleine Verengung in der Splitauslassleitung dazu flihren kann, dass der GC nicht
betriebsbereit ist. Moglicherweise sollten Sie einen anderen Liner installieren oder die Methode
anpassen. (Versuchen Sie bei Verwendung eines Splitless-Liners zuerst, einen neuen Liner zu
installieren. Splitless-Liner erzeugen mehr Gegendruck als Split-Liner, sodass geringe
Ausrichtungsabweichungen bei geringen Saulenvordriicken etwas ausmachen konnen.)
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Durchfuhrung eines Splitauslass-Verengungstests

Zur Durchfiihrung dieses Tests werden die nachfolgenden Materialien benétigt:

+ Ferrule, ohne Bohrung (5020-8294) und Saulenmutter (5181-8130), oder
Kapillarsaulen-Blindmutter (5020-8294)

+ 1/4-Zoll-Gabelschlussel

Hitzebestandige Handschuhe (falls der Einlass heil} ist)

Uber die lokale Benutzerschnittstelle:

1 Drlcken Sie Diagnostics (Diagnose) > Diagnostic Tests (Diagnosetests) > Inlets (Einldsse).
2 Wahlen Sie Split Vent Restriction Test (Splitauslass-Verengungstest) aus.

3 Befolgen Sie die Anweisungen auf der lokalen Schnittstelle.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Anpassen des Lit-Offset am FID

Passen Sie den Lit offset am FID wie folgt an:
1 Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detector (Detektor).

2 Tippen Sie auf den Wert von Lit offset, um eine Tastatur einzublenden. Geben Sie mithilfe
der Tastatur den gewinschten Wert ein.

3 Der Wert fir Lit offset sollte < 2,0 pA betragen oder unter der normalen FID-Ausgabe
wahrend des Brennens liegen.

4 Dricken Sie auf Apply (Ubernehmen), um Ihre Anderungen zu speichern.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Sicherstellung, dass die FID-Flamme brennt

Um sicherzustellen, dass die FID-Flamme brennt, halten Sie einen Spiegel oder eine andere
reflektierende Oberflache Uber den Kollektorauslass. Eine stetige Kondensation weist darauf
hin, dass die Flamme brennt.

Wenn die Flamme brennt, liegt die FID-Ausgabe normalerweise zwischen 5,0 und 20,0 pA und
wenn die Flamme nicht brennt, liegt der Wert bei < 2,0 pA.

Wird die Flamme nicht gezlindet, gehen Sie wie folgt vor:

+  Uberpriifen Sie, ob die Detektortemperatur auf Giber 150 °C eingestellt ist. Agilent empfiehlt
den Betrieb des FID bei >300 °C.

« Prifen Sie, ob die Detektorfllisse korrekt sind.
Uberpriifen Sie die Diise auf Verunreinigungen.

* Bestatigen Sie, dass die Dise korrekt installiert ist.

+ Prifen Sie die Saulenverbindungen auf Undichtigkeiten.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Sicherstellung, dass der FID-Anzunder wahrend der
Zundsequenz funktioniert

Achten Sie bei Durchfiihrung dieser Aufgabe darauf, dass Sie einen sicheren Abstand zum
WARNUNG FID-Kamin halten. Bei Verwendung von Wasserstoff ist die FID-Flamme nicht sichtbar.

1 Nehmen Sie die obere Abdeckung des Detektors ab.
2 Schalten Sie die FID-Flamme ein.

Beobachten Sie den Anzlinderstecker durch den FID-Kamin. Die kleine Bohrung sollte
wahrend der Zlndsequenz glihen.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Messung des FID-Leckstroms

1 Laden Sie die Analysemethode.
- Stellen Sie sicher, dass die Flisse fir die Ziindung akzeptabel sind.
+ Heizen Sie den Detektor auf Betriebstemperatur oder auf 300 °C hoch.

Schalten Sie die FID-Flamme aus.
Stellen Sie sicher, dass das FID-Elektrometer eingeschaltet ist.

4 Driicken Sie Method (Methode) > Detectors (Detektoren) und blattern Sie dann,
bis Detector Specifics (Detektorangaben) zu sehen ist.

5 Stellen Sie sicher, dass die Ausgabe stabil und < 1,0 pA ist.

Wenn die Ausgabe instabil ist oder > 1,0 pA betragt, schalten Sie den GC aus und
Uberprtfen Sie, ob die oberen FID-Teile korrekt zusammengebaut sind und ob
Verunreinigungen vorliegen. Wenn die Verunreinigung den Detektor beeintrachtigt,
heizen Sie den FID aus.

6 Schalten Sie die Flamme ein.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Messung der FID-Basislinienausgabe

Fehlerbehebung

Mit installierter Saule laden Sie Ihre Priifmethode.
Stellen Sie die Ofentemperatur auf 35 °C ein.

Driicken Sie Method (Methode) > Detectors (Detektoren) und blattern Sie dann, bis
Detector Specifics (Detektorangaben) zu sehen ist.

Wenn die Flamme brennt und der GC betriebsbereit ist, iberprifen Sie, ob die Ausgabe
stabil ist und < 20 pA betragt (dies kann einige Zeit dauern).

Wenn die Ausgabe nicht stabil ist oder > 20 pA betragt, ist das System oder Gas verunreinigt.
Wenn diese Verunreinigung auf den Detektor zurtickzufihren ist, heizen Sie den FID aus.
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8

Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Isolierung der Ursache des FID-Rauschens

156

FID-Rauschen ist das Ergebnis mechanischer, elektronischer und chemischer Faktoren.
FID-Rauschen kann eine subjektive Angelegenheit sein. FID-Basislinien-Rauschen wird auf
Grundlage des Verlaufs eines bestimmten Detektors oder Vergleich mit einem anderen
Detektor im Labor wahrgenommen. Zur korrekten Diagnose von Rauschen ist es wichtig,
das Detektorrauschen unter dokumentierten Bedingungen mit einem bekannten Standard
zu vergleichen. Weitere Informationen zu Rauschen finden Sie in ,Verrauschter Detektor,
einschlieBlich Wander-, Drift- und Basislinien-Spikes” auf Seite 50.

Bevor Sie eine Fehlerbehebung mit dem Detektor durchflihren, nehmen Sie mithilfe lhres
Agilent Datensystems einen Test auf Rauschen vor. Wenn der Detektor den Test auf Rauschen
nicht besteht, suchen Sie die Fehlerursache wie nachstehend beschrieben.

Isolierung der Ursache des FID-Rauschens:

1 Wenn der Test auf Rauschen fehlschlagt, entfernen Sie die Saule und priifen das
Detektorrauschen bei abgedecktem und neu geztindetem FID erneut, wobei nur H2/Luft-
und Zusatz-Detektorgase verwendet werden. Besteht der Detektor den Test, ist vermutlich
eine verunreinigte Saule/Tragergas die Ursache.

2 Ist der Test auf Rauschen ohne installierter Saule fehlgeschlagen, wiederholen Sie den
Test auf Rauschen nur mit H2 und Luft - setzen Sie den Fluss des Zusatzgases auf "Off".
Wird der Test bestanden, sind vermutlich verunreinigte Zusatzgase die Ursache.

Schlagt der Test auf Rauschen weiterhin fehl, siehe Messung des FID-Leckstroms.

4 Schlagt der Lecktest fehl, ersetzen oder spilen Sie die Kollektor- und PTFE-Isolierungen,
die Federverbindung, und/oder die gesamte FID-Elektrometer-Baugruppe.

5 Istder Leckstromtest in Ordnung, sollten Sie eine verunreinigte Dise oder verunreinigte H2
oder Luft-Detektor-Gasversorgungen (Gase, Rohre, Filter) als Ursache in Erwdgung ziehen,
insbesondere, wenn der Hintergrund des Detektors nach dem Anzlinden >20 PA betragt.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Messung des SPD-Leckstroms

Fehlerbehebung

Laden Sie die Analysemethode.

Setzen Sie den NPD Adjust Offset (SPD-Nullpunktabgleich) auf Off (Aus) und schalten Sie
die Perleneinheit aus.

+ Belassen Sie den SPD auf Betriebstemperatur.
+ Belassen Sie die Flisse ein- oder ausgeschaltet.

Driicken Sie Method (Methode) > Detectors (Detektoren) und blattern Sie dann, bis Detector
Specifics (Detektorangaben) zu sehen ist.

Stellen Sie sicher, dass die Ausgabe (Leckstrom) stabil und < 1,0 pA ist.

Die Ausgabe sollte langsam auf 0,0 pA fallen und sich in den Zehnteln eines Pikoamps
stabilisieren. Ein Strom von > 2,0 pA weist auf ein Problem hin.
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Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Uberpriifung, ob eine FID-Dise verstopft ist

158

Die haufiste Ursache fur FID-Zindungsprobleme ist eine verstopfte oder teilweise verstopfte
Duse. Ist die Duse nie vollstandig verstopft und wird die Flamme nach wie vor entziindet, sind
verlangerte Peak-Retentionszeiten ein weiteres Symptom. DUsenverstopfung tritt am
haufigsten bei Dickfilm-/stark blutenden oder gepackten Saulen und Anwendungen mit hoher
Temperatur auf. Es empfiehlt sich, den Saulenofen innerhalb der Temperaturgrenzen der Saule
zu betreiben und auch den FID mindestens 20 °C heiller als bei der maximalen Ofentemperatur
bei der GC-Analyse zu betreiben. Wird der FID verstopft, sind die Istwerte fur H2, Zusatzgas-
und Kapillar-Tragerflisse geringer als die vom GC angezeigten Werte.

Uberpriifung, ob eine FID-Diise verstopft ist:

1 Lassen Sie die Saule im FID installiert. Falls bereit entfernt, schliellen Sie die
Detektorsdulendichtung im Ofen ab. (Wenn Sie die S&ule installiert lassen, wird so
bestimmt, ob die Sdule zu hoch in der Dise installiert ist und damit die Offnung
verschliel3t.)

2 Schalten Sie die Zusatzgasflisse auf Off. Bestéatigen Sie den Wert von 0,0 mL/Min. in der
GC-Anzeige fur den Istwert des Zusatzgasflusses. Wenn der Wert nicht 0,0 betragt,
befolgen Sie das Verfahren zum Nullsetzen des EPC-Moduldruckfihlers im
Benutzerhandbuch.

3 Setzen Sie den Wasserstofffluss auf 75 mL/Min. (erhohen Sie den H2-Versorgungsdruck
bei Bedarf, um diese Einstellung fir die Flussgeschwindigkeit zu erreichen.)

4 Uberwachen Sie den "Actual” Wert (Istwert) des Zusatzgasflusses

Weist der Zusatzgas-Fluss auf einen Wert von mehr als 1,0 ml/Min. hin, ist die Dise
vermutlich verstopft oder teilweise verstopft. Der Druck baut sich tber den H2-Kanal in
den Zusatzgaskanal des EPC-Moduls auf und fihrt zu einer falschen Flussanzeige fur
den Zusatzgaskanal.

Alternativ entfernen Sie die Diise vom Gehause und halten sie gegen eine Lichtquelle.
Uberprifen Sie die Offnungen in der DUse auf Verunreinigungen. Ersetzen Sie die DUse,
wenn sie verstopft ist.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Uberprifung, ob eine SPD-Dise verstopft ist

Fehlerbehebung

Das Detektor-EPC-Modul steuert den Fluss durch Erhalt eines kalibrierten Gasdrucks

gegenuber einer festen Verengung. Eine verstopfte Dise flhrt zu unprazisen Flussdaten.

Um zu prifen, ob eine SPD-Diise verstopft ist, messen Sie die Istwerte der Wasserstoff-
und Zusatzgasflisse. (Siehe Messen des SPD-Flusses.) Sind die Flisse geringer als die
angezeigten Werte, ersetzen Sie die Dise.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Sicherstellung, dass die SPD-Perleneinheit
gezundet ist

HeilRe Abgase! Die Detektorabgase sind heif3 und konnen Verbrennungen verursachen.
WARNUNG g g g

Um sicherzustellen, dass die Perleneinheit geziindet ist, schauen Sie durch die Liftungsoffnung
am Detektordeckel, um zu sehen, ob die Perleneinheit orange gliht.

Die SPD-Ausgabe wird vom Bediener wahrend des Nullpunktabgleichs ausgewahlt und liegt
generell zwischen 5,0 und 50,0 pA.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Sicherstellung, dass die FFD+-Flamme brennt

Stellen Sie wie folgt sicher, dass die FFD+-Flamme brennt:
1 Entfernen Sie das Gummiabtropfrohr aus dem Detektorauslass.

2 Halten Sie einen Spiegel oder eine glanzende Oberflache an das Aluminiumauslassrohr.
Eine stetige Kondensation weist darauf hin, dass die Flamme brennt.
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8

Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Anpassung von Lit Offset am FFD+

162

Passen Sie den Lit offset am FFD+ wie folgt an:

1
2

Driicken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) > Detector (Detektor).

Tippen Sie auf den Wert von Lit offset, um eine Tastatur einzublenden. Geben Sie mithilfe
der Tastatur den gewtinschten Wert ein.

Der Wert flr Lit offset sollte < 2,0 pA betragen oder unter der normalen FFD+-Ausgabe
wahrend des Brennens liegen.

Driicken Sie auf Apply (Ubernehmen), um Ihre Anderungen zu speichern.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Wann Gasreiniger gewechselt werden mussen

Fehlerbehebung

Agilent empfiehlt die Verwendung von Reinigungsfiltern in den Gasleitungen, um zu verhindern,
dass Verunreinigungen ins GC-System gelangen oder die Saule beschadigen. Einige Filter sind
Einzweckfilter fur die Entfernung von Sauerstoff, Feuchtigkeit oder Wasserkohlenstoffe,
wahrend Kombinationsfilter alle diese Schmutzstoffe entfernen.

Die beste Methode, festzustellen, wann ein Filter gewechselt werden sollte, ist die Verwendung
eines Anzeigefilters, der nach einem Filter mit grolem Fassungsvermogen angebracht werden
sollte. Agilent empfiehlt die Verwendung von Glas fur die Filter, wie z. B. das Gas Clean Filter
System, wobei die durchsichtigen Rohre bei Kontaminierung eine deutliche Farbveranderung
aufweisen. Dieser Farbwechsel informiert den Analysierenden dartber, dass es Zeit flr einen
Filterwechsel ist.

Falls keine Anzeigefilter verwendet werden, beachten Sie am besten die Empfehlung des
Herstellers zur Austauschhaufigkeit. In der Regel informiert der Hersteller dartber, wie viele
Gaszylinder mit einem bestimmten Filter gereinigt werden kdnnen. Falls gewlinscht, kann
mithilfe einer ungefahren Berechnung geschatzt werden, wann der Filter auszuwechseln ist.
Angenommen, Sie verflgen uber einen standardmafigen Zylinder, der GroRe “K” mit einer
Reinheit von 99,995 %, der 7800 L He enthalt. In einem Worst-Case-Szenario, in dem die
verbleibenden 0,005 % nur aus Sauerstoff bestehen, sollten Sie 39 mL oder etwa 56 mg 02 im
Behalter haben. Der Sauerstofffilter OT3 von Agilent bietet beispielsweise ein
Fassungsvermogen von 600 mg 02. Daher mussen Sie den OT3-Filter nach jeweils 10
Zylindern wechseln. Dabei handelt es sich nur um eine grobe Schatzung, und es ist anzuraten,
die Filter lieber zu frih als zu spat zu wechseln.
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8 Aufgaben bei der Fehlerbehebung

Ignorieren des Bereitschaftsstatus eines Gerats

StandardmaRig Gberwacht der GC den Status aller konfigurierten Geréte (Einldsse, Detektoren,
Ventilboxheizungen, Ventile, Ofenheizung, EPC-Module usw.) und ist betriebsbreit, sobald alle
den Sollwert erreichen. Erkennt der GC in einem dieser Gerate ein Problem, erreicht der GC
entweder nie den betriebsbereiten Zustand oder wechselt in einen Abschaltzustand, um sich
selbst zu schiitzen oder ein Sicherheitsrisiko zu vermeiden. Es kann jedoch der Fall sein, dass
Sie nicht winschen, dass der Bereitschaftszustand eines Gerats den Start einer Analyse
verhindert. Ein wichtiges Beispiel ist der Defekt an einem Einlass oder einer Detektorheizung.
Normalerweise verhindert dieser Fehler, dass der GC in den Bereitschaftszustand wechselt
und eine Analyse gestartet werden kann. Sie konnen den GC jedoch so einstellen, dass dieses
Problem ignoriert wird, sodass Sie den anderen Einlass oder Detektor verwenden kdnnen, bis
das Gerat repariert ist.

Nicht alle Gerate konnen ignoriert werden. Sie konnen den Bereitschaftszustand von Einlassen,
Detektoren, des Ofens oder von EPC- oder EPR-Modulen ignorieren. Der Bereitschaftszustand
anderer Gerate und Komponenten, z. B. von Injektionsgeraten wie Schaltventil oder
automatischem Flussigprobengeber, kann in keinem Fall ignoriert werden.

So ignorieren Sie den Status eines Gerats:

1 Schalten Sie ggf. Heizung und Gasflisse des Gerats ab. (Achten Sie darauf, dass dabei
kein Sicherheitsrisiko entsteht.)

2 Dricken Sie Settings (Einstellungen) > Configuration (Konfiguration) und wéahlen Sie dann
das Element aus.

3 Deaktivieren Sie das Kontrollkastchen Enable (Aktivieren) im Feld Readiness (Bereitschaft).

Jetzt konnen Sie den GC verwenden, bis das Gerat repariert ist.

Ignorieren Sie den Bereitschaftszustand eines verwendeten Geréts nicht, solange es von
Bedeutung ist, dass es den Sollwert erreicht.

Achten Sie darauf, dass ein defektes Gerat nach der Reparatur wieder in den Zustand Ignore
Ready = False zuriickgesetzt wird. Andernfalls wird sein Status (Temperatur, Fluss, Druck
usw.) weiterhin ignoriert, auch wenn dieses Gerét in der Analyse eingesetzt wird.

Um die Bereitschaft eines Geréts zu beriicksichtigen, setzen Sie Ignore Ready auf False.
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