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Dieses Handbuch gilt fiir
* den Agilent Diodenarray-Detektor 1290 Infinity (G4212A) und
* den Agilent Diodenarray-Detektor 1260 Infinity (G4212B).

Informationen zu anderen Agilent Diodenarray-Detektoren finden Sie in sepa-
raten Handbiichern.

1 Einfiihrung

Dieses Kapitel bietet eine Einfiihrung zum Detektor und einen Uberblick {iber
die Gerite.

2 Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Dieses Kapitel enthilt Informationen zu Umgebungsanforderungen sowie tech-
nische Daten und Leistungsspezifikationen.

3 Installation des Moduls

Dieses Kapitel enthilt Informationen zum Auspacken, zur I"Jberprﬁfung auf
Vollstandigkeit, zur Gerdteanordnung und zur Installation des Moduls.

4 LAN-Konfiguration

Dieses Kapitel enthalt Informationen zum Anschluss des Moduls an den Com-
puter, auf dem Agilent ChemStation installiert ist.

b5 Verwenden des Moduls

Dieses Kapitel enthalt Informationen zur Einrichtung des Moduls fiir eine
Analyse sowie eine Beschreibung der Grundeinstellungen.

6 Optimierung des Detektors

Dieses Kapitel bietet Informationen zur Optimierung des Detektors.
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7 Fehlerbehebung und Diagnose

Uberblick iiber Funktionen zur Fehlerbehebung und zur Diagnose

8 Fehlerbeschreibungen

Dieses Kapitel erlautert die Bedeutung der Fehlermeldungen, gibt Hinweise zu
den moglichen Ursachen und empfiehlt Vorgehensweisen zur Behebung der
Fehlerbedingungen.

9 Testfunktionen und Kalibrierung

In diesem Kapitel werden die Tests fiir das Modul beschrieben.

10 Wartung

In diesem Kapitel wird die Wartung des Moduls beschrieben.

11 Ersatzteile und -materialien fiir die Wartung

Dieses Kapitel enthilt Informationen zu Ersatzteilen.

12 Anschlusskabel

Dieses Kapitel enthéilt Informationen zu den Kabeln, die mit den Agilent
LC-Modulen 1260 Infinity/1290 Infinity verwendet werden.

13 Hardwareinformationen

Dieses Kapitel beschreibt den Detektor mit weiteren Einzelheiten zu Hard-
ware und Elektronik.

14 Anhang

Dieses Kapitel enthilt Zusatzinformationen zur Sicherheit und zum Internet
sowie rechtliche Hinweise.
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Dieses Kapitel bietet eine Einfiihrung zum Detektor und einen Uberblick iiber

die Gerate.
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1

Einfiihrung

Uberblick iiber das Modul

10

Der Detektor ist ausgelegt fiir hochste optische Leistung, Einhaltung der
GLP-Richtlinien und einfache Wartung. Er bietet folgende Funktionen:

Maximale Datenerfassungsrate von 160 Hz (G4212A) oder 80 Hz (G4212B).

Hohere Empfindlichkeit bei herkdmmlicher LC und bei ultraschnellen
Applikationen dank optischem Design der nachsten Generation.

Hohere Empfindlichkeit mit 60 mm Max-Light-Kartuschenzelle.

Optimierte Zellengeometrie fiir geringere Peakdispersion bei Nar-
row-Bore-Applikationen.

Max-Light-Kartuschenzellen sind fiir Standardanwendungen und bioinerte
Applikationen verfiigbar.

Zuverlassigerer und robusterer Peakintegrationsprozess (automatisiert),
insbesondere unter ultraschnellen Gradientenbedingungen, da Basislinien-
rauschen, Drift, Einfliisse durch den Brechungsindex und thermische
Effekte verringert wurden.

RFID-Identifikationstechnik wird fiir die UV-Lampe und die Max-Light-Kar-
tuschenzellen verwendet.

Nachweis tiber mehrere Wellenlingen und das gesamte Spektrum bei einer
Aufzeichnungsrate von 160 Hz (G4212A)/80 Hz (G4212B), entsprechend
der Analysegeschwindigkeit der ultraschnellen LC.

Programmierbarer Spalt von 1 — 8 nm (G4212A) oder 4 nm-Festspalt
(G4212B) zur schnellen Optimierung von Empfindlichkeit, Linearitit und
spektraler Auflésung fiir einen optimalen Lichteinfall.

Die verbesserte elektronische Temperatursteuerung (ETC, Electronic Tem-
perature Control) erméglicht maximale Basislinienstabilitiat und optimale
Empfindlichkeit bei schwankenden Umgebungstemperaturen und Luft-
feuchtigkeitswerten.

Zusétzliche Diagnosesignale zur Uberwachung der Temperatur und der
Lampenspannung.

Einfacher Austausch der Flusszellen dank Kartuschendesign.

Weitere Daten finden Sie unter “Leistungsspezifikationen G4212A” auf
Seite 29 oder “Leistungsspezifikationen G4212B” auf Seite 31.
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Einfiihrung 1

Optisches System

Das optische System des Detektors ist in Abbildung 1 auf Seite 11 dargestellt.

Abbildung 1 Optisches System des Detektors

1 UV-Lampe

Lampenspiegel

Flusszelle

Klappspiegel

Programmierbarer Spalt (G4212A) oder Festspalt (G4212B)

Gitter

~N o o1 BB W N

Array

Die Lichtquelle ist eine Deuterium-Bogenentladungslampe [1] fiir den ultravio-
letten (UV) Wellenldngenbereich. Ein Lampenspiegel [2] fokussiert das Licht
auf den Eingang der Max-Light-Kartuschenzelle [3] mit Optofluid-Wellenlei-
tern. Das Licht verlisst die Max-Light-Kartuschenzelle auf der anderen Seite
und wird vom Klappspiegel [4] durch die Spalteinheit [5] auf ein holographi-
sches Gitter [6] geleitet, wo es gestreut und auf das Diodenarray [7] gelenkt
wird. Hierdurch ist ein gleichzeitiger Zugriff auf alle Wellenldangeninformatio-
nen moglich.
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1  Einfiihrung

Lampe

Die Lichtquelle fiir den UV-Wellenlingenbereich ist eine langlebige UV-Lampe
mit RFID-Tag. Aufgrund der Plasmaentladung im Niederdruck-Deuteriumgas
emittiert die Lampe Licht im Wellenldngenbereich von 190 nm bis ungefihr
800 nm.

Abbildung 2 UV-Lampe
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Einfiihrung 1

Max-Light-Kartuschenzelle

Best.-Nr.

G4212-60008
G4212-60007
G5615-60018

G5615-60017

G4212-60032
G4212-60038
G4212-60011

Der Detektor ermoglicht einen einfachen Zugriff auf die Flusszellen mittels
einer Kartusche. Verschiedene optionale Flusszellen konnen mithilfe dessel-
ben Montageverfahrens schnell und einfach eingesetzt werden.

Max-Light-Kartuschenzellen sind fiir Standardanwendungen und bioinerte
Anwendungen verfligbar. Fiir einen Detektortest ist eine Max-Light-Testkartu-
schenzelle erhéaltlich.

Beschreibung
Max-Light-Kartuschenzelle (10 mm, V(o) 1,0 pL)
Max-Light-Kartuschenzelle (60 mm, V(c) 4,0 uL)

Max-Light-Kartuschenzelle bioinert (10 mm, V(o) 1,0 pL)
einschlieRlich PEEK-Kapillare 1,5 m Innendurchmesser 0,18 mm (0890-1763) und
PEEK-Verschraubungen 10 St./Packung (5063-6591)

Max-Light-Kartuschenzelle bioinert (60 mm, V(o) 4,0 pL)
einschlieRlich PEEK-Kapillare 1,5 m Innendurchmesser 0,18 mm (0890-1763) und
PEEK-Verschraubungen 10 St./Packung (5063-6591)

Max-Light-Kartuschenzelle HDR (3,7 mm, V(o) 0.4 pL)
Max-Light-Kartuschenzelle ULD (10 mm, V(c) 0,6 uL)

Max-Light-Testkartuschenzelle

Das optische Prinzip der Max-Light-Kartuschenzelle beruht auf Optofluid-Wel-
lenleitern. Dank der Totalreflexion in einer nicht ummantelten Quarzglasfaser
wird eine Lichttransmission von nahezu 100 % erreicht. Storungen durch Bre-
chungsindexeffekte und thermische Effekte sind nahezu vollstindig elimi-
niert, wodurch eine signifikant geringere Basisliniendrift erreicht wird.
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Einfiihrung

34 Agilent
G4212-60008

Abbildung 3 Max-Light-Kartuschenzelle

Weitere Informationen zur Max-Light-Kartuschenzelle finden Sie unter “Wahl einer
Flusszelle” auf Seite 129 und “Inline-Druckentlastungsventil-Set (G4212-68001)" auf
Seite 131.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



Einfiihrung 1
Optisches System

Spalteinheit

Programmierbarer Spalt (G4212A)

Das Mikrospalt-System nutzt die mechanischen Eigenschaften von Silicium in
Verbindung mit den prizisen Strukturierungsmoglichkeiten der Bulk-Mikro-
mechanik. Die erforderlichen optischen Funktionen, Spalt und Blende, sind in
einer einfachen und kompakten Einheit kombiniert. Die Spaltbreite wird
direkt vom Mikroprozessor des Gerits gesteuert und kann als Methodenpara-
meter eingestellt werden.

Abbildung 4 Spalteinheit

Die Spaltbreite beeinflusst die spektrale Auflésung und das Rauschen.
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Einfiihrung
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Abbildung 5 Einfluss der Spaltbreite auf Auflosung und Rauschpegel

Festspalt (G4212B)

Der Festspalt kombiniert die erforderlichen optischen Funktionen, Spalt und
Blende, in einer einfachen und kompakten Einheit. Die Spaltbreite wird direkt
vom Mikroprozessor des Gerats gesteuert und ist auf 4 nm fixiert.

Im Marz 2011 erfolgte die Umstellung der Optikeinheit des DAD G4212B. Aus dem
programmierbaren Spalt wie im G4212A, fixiert auf 4 nm, wurde ein echter 4 nm-Festspalt.

Die erste Seriennummer war DEAA301100.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



Einfiihrung 1
Optisches System

Gitter und Diodenarray

Die Kombination von Streuung und spektraler Abbildung wird durch Verwen-
dung eines konkaven holographischen Gitters erreicht. Das Gitter zerlegt den
Lichtstrahl in seine Wellenldngenbestandteile und reflektiert das Licht auf das
Photodiodenarray.

Das Diodenarray besteht aus einer Reihe von 1024 einzelnen Fotodioden und
Schaltkreisen auf einem Keramiktriager. Es hat einen Wellenlingenbereich von
190 - 640 nm und das Abtastintervall betragt ~0,5 nm.

i

Abbildung 6 Gitter und Diodenarray

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity 17



1  Einfiihrung

Bioinerte Materialien

Im Agilent LC-System 1260 Infinity Bioinert werden fiir die medienberiihrten
Teile auf dem Flussweg Materialien von héchster Qualitit verwendet. Diese
unter Biowissenschaftlern allgemein anerkannten Materialien sind gegeniiber
biologischen Proben ausgesprochen inert und garantieren eine optimale Kom-
patibilitit mit gebrauchlichen Proben und Lésungsmitteln tiber einen weiten
pH-Bereich. Im Einzelnen ist der gesamte Flussweg frei von Edelstahl und
Legierungen, die Metalle wie Eisen, Nickel, Kobalt, Chrom, Molybdan oder
Kupfer enthalten und mit biologischen Proben in Wechselwirkung treten kon-
nen. Ab der Probeneinfiihrung ist der Flussweg absolut metallfrei.

Max-Light-Kartuschenzelle bioinert ( (G5615-60017) und Max-Light-Kartu-
schenzelle bioinert ( (G6615-60018) bieten hochste Empfindlichkeit fiir bioi-
nerte Umkehrphasenanwendungen. Bitte beachten Sie, dass bei der
GrofRenausschlusschromatographie (SEC) mit niedrigen Salzkonzentrationen
oder bei der Ionenaustauschchromatographie unter Umstinden ein Peak-Tai-
ling auftreten kann. Deshalb wird fiir diese Anwendungen der universale bioi-
nerte Agilent Diodenarray-Detektor (G1315C oder D) oder
Multiwellenldngen-Detektor (G1365C oder D) empfohlen.

Tabelle 1 Bioinerte Materialien, die in Agilent Systemen 1260 Infinity verwendet werden

Modul Materialien

Agilent quaternare Pumpe 1260 Infinity Bioinert Titan, Gold, Platin-Iridium, Keramik,
(G5611A) Rubin, PTFE, PEEK

Agilent automatischer Hochleistungsprobengeber 1260 Infinity Bioinert Vor der Probeneinfiihrung:
(G5667A) + Titan, Gold, PTFE, PEEK, Keramik

Nach der Probeneinfiihrung:
PEEK, Keramik

Agilent manueller Injektor 1260 Infinity Bioinert PEEK, Keramik
(G5628A)

Agilent analytischer Fraktionssammler 1260 Infinity Bioinert PEEK, Keramik, PTFE
(G5664A)
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Einfiihrung 1

Tabelle 1 Bioinerte Materialien, die in Agilent Systemen 1260 Infinity verwendet werden

Modul Materialien

Bioinerte Flusszellen:

Standardflusszelle bioinert, (G5615-60022) PEEK, Keramik, Saphir, PTFE
(fiir Agilent Diodenarray-Detektoren 1260 Infinity DAD G1315C/D)

Max-Light-Kartuschenzelle bioinert ( (G5615-60018) und PEEK, Quarzglas
Max-Light-Kartuschenzelle bioinert ( (G5615-60017)
(fiir Agilent Diodenarray-Detektoren der Serie 1200 Infinity DAD G4212A/B)

Bioinerte Flusszelle, (G5615-60005) PEEK, Quarzglas, PTFE
(fiir Agilent Fluoreszenzdetektor 1260 Infinity FLD G1321B)
Bioinerter Wéarmetauscher G5616-60050 PEEK (stahlummantelt)
(fiir Agilent Saulenthermostat 1290 Infinity G1316C)
Bioinerte Ventilképfe G4235A, G5631A, G5639A: PEEK, Keramik
(auf Basis von Al,03)
Bioinerte Verbindungskapillaren Vor der Probeneinfiihrung:
Titan

Nach der Probeneinfiihrung:
Agilent verwendet
edelstahlummantelte
PEEK-Kapillaren, die den Flussweg frei
von Edelstahl halten und eine
Druckstabilitat bis Giber 600 bar bieten.

Um eine optimale Biokompatibilitat lhres Agilent LC-Systems 1260 Infinity Bioinert
sicherzustellen, diirfen Sie fir den Flussweg keine nicht-inerten Standardmodule oder Teile
benutzen. Verwenden Sie nur Teile, die als Agilent "bioinert" gekennzeichnet sind.
Informationen zur Lésungsmittelkompatibilitat dieser Materialien finden Sie unter
“Informationen zu Lésungsmitteln fiir Teile des LC-Systems 1260 Infinity Bioinert” auf
Seite 120.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity 19
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Einfiihrung

Wartungsvorwarnfunktion

20

Die Wartung erfordert den Austausch von Komponenten, die hohen Belastun-
gen oder Verschleifd unterliegen. Idealerweise sollte die Haufigkeit des Teile-
austauschs von der Nutzungsdauer des Moduls und den Analysebedingungen
abhingen und nicht auf einem vordefinierten Zeitintervall basieren. Das
EMF-System (Early Maintenance Feedback, Wartungsvorwarnfunktion) tiber-
wacht die Belastung spezifischer Komponenten im Gerit und gibt dann eine
Meldung aus, wenn die vom Anwender vorgegebenen Grenzen erreicht wur-
den. Eine Anzeige in der Benutzeroberfliache weist darauf hin, dass Wartungs-
arbeiten geplant werden sollten.

EMF Counters

Die EMF counterswerden mit der Nutzungsdauer erhoht. Es konnen Maximal-
werte zugeordnet werden, bei deren Uberschreitung ein Hinweis in der Benut-
zeroberflache erscheint. Einige Zahler konnen nach einer planmafiigen
Wartung auf Null zuriickgesetzt werden.

Verwendung der EMF Counters

Die vom Anwender einstellbaren Maximalwerte fiir die EMF Counters erlauben
die Anpassung des Frithwarnsystems fiir fallige Wartungen an die Anforde-
rungen des Anwenders. Der empfohlene Wartungszyklus hingt von den Ein-
satzbedingungen ab. Die Wahl der Maximalwerte muss daher auf Grundlage
der spezifischen Betriebsbedingungen des Geréts erfolgen.

Einstellung des EMF Limits

Die Einstellung der EMF-Werte muss iiber ein oder zwei Wartungszyklen opti-
miert werden. Anfanglich sollte der Standard-EMF-Grenzwert eingestellt wer-
den. Wenn aufgrund der Geriteleistung eine Wartung notwendig wird,
notieren Sie den vom EMF-Betriebsstundenzihler angezeigten Wert. Geben Sie
diese Werte (oder etwas geringere) als EMF-Hochstwerte ein und stellen Sie die
EMF counters auf Null zuriick. Sobald die EMF counters das nichste Mal die ein-
gestellten EMF Hochstwerte tiberschreiten, wird der EMF-Hinweis angezeigt
und erinnert daran, dass eine Wartung durchzufiihren ist.
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Einfiihrung 1

Gerateaufbau

Das Design des Moduls kombiniert viele innovative Eigenschaften. Es verwen-
det Agilents E-PAC-Konzept fiir die Verpackung von elektronischen und
mechanischen Bauteilen. Dieses Konzept basiert auf der Verwendung von
Schaumstoffteilen aus expandiertem Polypropylen (EPP), mittels derer die
mechanischen Komponenten und elektronischen Platinen optimal eingebaut
werden. Der Schaumstoff ist in einem metallischen Innengehiduse unterge-
bracht, das von einem duf3eren Kunststoffgehduse umgeben ist. Diese Verpa-
ckungstechnologie bietet folgende Vorteile:

* Befestigungsschrauben, Bolzen oder Verbindungen werden weitgehend
uberfliissig; die Anzahl der Teile wird verringert, was ein schnelleres
Zusammen- bzw. Auseinanderbauen ermoglicht.

* In die Kunststoffschichten sind Luftkanéle eingelassen, durch welche die
Kiuihlluft exakt zu den richtigen Stellen gefiihrt wird.

* Die Kunststoffschichten schiitzen die elektronischen und mechanischen
Teile vor Erschiitterungen.

* Das innere Metallgehduse schirmt die Gerateelektronik von elektromagneti-
schen Stoérfeldern ab und verhindert, dass von dem Gerat Kurzwellen abge-
strahlt werden.
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Hinweise zum Aufstellort

Eine geeignete Umgebung ist wichtig fiir die optimale Leistungsfiahigkeit des
Moduls.

Stromversorgung

Das Netzteil des Moduls kann sich automatisch unterschiedlichen Netzspan-
nungen in einem weiten Bereich geméfd den Angaben unter Tabelle 2 auf
Seite 28 anpassen. Aus diesem Grund befindet sich auf der Riickseite des
Moduls kein Spannungswahlschalter. Es gibt keine von aufRen zuginglichen
Sicherungen, da automatische elektronische Sicherungen im Netzteil einge-
baut sind.

Auch im ausgeschalteten Zustand flieBt im Modul Strom, solange das Netzkabel
eingesteckt ist.

Die Durchfiihrung von Reparaturen am Modul kann zu Personenschiden wie z. B.
Stromschlag fiihren, wenn das Gehause gedffnet wird, wiahrend das Modul an die
Netzspannung angeschlossen ist.

-> Stellen Sie daher immer einen freien Zugang zum Netzstecker sicher.
-> Trennen Sie das Netzkabel vom Gerét, bevor Sie das Gehause offnen.

-> SchlieRen Sie das Netzkabel keinesfalls an das Geréat an, solange die Abdeckungen
nicht wieder aufgesetzt worden sind.

Falsche Netzspannung am Modul

Wird das Gerat an hohere Spannungen angeschlossen, kann dies zu Stromschlag
oder zu einer Beschadigung des Gerits fiihren.

-> SchlieBen Sie das Modul an der angegebenen Netzspannung an.

24
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen 2

Unzugénglicher Netzstecker.

In einem Notfall muss es jederzeit mdglich sein, das Gerat vom Stromnetz zu trennen.

-> Stellen Sie sicher, dass der Netzstecker des Geréts einfach zuganglich ist und vom
Stromnetz getrennt werden kann.

-> Lassen Sie hinter der Netzbuchse des Geréts geniigend Platz zum Herausziehen des
Steckers.

Netzkabel

Zum Modul werden verschiedene Netzkabel angeboten. Die Buchse ist bei allen
Netzkabeln gleich. Sie wird an die Netzdose an der Geriteriickseite ange-
schlossen. Die Stecker der Kabel sind den linderweise und regional unter-
schiedlichen Wandsteckdosen angepasst.

Nicht vorhandene Erdung oder Verwendung eines nicht spezifizierten Netzkabels

Bei der Verwendung des Gerats ohne Erdung oder mit einem nicht spezifizierten
Netzkabel konnen Stromschliage und Kurzschliisse verursacht werden.

-> Betreiben Sie Ihr Gerat niemals an einer Spannungsquelle ohne Erdung.

-> Verwenden Sie niemals ein anderes als das von Agilent zum Einsatz im jeweiligen
Land bereitgestellte Kabel.

Verwendung nicht im Lieferumfang enthaltener Kabel

Die Verwendung von Kabeln, die nicht von Agilent Technologies geliefert wurden,
kann zu einer Beschadigung der elektronischen Komponenten oder zu
Personenschaden fiihren.

-> Verwenden Sie niemals andere Kabel als die, die von Agilent Technologies
mitgeliefert wurden um eine gute Funktionalitat und die Einhaltung EMC-geméaRer
Sicherheitshestimmungen zu gewahrleisten.
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Nicht bestimmungsgeméafle Verwendung der mitgelieferten Netzkabel

Nicht bestimmungsgeméafle Verwendung von Kabeln kann zu Personenschaden und
Beschadigung elektronischer Gerite fiihren.

-> Verwenden Sie Kabel, die Agilent Technologies mit diesem Gerét geliefert hat,
niemals anderweitig.

26

Platzbedarf

Aufgrund seiner Abmessungen und seines Gewichts (siehe Tabelle 2 auf
Seite 28) lasst sich das Modul praktisch auf jedem Schreibtisch oder Labor-
tisch aufstellen. Das Gerit benotigt zusitzlich auf jeder Seite 2,5 cm

(1,0 inches) und an der Riickseite ca. 8 cm (3,1 inches) Platz fiir eine ausrei-
chende Luftzirkulation und die elektrischen Anschliisse.

Soll auf dem Labortisch ein komplettes HPLC-System aufgestellt werden, miis-
sen Sie sicherstellen, dass der Labortisch fiir das Gesamtgewicht aller Module
ausgelegt ist.

Das Modul ist in waagrechter Lage zu betreiben!

Umgebung

Thr Modul arbeitet bei normaler Umgebungstemperatur und Luftfeuchtigkeit
gemild den Angaben unter Tabelle 2 auf Seite 28.

Die Durchfithrung der ASTM-Drifttests erfordert geringere Temperatur-
schwankungen als 2 °C/Stunde (3,6 F/Stunde) im Zeitraum von einer Stunde.
Von Agilent ver6ffentlichte Driftspezifikationen (siehe auch

“Spezifikationen” auf Seite 29) beziehen sich auf diese Bedingungen. Stiarkere
Schwankungen der Umgebungstemperatur konnen zu einer stirkeren Drift
fuhren.

Bessere Driftwerte werden durch geringere Temperaturschwankungen
erreicht. Die bestmoglichen Leistungswerte konnen durch Minimierung der
Haufigkeit und der Amplitude von Temperaturschwankungen auf weniger als
1 °C/hour (1,8 F/hour) erreicht werden. Schwankungen von héchstens etwa
einer Minute Dauer sind vernachlissigbar.
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Kondensation im Inneren des Moduls

Eine Kondensation im Gerateinneren kann die Elektronik beschadigen.

-> Vermeiden Sie die Lagerung, den Versand oder den Betrieb des Moduls unter
Bedingungen, die zu einer Kondensation im Modul fiihren kénnten.

-> Nach einem Transport bei kalten Temperaturen muss das Gerat zur Vermeidung von
Kondensation in der Verpackung verbleiben, bis es sich auf Raumtemperatur
erwarmt hat.

Dieses Modul ist fiir den Betrieb in einer typischen elektromagnetischen Umgebung
ausgelegt. In unmittelbarer Nahe diirfen keine RF-Sender wie z. B. Mobiltelefone
verwendet werden.
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Tabelle 2 Technische Daten

Typ Spezifikation Kommentare
Gewicht 11,5 kg (26 Ibs)
Abmessungen 140 x 345 x 435 mm

(Hohe x Breite x Tiefe)
Netzspannung
Netzfrequenz
Leistungsaufnahme

Umgebungstemperatur bei
Betrieb

Umgebungstemperatur bei
Nichtbetrieb

Luftfeuchtigkeit

Betriebshohe

Max. Hohe bei Nichtbetrieb

Sicherheitsstandards:
IEC, CSA, UL

(55x13,5x 17 Zoll)
100-240VAC, +£10%

50 oder60Hz, +5%

160 VA / 130 W / 444 BTU
4-40 °C (39-104 °F)

-40-70°C (-4 —158 °F)

Bei Betrieb: <80 %
Bei Nichtbetrieb: < 95 %

Bis zu 2000 m (6562 ft)
Bis zu 4600 m (15091 ft)

Installationskategorie Il,
Verschmutzungsgrad 2

weiter Bereich

Maximal

nicht kondensierend

Zur Lagerung des
Moduls

Nur fir den Einsatz im
Innenbereich geeignet.
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Leistungsspezifikationen

Spezifikationen

Leistungsspezifikationen G4212A

Tabelle 3 Leistungsspezifikationen G4212A

Typ Spezifikation Anmerkungen
Detektortyp Fotodiodenarray mit 1024 Elementen
Lichtquelle Deuteriumlampe Mit RFID-Tag, das Daten zur

Lampe enthalt.

Wellenlangenbereich 190 — 640 nm

Kurzzeitrauschen <+3x10% AU bei 230 nm/4 nm mit  Siehe "Spezifikationsbedin-
(ASTM) bei Einfach- 10 mm Max-Light-Kartuschenzelle gungen" weiter unten
und Mehrfachwellen-

Typischerweise <+ 0,6 x 108 AU/cm

lange bei 230 nm/4 nm mit 60 mm
Max-Light-Kartuschenzelle

Drift < 0,5 x 103 AU/Stunde bei 230 nm siehe "Spezifikationsbedin-
gungen" weiter unten

Linearer Extinktionsbe- > 2,0 AU (5 %) bei 265 nm siehe "Spezifikationsbedin-

reich gungen" weiter unten

Wellenldngengenauig- £ 1nm Nach der Neukalibrierung mit

keit Deuteriumlinien

Biindelung von Wellen-  2—-400 nm Programmierbar in Schritten

langen von 1 nm

Spaltbreite 1,2,4,8 nm Programmierbarer Spalt

Diodenbreite ~0,5nm

Signaldatenrate bis 160 Hz

Spektrendatenrate bis 160 Hz
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Tabelle 3 Leistungsspezifikationen G4212A

Typ Spezifikation

Anmerkungen

Flusszellen Max-Light-Kartuschenzelle
(G4212-60008),
Max-Light-Kartuschenzelle
(G4212-60007),
Max-Light-Kartuschenzelle HDR
(G4212-60032)
Max-Light-Kartuschenzelle ULD
(G4212-60038)
Max-Light-Kartuschenzelle bioinert
(G5615-60018)
Max-Light-Kartuschenzelle bioinert
((G5615-60017)
Max-Light-Testkartuschenzelle
(G4212-60011)

Steuerung und Daten-
auswertung

Datensystem
1 Agilent ChemStation fiir LC
2 EZChrom Elite

3 MassHunter
Lokale Steuerung Agilent Instant Pilot (G4208A)

Test- und Diagnosesoft-
ware

Agilent LabAdvisor

Schreiber/Integrator: 100 mV oder
1V, Ausgabebereich 0,001 — 2 AU,
ein Ausgang

Analogausgénge

Dateniibertragung Controller-Area Network (CAN),

RS-232C, APG-Remote: Ready-, Start-,

Stop- und Shut-down-Signale, LAN

Sicherheit und Wartung

Steuermodul und ChemStation),
Leckagedetektion, sichere Handha-
bung von Leckagen, bei Leckagen

Umfangreiche Diagnosefunktionen,
Fehlererkennung und -anzeige (liber

60 bar (870 psi Druckmaxi-
mum)

pH-Bereich 1,0 —12,5
(I6sungsmittelabhéngig),
erhéltlich als Standardversion
und bioinerte Version.
Kartuschentyp, mit RFID-Tags,
die zellentypische Daten ent-
halten.

1 B.04.02 oder héher
2 3.3.2SP1 oder hoher
3 B.02.01 SP1 oder hoher

B.02.11 oder hdher
B.01.03 SP4 oder héher

30

Signal zum Abschalten des Pumpen-
systems. Geringe Spannungen in den
wichtigsten Wartungsbereichen.
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Tabelle 3 Leistungsspezifikationen G4212A

Typ Spezifikation Anmerkungen
GLP-Eigenschaften Wartungsvorwarnfunktion (EMF) zur
kontinuierlichen Verfolgung der Gera-
tenutzung hinsichtlich der Lampen-
brenndauer mit frei einstellbaren
Hoéchstwerten und Riickmeldung an
den Benutzer. Elektronische Auf-
zeichnung von Wartungsarbeiten und
Fehlermeldungen. Uberpriifung der
Wellenldngengenauigkeit anhand der
Emissionslinien der Deuteriumlampe.
Gehéuse Alle Materialien sind recycelbar.
Leistungsspezifikationen G4212B
Tabelle 4 Leistungsspezifikationen G4212B
Typ Spezifikation Anmerkungen
Detektortyp Fotodiodenarray mit 1024 Elementen
Lichtquelle Deuteriumlampe Mit RFID-Tag, das Daten zur

Wellenlédngenbereich

Kurzzeitrauschen
(ASTM) bei Einfach-
und Mehrfachwellen-
lange

Drift

Linearer Extinktionshe-
reich

Wellenldngengenauigk-

eit

Biindelung von Wellen-

langen

190 — 640 nm

<+3x10% AU bei 230 nm/4 nm mit
10 mm Max-Light-Kartuschenzelle

Typischerweise <+ 0,6 x 108 AU/cm
bei 230 nm/4 nm mit 60 mm
Max-Light-Kartuschenzelle

<05 x 103 AU/Stunde bei 230 nm

> 2,0 AU (5 %) bei 265 nm
+1nm

2—-400 nm

Lampe enthalt.

siehe "Spezifikationsbedin-
gungen" weiter unten

siehe "Spezifikationsbedin-
gungen” weiter unten

siehe "Spezifikationsbedin-
gungen" weiter unten

Nach der Neukalibrierung mit
Deuteriumlinien

Programmierbar in Schritten
von 1 nm
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Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Tabelle 4 Leistungsspezifikationen G4212B

Typ Spezifikation Anmerkungen

Spaltbreite 4 nm Festspalt

Diodenbreite ~0,5nm

Signaldatenrate 80 Hz

Spektrendatenrate 80 Hz

Flusszellen Max-Light-Kartuschenzelle 60 bar (870 psi) Druckmaxi-

Steuerung und Daten-
auswertung

Lokale Steuerung

Test- und Diagnosesoft-

ware

Analogausgénge

Dateniibertragung

(G4212-60008),
Max-Light-Kartuschenzelle
(G4212-60007),
Max-Light-Kartuschenzelle HDR
(G4212-60032)
Max-Light-Kartuschenzelle ULD
(G4212-60038)
Max-Light-Kartuschenzelle bioinert
(G5615-60018)
Max-Light-Kartuschenzelle bioinert
(G5615-60017)
Max-Light-Testkartuschenzelle
(G4212-60011)

Datensystem

1 Agilent ChemStation fiir LC
2 EZChrom Elite

3 MassHunter

Agilent Instant Pilot (G4208A)
Agilent LabAdvisor

Schreiber/Integrator: 100 mV oder
1V, Ausgabebereich 0,001 — 2 AU,
ein Ausgang

Controller-Area Network (CAN),

RS-232C, APG-Remote: Ready-, Start-,

Stop- und Shut-down-Signale, LAN

mum

pH-Bereich 1,0 —12,5 (I6s-
ungsmittelabhéngig), erhaltl-
ich als Standardversion und
bioinerte Version.
Kartuschentyp, mit RFID-Tags,
die zellentypische Daten ent-
halten.

1 B.04.02 DSP3 oder héher

2 3.3.2 SP2 oder hoher

3 B.04.00 und B.03.01 SP2
oder hoher

B.02.11 oder hdher
B.01.03 SP4 oder héher
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Tabelle 4 Leistungsspezifikationen G4212B

Typ

Spezifikation Anmerkungen

Sicherheit und Wartung

GLP-Eigenschaften

Gehéause

Umfangreiche Diagnosefunktionen,
Fehlererkennung und -anzeige (liber
Steuermodul und ChemStation),
Leckagedetektion, sichere
Handhabung von Leckagen, bei
Leckagen Signal zum Abschalten des
Pumpensystems. Geringe
Spannungen in den wichtigsten
Wartungsbereichen.

Wartungsvorwarnfunktion (EMF) zur
kontinuierlichen Verfolgung der
Geratenutzung hinsichtlich der
Lampenbrenndauer mit frei
einstellbaren Hochstwerten und
Rickmeldung an den Benutzer.
Elektronische Aufzeichnung von
Wartungsarbeiten und
Fehlermeldungen. Uberpriifung der
Wellenlangengenauigkeit anhand der
Emissionslinien der Deuteriumlampe.

Alle Materialien sind recycelbar.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity

33



2

34

Hinweise zum Aufstellort und Spezifikationen

Spezifikationshedingungen

ASTM: Standardverfahren zum Testen variabler Wellenlingendetektoren in
der Fliissigkeitschromatographie.

Referenzbedingungen:

* Wellenlange: 230 nm/4 nm mit Referenzwellenldnge 360 nm/100 nm, Spalt-
breite 4 nm, TC 2 s, (oder mit RT = 2,2 * TC), ASTM

* Max-Light-Kartuschenzelle (G4212-60008) mit Flussrate von 0,5 mL/min,
Wasser LC-Grade oder Max-Light-Testkartuschenzelle (G4212-60011)

Linearitdt:

Die Messung der Linearitit erfolgt mit Coffein bei 265 nm/4 nm mit einer
Spaltbreite von 4 nm und TC 1 s (oder mit RT 2 s). Mit der Max-Light-Kartu-
schenzelle ( (G4212-60008) > 2,0 AU (5 %) [typischerweise 2,5 AU (5 %)].

Die Spezifikationen basieren auf der Standardlampe mit RFID-Tag (5190-0917) und kénnen
nicht erzielt werden, wenn andere Lampentypen oder veraltete Lampen verwendet werden.

Die Durchfithrung der ASTM-Drifttests erfordert geringere Temperatur-
schwankungen als 2 °C/hour (3,6 F/hour) im Zeitraum von einer Stunde. Von
Agilent veroffentlichte Driftspezifikationen beziehen sich auf diese Bedingun-
gen. Starkere Schwankungen der Umgebungstemperatur konnen zu einer stir-
keren Drift fiihren.

Bessere Driftwerte werden durch geringere Temperaturschwankungen
erreicht. Die bestmoglichen Leistungswerte konnen durch Minimierung der
Héufigkeit und der Amplitude von Temperaturschwankungen auf weniger als
1 °C/hour (1,8 F/hour) erreicht werden. Schwankungen von héchstens etwa
einer Minute Dauer sind vernachlissigbar.

Leistungstests sollten mit einer vollstindig (mehr als zwei Stunden) aufge-
warmten Optikeinheit durchgefithrt werden. Fiir ASTM-Messungen muss der
Detektor spatestens 24 h vor Beginn des Tests eingeschaltet werden.

Zeitkonstante gegeniiber Ansprechzeit

Gemafl ASTM E1657-98 ,Standard Practice of Testing Variable-Wavelength
Photometric Detectors Used in Liquid Chromatography“ (Standardverfahren
zum Testen variabler Wellenlingendetektoren in der Fliissigkeitschromatogra-
phie) wird die Zeitkonstante durch Multiplikation mit dem Faktor 2,2 in
Ansprechzeit konvertiert.
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Installation des Moduls

Auspacken des Moduls

36

Schaden am Modul

Beschadigte Verpackung

Falls die Lieferverpackung dufRerliche Schaden aufweist, wenden Sie sich bitte
sofort an den Agilent Kundendienst. Informieren Sie Ihren Kundendienstmit-
arbeiter, dass das Gerat auf dem Versandweg beschidigt worden sein konnte.

Bei Ankunft beschadigt

Installieren Sie das Modul nicht, wenn Sie Anzeichen einer Beschadigung entdecken.
Es ist eine Uberpriifung durch Agilent erforderlich, um zu beurteilen, ob das Gerat
intakt oder beschéadigt ist.

-> Setzen Sie den Agilent Kundendienst (iber den Schaden in Kenntnis.

-> Ein Agilent Kundendienstmitarbeiter begutachtet das Gerat an lhrem Standort und
leitet die erforderlichen MaRnahmen ein.

Kondensation
Kondensation im Inneren des Moduls
Eine Kondensation im Geréteinneren kann die Elektronik beschadigen.

-> Vermeiden Sie die Lagerung, den Versand oder den Betrieb des Moduls unter
Bedingungen, die zu einer Kondensation im Modul fiihren kénnten.

-> Nach einem Transport bei kalten Temperaturen muss das Gerat zur Vermeidung von
Kondensation in der Verpackung verbleiben, bis es sich auf Raumtemperatur
erwarmt hat.
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Installation des Moduls 3

Checkliste Lieferumfang

Vergewissern Sie sich, dass simtliche Teile und Materialien zusammen mit
dem Modul geliefert wurden. Eine Checkliste fiir den Lieferumfang finden Sie
unten. Im Fall fehlender oder defekter Teile wenden Sie sich bitte an die
zustindige Niederlassung von Agilent Technologies.

Tabelle 5 Detektor-Checkliste

Beschreibung Anzahl

Detektor 1

Netzkabel 1

Cross-0ver-Netzwerkkabel 1

Twisted Pair-Netzwerkkabel 1

Max-Light-Kartuschenzelle (wie bestellt) 1

Benutzerhandbuch auf Dokumentations-CD (Teil der

Lieferung - nicht modulspezifisch)

Zubehorkit 1

Inhalt des Detektor-Zubehdorkits

Inhalt des Detetektor-Zubehorkits (Best.-Nr. G4212-68755)

Best.-Nr. Beschreibung

5062-2462 PTFE-Schlauch flexibel, Innendurchmesser 0,8 mm, AuRendurchmesser
1,6 mm, 2 m, bei Nachbestellung 5 m (Flusszelle zu Abfluss)

5063-6527 Schlaucheinheit, @ innen 6 mm, @ aufen 9 mm, 1,2 m (zum Auslass)

5042-9967 Schlauchklemmen (5 Stiick)

0100-1516 PEEK Verschraubung, ménnlich, 2 St./Pck.

5067-4660 Einlasskapillare Edelstahl 0,12 mm Innendurchmesser, 220 mm lang

5181-1516 CAN-Kabel, Modul zu Modul, 0,5 m
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Installation des Moduls

Optimieren der Geridteanordnung

38

Wenn Sie Ihr Modul als Teil eines vollstindigen Agilent LC-Systems 1260 Infi-
nity oder 1290 Infinity einsetzen, konnen Sie die optimale Leistungsfahigkeit
durch Wahl der folgenden Konfigurationen sicherstellen. Diese Konfiguratio-
nen sorgen fiir einen optimalen Flussweg mit minimalem Verzégerungsvolu-
men.

Weitere mogliche Konfigurationen sind im Handbuch fiir das Agilent LC-Sys-
tem 1260 Infinity/1290 Infinity beschrieben.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



Installation des Moduls 3

Konfiguration mit einem Turm

Losungsmittelbehalter

Vakuumentgaser

Pumpe

Instant Pilot

Automatischer
Probengeber

Séaulenofen

Detektor

Ein-Turm-Konfiguration fiir Agilent 1260 Infinity LC

Sie erzielen eine optimale Leistung, wenn Sie die Module des Agilent 1260 Infi-
nity LC-Systems in folgender Anordnung installieren (siehe Abbildung 7 auf
Seite 39 und Abbildung 8 auf Seite 40). Diese Konfiguration optimiert den
Flussweg hinsichtlich minimalem Verzégerungsvolumen und minimiert den
erforderlichen Platzbedarf.
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Abbildung 7 Empfohlene Gerateanordnung fiir 1260 Infinity (Vorderansicht)
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3  Installation des Moduls

Remote-Kabel
CAN-Bus-Kabel

zum Instant Pilot

CAN-Bus-Kabel

Analoges Detektorsignal
(1 oder 2 Ausgénge
pro Detektor)

Wechselstrom

i
EEEEELEE] F‘

N cam—
f

LAN an LC ChemStation
(Lage hangt von Detektor ab)

Abbildung 8 Empfohlene Gerdteanordnung fiir 1260 Infinity (Riickansicht)
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Installation des Moduls 3

Ein-Turm-Konfiguration fiir Agilent 1290 Infinity LC

Sie erzielen eine optimale Leistung, wenn Sie die Module des Agilent 1290 Infi-
nity Bindren LC-Systems in folgender Konfiguration installieren (siehe
Abbildung 9 auf Seite 42 und Abbildung 10 auf Seite 43). Diese Konfiguration
optimiert den Flussweg hinsichtlich eines minimalen Verzégerungsvolumens
und minimiert den Platzbedarf.

Die Agilent 1290 Infinity Bindre Pumpe sollte sich stets ganz unten im Turm
befinden.
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Instant Pilot | [ 1 [ ] ‘
Losungsmittelbehalter ”

N I

(i ]
Detektor

== I

[T [
Saulenfach &

\ =

- 1 \ =

Probengeber
g T ]

[ [ [ =
Pumpe

T=- & T T

Abbildung 9 Empfohlene Geratekonfiguration fiir 1290 Infinity mit binarer Pumpe (Vorder-
ansicht)
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LAN zu LC ChemStation I !

CAN-Bus-Kabel
zu Instant Pilot m H

Analoges
Detektorsignal
(optional)

Wechselstrom

aooooagd

CAN-Bus-Kabel

melc

0000000000888
0000000000000

o ®

Abbildung 10 Empfohlene Geratekonfiguration fiir 1290 Infinity mit bindrer Pumpe (Rick-

ansicht)
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Konfiguration mit zwei Tiirmen

Zwei-Turm-Konfiguration fiir Agilent 1260 Infinity LC

Damit der Turm nicht zu hoch wird, wenn die Thermostateinheit des automa-
tischen Probengebers zum System hinzugefiigt wird, sollten zwei Tiirme gebil-
det werden. Einige Benutzer bevorzugen die niedrigere Hohe dieser
Anordnung auch ohne Thermostateinheit des automatischen Probengebers. Es
wird eine etwas langere Kapillare zwischen der Pumpe und dem automati-
schen Probengeber bendétigt. (Siehe Abbildung 11 auf Seite 44 und

Abbildung 12 auf Seite 45).

Instant Pilot
Detektor
Séulenofen
// [T
1= [ N I s—
[ 1 1 I =1
| | |
Behalter ”\1 ‘ — <
fur Losungsmittel H[ ‘ 1 =
Entgaser (optional) |
=] T [ Y s— |
| mEE—— [ =1
T &
T [ ] [ =]
©
Pumpe O
1T =.. & | T =.. @ | [E—]

Automatischer Probengeber

Thermostat fiir den automatischen Probengeber (optional)

Abbildung 11 Empfohlene Gerateanordnung fiir 1260 Infinity mit zwei Tirmen
(Vorderansicht)
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LAN zu Steuerungssoftware

CAN-Bus-Kabel (zu Instant Pilot)

Kabel fiir Probengeber/

Fraktionssammler % %

|
J

EECEEEL] r—

1L
i

Remote-Kabel

=

CAN-Bus-Kabel

Wechselstrom

Abbildung 12 Empfohlene Gerateanordnung fiir 1260 Infinity mit zwei Tirmen
(Rickansicht)

Zwei-Turm-Konfiguration fiir Agilent 1290 Infinity LC

Wenn die Thermostateinheit des automatischen Probengebers Bestandteil des
Systems ist, wird eine Zwei-Turm-Konfiguration empfohlen. Hier befindet sich
unten in jedem Turm jeweils ein schweres Modul (Pumpe 1290 Infinity oder
Thermostat) und die Tiirme werden nicht zu hoch. Einige Benutzer bevorzu-
gen die niedrigere Hohe dieser Anordnung auch ohne Thermostateinheit des
automatischen Probengebers. Es wird eine etwas lingere Kapillare zwischen
der Pumpe und dem automatischen Probengeber benétigt. (Siehe

Abbildung 13 auf Seite 46 und Abbildung 14 auf Seite 47).
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Instant Pilot

Detektor N —
° DO
se°

Saulenfach 888
Q00
Q00
a

= /== 0 e
| \ =1
[
| |
- : -
Losungsmittelbehalter < ‘ T P
O I \ =]
‘ —= & i ] \‘
—— I ]
Pumpe
T E=-. o E— 1T= @ [E—
Probengeber

Thermostat fiir den ALS (optional)

Abbildung 13 Empfohlene Zwei-Turm-Konfiguration fiir 1290 Infinity mit bindrer Pumpe
(Vorderansicht)
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LAN zu LC ChemStation

CAN-Bus-Kabel zu Instant Pilot

Analoges Detektorsignal
(optional)

L A\

CAN-Bus-Kabel : —

Thermokabel
(optional)

&

—{B oegaogaelioaen |!T &

] gooogg
i

Wechselstrom

Abbildung 14 Empfohlene Zwei-Turm-Konfiguration fiir 1290 Infinity mit bindrer Pumpe
(Rickansicht)
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3 Installation des Moduls

Installation des Detektors

Erforderliche Teile

Erforderliche
Software

Vorbereitungen

Anzahl  Beschreibung

1 Detektor
1 Netzkabel
1 LAN-Kabel (Cross-Over- oder Twisted-Pair-Netzwerkkabel)

Informationen zu sonstigen Kabeln finden Sie im Folgenden und im Abschnitt
“Kabeliibersicht” auf Seite 254.

Instant Pilot und/oder ChemStation in den geeigneten Versionen, siehe “Leistungsspezifikationen
G4212A" auf Seite 29 oder “Leistungsspezifikationen G4212B" auf Seite 31.

Aufstellplatz festlegen
Stromversorgung bereitstellen

Auspacken des Moduls

Auch im ausgeschalteten Zustand fliet im Modul Strom, solange das Netzkabel
eingesteckt ist.

Die Durchfiihrung von Reparaturen am Modul kann zu Personenschaden wie z. B.
Stromschlag fiihren, wenn das Gehause gedffnet wird, wahrend das Modul an die
Netzspannung angeschlossen ist.

-> Stellen Sie daher immer einen freien Zugang zum Netzstecker sicher.
= Trennen Sie das Netzkabel vom Gerét, bevor Sie das Gehause dffnen.

-> SchlieBen Sie das Netzkabel keinesfalls an das Gerét an, solange die Abdeckungen
nicht wieder aufgesetzt worden sind.

48
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1 Notieren Sie die MAC-Adresse der LAN-Schnittstelle. Sie befindet sich auf
der Riickseite des Moduls unter dem Konfigurationsschalter (siehe
Abbildung 17 auf Seite 58). Sie bendtigen diese fiir die LAN-Konfiguration
(siehe Kapitel "LAN-Konfiguration").
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Abbildung 15 Riickseite des Detektors — Elektrische Verbindungen und Typenschilder

2 Stellen Sie den Konfigurationsschalter entsprechend des erforderlichen Ini-
tialisierungsmodus ein (Standard, feste IP oder Bootp). Siehe Kapitel
~LAN-Konfiguration®.

3 Stellen Sie das Modul in den Geriteturm (siehe “Optimieren der
Gerateanordnung” auf Seite 38).

4 Stellen Sie sicher, dass der Netzschalter an der Vorderseite des Moduls auf
AUS steht.

5 Schlief3en Sie das Netzkabel an den Netzanschluss auf der Riickseite des
Moduls an.

6 SchlieRen Sie das CAN-Kabel an die anderen Agilent Module an.

7 SchlieRen Sie das LAN-Kabel (z. B. von einer Agilent ChemStation, die als
Steuereinheit verwendet wird) an den Detektor-LAN-Buchse an.

8 SchlieRRen Sie das Analogkabel an (optional).

9 Verwenden Sie das APG-Remote-Kabel (optional) fiir den Anschluss von
Geriten anderer Hersteller.
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10 Driicken Sie den Netzschalter links unten, um das Modul einzuschalten. Die
Statusanzeige sollte griin leuchten.

Das Modul ist eingeschaltet, wenn der Netzschalter in gedriickter Position ist und die
griine Lampe leuchtet. Das Modul ist ausgeschaltet, wenn der Netzschalter hervorragt und
das griine Licht nicht leuchtet.

Bei Auslieferung ist das Modul auf die Standardkonfiguration eingestellt. Informationen
zum Andern dieser Einstellungen finden Sie im Kapitel ,,LAN-Konfiguration”.

Nach dem Einschalten des Detektors durchlauft dieser verschiedene Zustdnde vom
Aufheizen der Optikeinheit bis zur Kontrolle der Temperatur. Dies wird in “Aufwarmen des
Detektors” auf Seite 158 beschrieben.

Lassen Sie der Optikeinheit gentigend Zeit zum Aufwarmen und stabilisieren (> 60
Minuten).
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Fliissigkeitsanschliisse am Detektor

Verwenden Sie fiir bioinerte Module ausschlieRlich bioinerte Teile!

Erforderliche Teile Anzahl  Beschreibung
1 System
1 Max-Light-Kartuschenzelle
1 Kapillaren und Schlauche aus dem Zubehdrkit.

Probenzersetzung und Verunreinigung des Gerats

Metallteile auf dem Flussweg kénnen mit den Biomolekdlen in der Probe in
Wechselwirkung treten, was zu Probenzersetzung und Verunreinigung fihrt.

-> Verwenden Sie fiir bioinerte Anwendungen immer spezielle bioinerte Teile, die
anhand des Bioinert-Symbols oder anderer in diesem Handbuch beschriebener
Kennzeichen identifiziert werden kénnen.

-> Mischen Sie in einem bioinerten System niemals bioinerte und nicht-bioinerte

Module oder Teile.

Die folgenden Abbildungen zeigen den Detektor aulRerhalb eines Systems. In einem Agilent
Flissigkeitschromatographen 1260 Infinity befindet sich der Detektor unter einem G1316
TCC auf dem Labortisch. In einem Agilent Fliissigkeitschromatographen 1290 Infinity
befindet sich der Detektor zwischen einem G1316C TCC (unten) und dem
Losungsmittelraum (oben). Siehe “Optimieren der Gerdteanordnung” auf Seite 38.

1 Entfernen Sie die vordere Abdeckung.

2 Entfernen Sie die schwarzen Kappen von den
Anschlissen der Zelle (IN/OUT) und bewahren Sie sie in
dem Kunststoffgehause auf, das mit der
Max-Light-Kartuschenzelle geliefert wird.

-] ‘ —
[ O - () ‘ |
L \ T )

J

p—
O
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3 Identifizieren Sie die Flusszellenkartusche. 4 Entriegeln Sie die Flusszellenkartusche, indem Sie den
Hebel nach vorne ziehen.

b Der Hebel muss sich in der unteren Endposition befinden. | 6 Ziehen Sie die Flusszellenkartusche vollstandig nach
vorn heraus.
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7 Entfernen Sie die schwarzen Hauben von den
Anschlissen der Zelle (IN/OUT) und setzen Sie die Zelle
in den Kartuschenhalter ein.

8 Schieben Sie den Kartuschenhalter der Zelle vollsténdig
in das Modul.

9 Heben Sie die zwei Hebel in die obere Endposition, um
die Zelle zu verriegeln.

10 Entfernen Sie die Blindstopfen von den CELL-IN- und
CELL-OUT-Anschliissen und bewahren Sie sie sicher auf.
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11 Verbinden Sie die Einlasskapillare mit dem 12 Bringen Sie die vordere Abdeckung wieder an.
CELL-IN-Anschluss (links) und den Abflussschlauch mit
dem CELL-OUT-Anschluss (rechts).

13 Fiihren Sie die Einlasskapillare und den Abflussschlauch zu ihren Zielen.

Der Detektor sollte nur mit installierter Frontabdeckung betrieben werden, um den Bereich
der Flusszelle vor starker Zugluft zu schitzen.

Wenn die Flusszelle gegen eine andere Flusszelle ausgetauscht wird, sollte sie mit
Isopropanol gespiilt werden. Die CELL-IN- und CELL-OUT-Anschliisse miissen mit
Blindstopfen verschlossen werden.

Informationen zum Schutz der Flusszelle vor Uberdruck finden Sie unter
“Inline-Druckentlastungsventil-Set (G4212-68001)" auf Seite 131.
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Anfingliche Neukalibrierung

Der Detektor wurde im Werk mit einer Durchflusszelle kalibriert. Nach der
Installation des Detektors mit der mitgelieferten oder einer neuen
Max-Light-Kartuschenzelle und einem mindestens zweistiindigen Aufwiarmv-
organg muss eine Neukalibrierung durchgefiihrt werden
(“Wellenldngenkalibrierung” auf Seite 217). Diese Neukalibrierung behebt
leichte Veranderungen infolge

+ signifikanter Verdnderungen der Umgebungsbedingungen (Temperatur,
Luftfeuchtigkeit) wahrend des Transports und der Lagerung

+ signifikanter Veranderungen der Umgebungsbedingungen (Temperatur,
Luftfeuchtigkeit) am endgiiltigen Standort

* Schwankungen zwischen der werkseitigen Testzelle und der installierten
Durchflusszelle
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Anfangliche Neukalibrierung
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Dieses Kapitel enthélt Informationen zum Anschluss des Moduls an den Com-
puter, auf dem Agilent ChemStation installiert ist.
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4  LAN-Konfiguration

Vorbereitungen

Das

Modul hat eine integrierte LAN-Kommunikationsschnittstelle.

1 Notieren Sie die MAC-Adresse (Media Access Control). Die MAC- oder Hard-
ware-Adresse der LAN-Schnittstelle ist eine weltweit eindeutige Kennung.
Keine andere Netzwerkkomponente besitzt dieselbe Hardware-Adresse. Sie
finden die MAC-Adresse auf der Riickseite des Moduls auf einem Etikett

u

nter dem Konfigurationsschalter (siehe Abbildung 17 auf Seite 58).
G4212-65800 Ll » Bestellnummer der Detektor-Hauptplatine

B.01 XX 0925 Versionscode, Hersteller, Jahr und Woche der Einheit
MAC 000001000001 MAC-Adresse

Mide in Germaiy Hergestellt in

Abbildung 16 MAC-Etikett

S
S

chlieRen Sie die LAN-Schnittstelle des Geréts (siehe Abbildung 17 auf
eite 58)

uber ein Cross-Over-Netzwerkkabel (Punkt-zu-Punkt) an der Netzwerk-
karte des Computers oder

uber ein Standard-LAN-Kabel an einen Hub oder einen Schalter an.

LAN-Schnittstelle

REMOTE

[ Yo c— Y oY o—Y o—)
USE | AR

U

ja] w)('_‘)('_“ O

ANALOG

- Agilent Technologies

Product No.. 642124
\IIIIIIIIIII\IHIIIII\IHII
HII\IIII\IIIIIIII\II\HIIII \IIII\III\I\

Made in Gormany

L

Abbildung 17 Position der LAN-Schnittstellen und des MAC-Etiketts

O
O
1o
O
=
MAC-Etikett
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LAN-Konfiguration 4

Konfiguration der TCP/IP-Parameter

Damit die LAN-Schnittstelle ordnungsgeméf in einer Netzwerkumgebung
funktioniert, muss die LAN-Schnittstelle mit giiltigen TCP/IP-Netzwerkpara-
metern konfiguriert sein. Diese Parameter sind:

* IP-Adresse

* Subnetzmaske

* Standard-Gateway:

Zur Konfiguration der TCP/IP-Parameter stehen folgenden Methoden zur Ver-

figung:

* Automatische Anforderung der Parameter von einem netzwerkbasierten
BOOTP-Server (unter Verwendung des so genannten Bootstrap-Protokolls)

» Automatische Anforderung der Parameter von einem netzwerkbasierten
DHCP-Server (unter Verwendung des sogenannten Dynamic-Host-Configu-
ration-Protokolls). Dieser Modus erfordert ein integriertes LAN-Modul oder
eine G1369C-LAN-Schnittstellenkarte, siehe “Einrichtung (DHCP)” auf
Seite 67

* Manuelle Einstellung der Parameter tiber Telnet

* Manuelle Einstellung der Parameter tiber den Instant Pilot (G4208A)

Die LAN-Schnittstelle unterscheidet zwischen mehreren Initialisierungsmodi.
Der Initialisierungsmodus (Init-Modus) legt fest, wie die aktiven TCP/IP-Para-
meter nach dem Einschalten ermittelt werden. Die Parameter kénnen aus
einem Bootp-Zyklus oder einem Permanentspeicher abgerufen oder mit vorge-
gebenen Standardwerten initialisiert werden. Der Initialisierungsmodus wird
uber den Konfigurationsschalter ausgewéahlt (siehe Tabelle 7 auf Seite 61).
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Konfigurationsschalter

60

Der Konfigurationsschalter befindet sich an der Riickseite des Moduls.
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Abbildung 18 Position des Konfigurationsschalters

Im Lieferzustand sind alle Schalter des Moduls auf ,AUS“ gestellt (siehe Abbil-

dung).

Stellen Sie SW1 und SW2 zur LAN-Konfiguration auf ,,AUS”.

Tabelle 6 Werkseinste

llungen

Initialisierungsmodus
(Init-Modus)

Verbindungskonfiguration

Bootp, alle Schalter sind unten. Weitere Informationen
finden Sie unter "Auswabhl des Initialisierungsmodus” auf
Seite 61

Ubertragungsrate und Duplexmodus werden per
automatischer Aushandlung ermittelt (siehe Details unter
“Auswabhl der Verbindungskonfiguration” auf Seite 69).
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Auswahl des Initialisierungsmodus

LAN-Konfiguration

Folgende Initialisierungsmodi (Init-Modi) konnen ausgewahlt werden:

Tabelle 7 Schalter des Initialisierungsmodus

4

SW6 SW7 SW8 Init-Modus

AUS AUS AUS Bootp

AUS AUS EIN Bootp und Speichern

AUS  EIN AUS  Gespeicherte Parameter verwenden
AUS EIN EIN Standardparameter verwenden

EIN AUS  AUS  pHcp!

1 Erfordert Firmware-Version B.06.40 oder héher. Module ohne integriertes LAN, siehe G1369C LAN-Schnittstellenkarte

Bootp

Bei Auswahl des Initialisierungsmodus Bootp 14dt das Modul die Parameter

von einem Bootp-Server herunter. Die abgerufenen Parameter sind sofort aktiv.

Sie werden nicht im Permanentspeicher des Moduls gespeichert. Daher sind
die Parameter nach einem Aus- und Einschalten des Moduls nicht mehr vor-

handen.

Bootp-Server

Abbildung 19 Bootp (Prinzip)
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LAN-Konfiguration

Bootp & Store

Bei Auswahl von Bootp & Store werden die vom BootpServer abgerufenen Para-
meter sofort aktiv. Aulerdem werden sie im Permanentspeicher des Moduls
gespeichert. Dies bedeutet, dass sie nach einem Aus- und Einschalten weiter-
hin vorhanden sind. Dadurch wird auf dem Modul eine Art einmalige
Bootp-Konfiguration erméoglicht.

Beispiel: Der Benutzer mochte nicht, dass ein Bootp-Server stindig in seinem
Netzwerk aktiv ist. Er kann aber vielleicht nur die Bootp-Konfigurations-
methode nutzen. In diesem Fall startet er den Bootp-Server voriibergehend und
schaltet das Modul im Initialisierungsmodus Bootp & Store ein. Nach dem
Abschluss des Bootp-Zyklus beendet der Benutzer den Bootp-Server und schal-
tet das Modul aus. Anschlief3end wihlt er den Initialisierungsmodus Gespei-
cherte Parameter verwenden und schaltet das Modul wieder ein. Von diesem
Zeitpunkt an kann er die TCP/IP-Verbindung zum Modul mit den Parametern
herstellen, die er in diesem einzelnen Bootp -Zyklus abgerufen hat.

Bootp-Server Aktiver Parameter

Permanenter
Arbeitsspeicher

Gespeicherter
Parameter

Abbildung 20 Bootp (Bootp und Speichern, Prinzip)

Verwenden Sie den Initialisierungsmodus ,,Bootp & Store” nur bei Bedarf, da die
Speicherung im Permanentspeicher einige Zeit in Anspruch nimmt. Achten Sie daher
darauf, den Initialisierungsmodus Bootp zu verwenden, wenn das Modul nach jedem
Einschalten die Parameter von einem Bootp-Server abrufen soll!
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Using Stored

Bei Auswahl des Initialisierungsmodus Using Stored werden die Parameter aus
dem Permanentspeicher des Moduls iibernommen. Bei der Herstellung der
TCP/IP-Verbindung werden diese Parameter verwendet. Die Parameter wur-
den zuvor mittels einer der beschriebenen Methoden konfiguriert.

Permanenter
Arbeitsspeicher

Gespeicherter

Parameter g | Aktiver Parameter

Abbildung 21 Using Stored (Gespeicherte Parameter verwenden, Prinzip)

Using Default

Wenn Using Default ausgewihlt ist, werden stattdessen die Werkseinstellungen
verwendet. Diese Parameter ermoglichen eine TCP/IP-Verbindung zur
LAN-Schnittstelle, ohne dass weitere Einstellungen vorgenommen werden
miissen (siehe Tabelle 8 auf Seite 63).

Standard- Aktiver
parameter Parameter

Abbildung 22 Using Default (Standardparameter verwenden, Prinzip)

Bei Verwendung der Standardadresse im LAN konnen Netzwerkprobleme auftreten. Geben
Sie in diesem Fall unverziiglich eine giiltige Adresse ein.

Tabelle 8 Verwendung der Standardparameter

IP-Adresse: 192.168.254.11
Subnetzmaske: 255.255.255.0
Standard-Gateway: nicht angegeben
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Da es sich bei der Standard-IP-Adresse um eine sogenannte lokale Adresse
handelt, erfolgt keine Weiterleitung durch die Netzwerkgerate. Daher miissen
sich der Computer und das Modul im selben Subnetz befinden.

Der Benutzer kann mit der Standard-IP-Adresse eine Telnet-Sitzung starten
und die im Permanentspeicher des Moduls gespeicherten Parameter andern.
AnschlieSend muss die Sitzung geschlossen werden. Wahlen Sie dann den Ini-
tialisierungsmodus Gespeicherte Parameter verwenden, schalten Sie das
Gerat wieder ein und stellen Sie die TCP/IP-Verbindung mit den neuen Para-
metern her.

Wenn das Modul getrennt vom LAN tber ein Cross-Over-Kabel oder einen
lokalen Hub direkt an den Computer angeschlossen ist, kann der Benutzer die
TCP/IP-Verbindung mit den Standardparametern herstellen.

Im Modus Using Default werden die im Speicher des Moduls gespeicherten Parameter
nicht automatisch geldscht. Sofern der Benutzer keine abweichenden Einstellungen
vorgenommen hat, sind sie nach einem Wechsel in den Modus Gespeicherte Parameter
verwenden weiterhin verflighar.
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Dynamic Host Configuration Protocol (DHCP)

Allgemeine Informationen (DHCP)

Das Dynamic Host Configuration Protocol (DHCP) ist ein Protokoll zur Selbst-
konfigurierung, das in IP-Netzwerken verwendet wird. Die DHCP-Funktion ist
auf allen Agilent HPLC-Modulen mit integrierter LAN-Schnittstelle und
"B"-Firmware (B.06.40 oder hoher) verfligbar.

* G1314D/E/F VWD

* G1315C/D DAD

* G1365C/D MWD

* G4212A/B DAD

* Bindre Pumpe G4220A/B

* LAN-Schnittstellenkarte G1369C

* 1120/1220 LC System

Bei Auswahl des Initialisierungsmodus "DHCP" 14dt die Karte die Parameter

von einem DHCP-Server herunter. Die abgerufenen Parameter sind sofort
aktiv. Sie werden nicht im Permanentspeicher der Karte gespeichert.

Die Karte fordert nicht nur die Netzwerkparameter an, sondern sendet auch
ihren Hostnamen an den DHCP-Server. Der Hostname entspricht der
MAC-Adresse der Karte, z. B. 0030d3177321. Der DHCP-Server haftet fiir die
Weiterleitung der Informationen zu Hostname/Adresse an den Domainna-
mensserver. Die Karte bietet keine Services zur Hostnamenlosung (z. B. Net-
BIOS).

DHCP-Server > égglvrﬁ:ater

Abbildung 23 DHCP (Prinzip)
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1 Eskann einige Zeit dauern, bis der DHCP-Server den DNS-Server mit den
Hostname-Informationen aktualisiert hat.

2 Esist ggf. erforderlich, den Hostnamen mit dem DNS-Suffix vollstandig zu qualifizieren,
z.B. 0030d3177321.country.company.com.

3 Der DHCP-Server kann den von der Karte vorgeschlagenen Hostnamen ggf. abweisen
und einen Namen gemal den ortlichen Namenshestimmungen zuweisen.
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Erforderliche Die Module im Gerateturm miissen mindestens die Firmware ab Set A.06.34 aufweisen und die
Software oben aufgefiihrten Module B.06.40 oder hoher (es muss sich um dieselbe Firmware-Version
handeln).

1 Notieren Sie die MAC-Adresse der LAN-Schnittstelle (auf der G1369C

LAN-Konfiguration

4

LAN-Schnittstellenkarte oder der Hauptplatine). Diese MAC-Adresse befin-
det sich auf einem Etikett auf der Karte oder auf der Riickseite der Haupt-
platine, z. B.0030d3177321.

Auf dem Instant Pilot kann die MAC-Adresse unter Details im Abschnitt

LAN gefunden werden.

-

System Info =

Property Value @
Controller : DE12345678 (G4208A 1]

| Rz

DAD : DE64260019 (G1315D)

Main Revision B.06.41 [0002] =

Resident Revison B.06.40 [0007] Print

On-time 3d 01:33h

Installed Options Dhcp

LAN TCP/IP Mode DHCP

LAN TCP/P Address 130.168.132.219

LAN MAC Address  0030D314F89E

Board ID

TYPE=G1315-66565, SER=MAC, REV=AC, MFG=

Lamp

2140-0820 : 843725

Cell

no info

3 Exit

|Information on each module.

%] 10:08

I

I I I

Abbildung 24 LAN-Einstellung auf dem Instant Pilot

2 Stellen Sie den Konfigurationsschalter auf der LAN-Schnittstellenkarte

G1369C oder auf der Hauptplatine der oben genannten Module auf DHCP.
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Tabelle 9 LAN-Schnittstellenkarte G1369C (Konfigurationsschalter auf der Karte)

SW4 SW5 SW 6 SW7 SW8 Initialisierungsmodus
EIN AUS AUS AUS AUS DHCP

Tabelle 10 LC-Module einschlieRlich 1120/1220 (Konfigurationsschalter hinten am Gerét)

SW6 SW7 SwW8 Initialisierungsmodus
EIN AUS AUS DHCP

3 Schalten Sie das Modul ein, auf dem sich die LAN-Schnittstelle befindet.

4 Konfigurieren Sie Ihre Steuersoftware (z. B. Agilent ChemStation, LabAdvi-
sor, Firmware Update Tool) und verwenden Sie die MAC-Adresse als Host-
namen, z. B. 0030d3177321.

Das LC-System sollte in der Steuersoftware angezeigt werden (siehe Hin-
weis in Abschnitt “Allgemeine Informationen (DHCP)” auf Seite 65).
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Auswabhl der Verbindungskonfiguration

Die LAN-Schnittstelle unterstiitzt den Betrieb bei 10 oder 100 Mb/s im Voll-
oder Halbduplexmodus. In den meisten Fallen wird der Vollduplexmodus
unterstiitzt, wenn das Netzwerkgerit, das die Verbindung herstellt (z. B. ein
Netzwerk-Switch oder ein Hub), die in IEEE 802.3u definierten Spezifikatio-
nen fiir die automatische Aushandlung unterstiitzt.

Wird eine Verbindung zu Netzwerkgeriten hergestellt, die die automatische
Aushandlung nicht unterstiitzen, konfiguriert sich die LAN-Schnittstelle
selbststindig fiir den Betrieb im 10- oder 100-Mb/s-Halbduplex-Modus.

Wird die LAN-Schnittstelle z. B. an einen 10-Mb/s-Hub angeschlossen, der die
automatische Aushandlung nicht unterstiitzt, wird die LAN-Schnittstelle auto-
matisch fiir den Betrieb im 10-Mb/s-Halbduplex-Modus konfiguriert.

Wenn das Modul iiber die automatische Aushandlung keine Verbindung mit
dem Netzwerk herstellen kann, kdnnen Sie die Verbindung manuell mit Hilfe
der Konfigurationsschalter am Modul einrichten.

Tabelle 11 Schalter fiir die Verbindungskonfiguration

SW3 SW4 SW5 Verbindungskonfiguration

AUS - - Ubertragungsrate und Duplexmodus werden per
automatischer Aushandlung ermittelt.

EIN AUS  AUS  manuell eingestellt auf 10 Mb/s, Halbduplex

EIN AUS EIN manuell eingestellt auf 10 Mb/s, Vollduplex
EIN EIN AUS  manuell eingestellt auf 100 Mb/s, Halbduplex
EIN EIN EIN manuell eingestellt auf 100 Mb/s, Vollduplex
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Automatische Konfiguration mit BootP

70

Die in diesem Kapitel genannten Beispiele funktionieren in [hrer Umgebung nur, wenn Sie
eigene IP-, Subnetzmasken- und Gateway-Adressen verwenden.

Stellen Sie sicher, dass der Schalter fiir die Detektorkonfiguration richtig eingestellt ist. Als
Einstellung sollte entweder BootP oder BootP & Store gewahlt werden (siehe Tabelle 7 auf
Seite 61).

Stellen Sie sicher, dass der mit dem Netzwerk verbundene Detektor ausgeschaltet ist.

Falls das Agilent-BootP-Dienstprogramm noch nicht auf lhrem Computer installiert ist,
installieren Sie es. Sie finden es auf der DVD von Agilent ChemStation im Ordner BootP.

Uber das Agilent-BootP-Dienstprogramm

Der Agilent BootP-Service dient der Zuordnung einer IP-Adresse an die
LAN-Schnittstelle.

Die Agilent BootP-Service-Software befindet sich auf der ChemStation-DVD.
Der Agilent BootP-Service wird fiir die zentrale Verwaltung der IP-Adressen
fiir Agilent Gerite in einem LAN auf einem Server oder PC in diesem LAN
installiert. Der BootP-Service ist nur fiir das TCP/IP-Netzwerkprotokoll geeig-
net und kann keine DHCP-Serverfunktion tibernehmen.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



LAN-Konfiguration 4

Wie das BootP-Dienstprogramm funktioniert

Wenn ein Gerit eingeschaltet wird, sendet eine LAN-Schnittstelle eine
Anfrage, um eine IP-Adresse oder einen Host-Namen zu erhalten, und liefert
ihre Hardware-MAC-Adresse als Kennung. Der Agilent BootP-Service beant-
wortet diese Anfrage und vergibt eine vorher festgelegte IP-Adresse und einen
der Hardware-MAC-Adresse zugeordneten Host-Namen an das Gerit.

Das Gerat empfangt seine IP-Adresse und seinen Host-Namen. Die IP-Adresse
bleibt ihm zugeordnet, bis es abgeschaltet wird. Da das Gerat beim Abschalten
seine IP-Adresse verliert, muss der Agilent BootP-Service bei jedem Einschal-
ten eines Gerits in Aktion treten. Liuft Agilent BootP-Service im Hintergrund,
erhilt das Geréat seine IP-Adresse automatisch beim Einschalten.

Die Agilent LAN-Schnittstelle lisst sich so einstellen, dass sie die IP-Adresse
speichert und nicht verliert, wenn sie aus- und wieder eingeschaltet wird.

Situation: Es kann keine LAN-Kommunikation hergestellt werden

Wenn keine LAN-Kommunikation mit dem BootP-Dienstprogramm hergestellt
werden kann, tiberpriifen Sie auf Ihrem Computer das Folgende:

+ Ist das BootP-Dienstprogramm gestartet? Das Dienstprogramm wird wah-
rend der Installation von BootP nicht automatisch gestartet.

* Blockiert die Firewall das BootP-Dienstprogramm? Fiigen Sie das
BootP-Dienstprogramm als Ausnahme hinzu.

* Verwendet die LAN-Schnittstelle den BootP-Modus anstatt "Gespeicherte
Parameter verwenden" oder "Standardparameter verwenden"?
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Installation des Agilent-BootP-Dienstprogramms

Fiir das Installieren und Konfigurieren von Agilent BootP Service bendétigen
Sie die IP-Adressen des Computers und der Geréte.

1

Melden Sie sich als Administrator oder Benutzer mit Administratorrechten
an.

2 SchlieRen Sie alle Windows-Programme.

3 Legen Sie die Agilent ChemStation-DVD in das Laufwerk. Wenn das Pro-

gramm automatisch startet, klicken Sie auf Cancel, um den Programmaufruf
zu stoppen.

4 Offnen Sie den Windows Explorer.
5 Offnen Sie das BootP-Verzeichnis der Agilent ChemStation-DVD und dop-

pelklicken Sie auf BootPPackage.msi.

Falls notig, klicken Sie das Agilent BootP Service...-Symbol in der Taskleiste
an.

Das Welcome-Dialogfeld des Agilent BootP Service Setup Wizard wird aufgeru-
fen. Klicken Sie auf Next.

Die End-User License Agreement wird angezeigt. Lesen Sie die Bestimmungen,
erkliaren Sie sich damit einverstanden und klicken Sie auf Next.

Es erscheint die Auswahl des Zielordners (Destination Folder). Installieren
Sie BootP im vorgegebenen Ordner oder klicken Sie auf Browse, um einen
anderen Speicherort auszuwéahlen. Klicken Sie auf Next.

Der vorgegebene Installationsordner ist:

C:\Programme\Agilent\BootPService\

10 Klicken Sie auf Install, um mit der Installation zu beginnen.

72
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11 Nach dem Laden der Dateien erscheint das BootP Settings-Dialogfeld.

BootP Settings ...

BootP Tab File:

Create Tab File Edit BootP Addresses...

Logging

I Do you want ta log bootP iequests?
BootP Log File:

Default Settings

Subnet mask: o .o .0 .0

Gateway: L £ | 1

ak | Cancel Help
Abbildung 25 BootP Settings-Dialogfeld

12 Im Teil Default Settings des Bildschirms kénnen Sie die Subnetzmaske und
das Gateway eingeben, falls bekannt.

Sie konnen Standards verwenden:
* Die Standard-Subnetzmaske ist 255.255.255.0
* Das Standard-Gateway ist 192.168.254.11

13 Klicken Sie im BootP Settings-Dialogfeld auf OK. Im Agilent BootP Service
Setup-Dialogfeld wird die Fertigstellung angezeigt.

14 Klicken Sie auf Finish, um das Agilent BootP Service Setup-Dialogfeld zu verlas-
sen.

15 Entfernen Sie die DVD aus dem Laufwerk.
Damit ist die Installation beendet.

16 Starten Sie den BootP-Service in den Windows®-Services: Klicken Sie auf
dem Windows®-Desktop mit der rechten Maustaste auf das Icon Computer,
wahlen Sie Verwalten > Dienste und Anwendungen > Dienste. Wahlen Sie Agilent
BootP-Dienst und klicken Sie auf Start.
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Zwei Methoden zur Feststellung der MAC-Adresse

Protokollmitschnitt in BootP zur Ermittlung der MAC-Adresse verwenden
Wenn Sie die MAC-Adresse feststellen wollen, aktivieren Sie das Kontrollkist-
chen Do you want to log BootP requests?.

1 Offnen Sie BootP Settings {iber Start > Alle Programme > Agilent BootP Service
> EditBootPSettings.

2 In BootP Settings... aktivieren Sie Do you want to log BootP requests?, um die
Protokollierung zu aktivieren.

Logging

¥ Do you want to log bootP requests?
BoaotP Log File:

Abbildung 26 BootP-Protokollierung aktivieren

Die Logdatei befindet sich in

C:\Dokumente und Einstellungen\Alle Benutzer\Anwendungsdaten\Agilent\BootP\
LogFile

Sie enthalt fiir jedes Gerit, das Konfigurationsinformationen von BootP
anfordert, einen Eintrag mit der MAC-Adresse.

3 Klicken Sie auf OK, wenn Sie die Werte speichern wollen, oder auf Cancel,
um sie zu l6schen. Der Vorgang ist beendet.

4 Anderungen der BootP-Einstellungen (d. h. EditBootPSettings) werden erst
mit dem darauffolgenden Beenden oder Starten des BootP-Services wirk-
sam. Siehe “Stoppen des Agilent-BootP-Dienstprogramms” auf Seite 78
oder “Neustart des Agilent-BootP-Dienstprogramms” auf Seite 79.

5 Nach dem Konfigurieren der Gerite miissen Sie das Kontrollkdstchen Do you
want to log BootP requests? wieder deaktivieren; andernfalls belegt die Proto-
kolldatei sehr schnell viel Speicherplatz.
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Feststellung der MAC-Adresse direkt vom Etikett der
LAN-Schnittstellenkarte

1 Schalten Sie das Gerét aus.
2 Lesen Sie die MAC-Adresse vom Etikett ab und notieren Sie diese.

Die MAC-Adresse ist auf ein Etikett auf der Rickseite des Moduls aufge-
druckt.

Siehe Abbildung 16 auf Seite 58 und Abbildung 17 auf Seite 58.

3 Schalten Sie das Gerét an.

Zuweisung von IP-Adressen unter Verwendung des
Agilent-BootP-Dienstprogramms

Das Agilent BootP-Dienstprogramm weist die MAC-Adresse des Gerits einer
IP-Adresse zu.

MAC-Adresse iiber den BootP-Service ermitteln

1 Schalten Sie das Gerat aus und wieder ein.

2 Offnen Sie nach Fertigstellung des Gerateselbsttests die Logdatei des
BootP-Services mit Notepad.

+ Der vorgegebene Ort fiir die Logdatei ist C:\Dokumente und Einstellungen\
Alle Benutzer\Anwendungsdaten\Agilent\BootP\LogFile.

* Die Logdatei wird nicht aktualisiert, solange sie gedffnet ist.

Thr Inhalt sieht ungefihr so aus:
02/25/10 15:30:49 PM
Status: BootP-Anforderung in duBerster Schicht empfangen
Status: BootP-Anforderung von folgender Hardware-Adresse empfangen: 0010835675AC
Fehler: Hardware-Adresse nicht gefunden in BootPTAB: 0010835675AC
Status: Verarbeitung der BootP-Anforderung in duBerster Schicht abgeschlossen

3 Notieren Sie die Hardware (MAC)-Adresse (z. B. 0010835675A0).

4 Die Fehlermeldung bedeutet, dass der MAC-Adresse keine IP-Adresse zuge-
wiesen wurde und die Tab-Datei keinen entsprechenden Eintrag aufweist.
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Die MAC-Adresse ist in der Tab-Datei gespeichert, sobald eine IP-Adresse
zugewiesen wurde.

5 SchlieRRen Sie die Logdatei, bevor Sie ein anderes Gerit einschalten.

6 Deaktivieren Sie nach dem Konfigurieren der Gerite das Kontrollkastchen

Do you want to log BootP requests?, da sonst die Logdatei zu viel Speicherplatz
belegt.

Hinzufiigen aller Geridte zum Netzwerk unter Verwendung von BootP

1

Gehen Sie auf Start > Alle Programme > Agilent BootP Service und wihlen Sie
Edit BootP Settings aus. Das BootP Settings-Dialogfeld wird aufgerufen.

Deaktivieren Sie das Kontrollkdstchen Do you want to log BootP requests?,
sobald alle Gerite hinzugefligt wurden.

Nach dem Konfigurieren der Gerate muss das Kontrollkidstchen Do you want
to log BootP requests? wieder deaktiviert werden, da sonst die Logdatei sehr
schnell viel Speicherplatz belegt.

Klicken Sie auf Edit BootP Addresses... Das Edit BootP Addresses-Dialogfeld wird
aufgerufen.

Klicken Sie auf Add.... Das Add BootP Entry-Dialogfeld wird aufgerufen.
x

Mac Address I

Host Name: I

IP Address [

Comment |

Subrnet Mask [ 255 255 . 2% . 0

Gateway |

’TI Cancel | Help |

Abbildung 27 BootP-Protokollierung aktivieren
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5 Machen Sie fiir das Gerit folgende Eingaben:
* MAC-Adresse
* Hostname, geben Sie einen Hostnamen Threr Wahl ein.
Der Hostname muss mit alfabetischen Zeichen beginnen (z. B. LC1260)
+ IP-Adresse
* Kommentar (optional)
* Subnetzmaske
* Gatewayadresse (optional)

Die eingegebene Konfigurationsinformation wird in der Registerkarte Datei
gespeichert.

6 Klicken Sie auf OK.

7 Verlassen Sie das Edit BootP Addresses-Dialogfeld, indem Sie auf Close kli-
cken.

8 Verlassen Sie das BootP Settings-Dialogfeld, indem Sie auf 0K klicken.

9 Anderungen der BootP Einstellungen (d. h. EditBootPSettings) werden erst
mit dem darauffolgenden Beenden oder Starten von BootP Service wirk-
sam. Siehe “Stoppen des Agilent-BootP-Dienstprogramms” auf Seite 78
oder “Neustart des Agilent-BootP-Dienstprogramms” auf Seite 79.

10 Schalten Sie das Gerit aus und wieder ein.
Oder

Wenn Sie die IP-Adresse gedndert haben, miissen Sie das Gerit aus- und
wieder einschalten, damit die Anderungen wirksam werden.

11 I:Iutzen Sie das PING-Dienstprogramm zur Uberpriifung der Konnektivitit.
Offnen Sie dazu ein Kommandofenster und geben Sie beispielsweise ein:

Ping 192.168.254.11.
Die Tab-Datei befindet sich in
C:\Documents and Settings\All Users\Application Data\Agilent\BootP\TabFile
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Anderung der IP-Adresse eines Gerits unter Verwendung des
Agilent-BootP-Dienstprogramms

Der Agilent BootP-Service startet automatisch beim Neustart Ihres PC. Um
Agilent BootP Service-Einstellungen zu dndern, miissen Sie den Dienst been-
den, die Anderungen durchfiithren und den Dienst wieder starten.

Stoppen des Agilent-BootP-Dienstprogramms

1 Gehen Sie in der Windows-Systemsteuerung auf Verwaltung > Dienste. Das
Dialogfeld Services wird aufgerufen.

sz

Ble  dction  Yew Hep
== B DERE > » = 0™

Select an criphon. Mo/ | S -
i Aglert Boctp Service

By Apphcation Layer G...  Provides 5...

R Appkcation Mansge .. Frovides ¢

By ASP.NET Shste Serv... Providess...

By futomatic Updates  Enatles th..,  Rarted
by Background Intellg...  Uses ide n..
2 ook Erusbles O,
B3 COM+ Event System Supports 5. Started

By COM+ System Apek,.. Managms b,
SyComputer Browser  Mantsns s, Sarted
by Cryphographe: Serd.. Providesth.. Savted

o B o o 3 O o

By DeFuatch Rarted
iy DHCP Chent Manages n...  Tarted
By Distributed Link Tra...  Maintans b, Started
By Dectributed Tramsac...  Cooedinate... -

Extended 4 Standard [

Abbildung 28 Windows Dienste-Dialogfeld

2 Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf Agilent BootP Service.
3 Wibhlen Sie Stop.

4 Schlief3en Sie die Services and Administrative Tools-Dialogfelder.

Bearbeiten der IP-Adresse und weitere Parameter in EditBootSettings

1 Gehen Sie auf Start > Alle Programme > Agilent BootP Service und wihlen Sie
Edit BootP Settings aus. Das Dialogfeld BootP Settings wird aufgerufen.

2 Beim erstmaligen Offnen des BootP Settings-Dialogfelds werden die Standar-
deinstellungen der Installation angezeigt.
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3 Klicken Sie auf Edit BootP Addresses..., um die Tab-Datei zu bearbeiten.

x|

Hascwase Address | Host Name [1P Address ] Comment [SubretMask | Gateway

DOEOGm 11533 AglerilC1 1mnm Agiart LCT nght 255 2552550 nmoa

005000222838 AgheriL2 10101102 AgleriLCZIe .. 29B.255.29650 0000

| |2
Moy | Dekte | Coee | o |

Abbildung 29 Edit BootP Adresses-Dialogfeld

4 Klicken Sie im Edit BootP Addresses...-Dialogfeld auf Add..., um einen neuen
Eintrag zu erstellen, oder wahlen Sie eine Zeile aus der Liste aus und kli-
cken Sie auf Modify... oder Delete, um z. B. die IP-Adresse, die Anmerkung
oder die Subnetzmaske in der Tab-Datei zu dndern.

Wenn Sie die IP-Adresse dndern, miissen Sie das Gerat aus- und wieder ein-
schalten, damit die Anderungen wirksam werden.

b Verlassen Sie das Edit BootP Addresses...-Dialogfeld, indem Sie auf Close kli-
cken.

6 Verlassen Sie das BootP Settings-Dialogfeld, indem Sie auf OK klicken.

Neustart des Agilent-BootP-Dienstprogramms
1 Gehen Sie in der Windows-Systemsteuerung auf Verwaltung > Dienste. Das
Dialogfeld Services wird aufgerufen, siehe Abbildung 28 auf Seite 78.

2 Kilicken Sie mit der rechten Maustaste auf Agilent BootP Service und klicken
Sie auf Start.

3 SchlieRRen Sie die Services and Administrative Tools-Dialogfelder.
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Manuelle Konfiguration

80

Bei der manuellen Konfiguration werden nur die Parameter im Permanent-
speicher des Moduls gedndert. Sie wirkt sich nicht auf die aktiven Parameter
aus. Daher kann zu jedem Zeitpunkt eine manuelle Konfiguration vorgenom-
men werden. Damit die gespeicherten Parameter aktiv werden, muss das
Gerat aus- und wieder eingeschaltet werden, vorausgesetzt, die Schalter fiir
die Auswahl des Initialisierungsmodus lassen dies zu.

Permanenter
Arbeitsspeicher

Gespeicherte

Parameter

Steuerung

Modul

Abbildung 30 Manuelle Konfiguration (Prinzip)
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Mit Telnet

Wenn eine TCP/IP-Verbindung zum Modul méglich ist (die TCP/IP-Parameter
wurden mit einer beliebigen Methode eingestellt), konnen die Parameter in
einer Telnet-Sitzung verdndert werden.

1 Offnen Sie die (DOS-)Eingabeaufforderung, indem Sie in Windows auf
Lotart klicken und ,, Ausfiihren...” wihlen. Geben Sie ,cmd“ ein und klicken

Sie auf ,OK*.
2 Geben Sie einen der folgenden Befehle an der (DOS-)Eingabeaufforderung
ein:

c:\>telnet <IP address> oder
C:\>telnet <Hostname>

C:\>telnet 134.40.30.205

Abbildung 31 Telnet — Start einer Sitzung

<IP-Adresse> steht fiir die Adresse, die in einem Bootp-Zyklus oder in einer
Konfigurationssitzung mit dem Handsteuermodul zugewiesen wurde, bzw.
fir die Standard-IP-Adresse (siehe “Konfigurationsschalter” auf Seite 60).

Bei erfolgreicher Herstellung der Verbindung gibt das Modul folgende Ant-
wort zuriick:

cx Telnet 134.40.30.205

ggilent Technologies G4212A PROB1086A15

Abbildung 32 Es wurde eine Verbindung zum Modul hergestellt

3 Geben Sie
? ein und dricken Sie die Eingabetaste. Die verfiigbaren Befehle werden
angezeigt.

Technologies G4212A PROB10868A15
syntax

ay help info

play current LAN settings

ip <{X.X.X.X> IP Address

sm <X.X.X.X> set Subnet Mask

g <{X.X.X.X> set Default Gateway
iXit exit shell

Abbildung 33 Telnet-Befehle
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Tabelle 12 Telnet-Befehle

Wert

?

/

ip <XXXX>
SmM <XX.X.X>
gW <XXX.X>

exit

Beschreibung

Anzeige der Syntax und Beschreibungen der Befehle
Anzeige der aktuellen LAN-Einstellungen

Einstellen einer neuen IP-Adresse

Einstellen einer neuen Subnetzmaske

Einstellen eines neuen Standard-Gateway

Beenden der Shell und Speichern von Anderungen

4 Befolgen Sie folgende Syntax zur Anderung eines Parameters:

Parameterwert, beispielsweise:

ip 134.40.28.56

Driicken Sie dann die Eingabetaste. ,Parameter” bezieht sich auf den Konfi-
gurationsparameter, den Sie definieren méchten, und ,Wert“ bezieht sich
auf die Definitionen, die Sie diesem Parameter zuweisen. Nach jedem Para-
metereintrag erfolgt ein Zeilenumbruch.

5 Sie kdnnen die aktuellen Einstellungen auflisten, indem Sie ,/“ eingeben
und anschlieRend die Eingabetaste driicken.

o Telnet 134.40.30.205 i

= 134.40.30.2685
: 255.255.248.0

: no connections

Abbildung 34 Telnet — Aktuelle Einstellungen im Modus
.Standard verwenden”

Informationen zur LAN-Schnittstelle

MAC-Adresse, Initialisierungsmodus

Der Initialisierungsmodus ist , Standard verwenden”
aktive TCP/IP-Einstellungen

TCP/1P-Status (hier: Bereit)

Verbindung zum Computer mit der
Steuerungssoftware (z. B. Agilent ChemStation), hier
nicht verbunden

6 Andern Sie die IP-Adresse (in diesem Beispiel 192.168.254.12) und listen
Sie mit ,/“ die aktuellen Einstellungen auf.

82
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¢\ Telnet 134.40.30.205 N

>ip 192.168.254.12
>/

Anderung der IP-Einstellung auf

Der Initialisierungsmodus ist , Standard verwenden”
8630D317521C

aktive TCP/IP-Einstellungen
TCP/IP Proper
— active —

40.30.205

-256.248.0 gespeicherte TCP/IP-Einstellungen im

168.254.1 Permanentspeicher

Verbindung zum Computer mit der
no connections Steuerungssoftware (z. B. Agilent ChemStation), hier
nicht verbunden

Abbildung 35 Telnet — Andern von IP-Einstellungen

7 Geben Sie nach der Eingabe der Konfigurationsparameter
exit ein und driicken Sie die Eingabetaste, um beim Beenden die Parameter
zu speichern.

INDOWS, system32' crd.exe

Agilent Technologies G4212f PROA1OOG15
Jexit

Connection to host lost.

LH-RN-

Abbildung 36 Beenden der Telnet-Sitzung

Wenn der Schalter fiir den Initialisierungsmodus nun auf den Modus ..Gespeicherte
Parameter verwenden” eingestellt wird, verwendet das Gerat die gespeicherten
Einstellungen, wenn das Modul neu gestartet wird. Im obigen Beispiel ware dies die neue
IP-Adresse 192.168.254.12.
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4  LAN-Konfiguration

Mit dem Instant Pilot (G4208A)

Bevor das Modul mit dem Netzwerk verbunden wird, kann der Instant Pilot
(G4208A) zur Konfiguration der TCP/IP-Parameter verwendet werden.

1 Klicken Sie im Startbildschirm auf die Schaltflaiche More (Weitere Einstel-
lungen).

2 Wabhlen Sie Configure (Konfigurieren).
3 Klicken Sie auf die Schaltfliche DAD.
4 Blittern Sie zu den LAN-Einstellungen.

| Configure - DAD [ - ]
V
Setting Value
Symbolic Name <Not Set> [=
UV-Lamp Tag Use lamp tag settings
Analog Out 1 0V - 1V output range
UV lamp Stays off at power on
LAN IP .. 40. 28. 56
LAN Subnet Mask 255.255.255.0
LAN Def. Gateway [134.40.24.1 x
Cancel
= | pone
[\alid from 0 to 255 ™ 16:08

Abbildung 37 Instant Pilot — LAN-Konfiguration (Bearbeitungsmodus)

5 Klicken Sie auf die Schaltflache Edit (nur verfiigbar, wenn der Bearbeitungs-
modus nicht aktiv ist), fithren Sie die erforderlichen Anderungen durch und
klicken Sie auf Done.

6 SchlieRen Sie den Bildschirm, indem Sie auf Exit klicken.
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LAN-Konfiguration 4

Einrichtung des Computers und der Agilent ChemStation

Einrichtung des Computers fiir die lokale Konfiguration

Im Folgenden wird beschrieben, wie Sie die TCP/IP-Einstellungen des Compu-
ters so dndern, dass sie den Standardparametern des Moduls in einer lokalen
Konfiguration entsprechen (siehe Tabelle 8 auf Seite 63).

1 Offnen Sie die Eigenschaftenseite fiir die LAN-Verbindung und wihlen Sie
Internet Protocol (TCP/IP). Klicken Sie dann auf Properties.

L Local Area Connection Properties 21 x|

General l Advanced |

Connect using:

IBQ Broadcom NetXtreme Gigabit Etherne Configure... |

This connection uses the following items:

Q Client for Microsoft Networks
gFile and Printer Sharing for Microsoft Networks
4= (165 Packet Scheduler

fIntemet Protocol (TCP/IP)
Install... | Wninstall | I Properties I

— Description
Transmission Control Protocol/Internet Protocol. The default
wide area network protocol that provides communication
across diverse interconnected networks.

V' Show icon in notification area when connected
[V Notify me when this connection has limited or no connectivity

oK Cancel
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4  LAN-Konfiguration
Einrichtung des Computers und der Agilent ChemStation

2 Sie konnen hier die feste IP-Adresse des Moduls eingeben oder die Option
Alternative Configuration verwenden.

Internet Protocol (TCP/IP) Properties
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LAN-Konfiguration

Einrichtung des Computers und der Agilent ChemStation

14

3 Im Folgenden wird der direkte LAN-Zugang tiber ein Cross-Over-LAN-Kabel
mit der IP-Adresse des Moduls verwendet.

Internet Protocol (TCP/IP) Properties

General Altemate Configuration I

If this computer is used on more than one network, enter the alternate |P

settings below.

" Automatic private IP address

21

IP address:

Subnet mask:

Default gateway:

Preferred DNS server:

Alternate DNS server:

Preferred WINS server:

Alternate WINS server:

l132‘158.254. 10
1255‘255.255. 0

[ o |

Cancel |

4 Klicken Sie auf 0K, um die Konfiguration zu speichern.
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4  LAN-Konfiguration

Einrichtung der Agilent ChemStation

Im Folgenden wird die Einrichtung der Agilent ChemStation B.04.02 fiir das
1290 Infinity System unter Verwendung des 1290 Infinity DAD (G4212A) als
Interface-Modul beschrieben.

Aufgrund der hohen Datenlast bei der Kommunikation mit der Steuerungssoftware muss
das LAN mit dem Detektor verbunden werden.

1 Offnen Sie den ChemStation Konfigurationseditor.

-la/x]
File | Configure Utilities Help

Instruments. ..

Paths...
Colors...

GPIB Card...

[Irstrment 1] i|
LC 3D Data Aralysis orly

2 Waibhlen Sie Configure - Instruments.
3 Wihlen Sie Modular 3D LC System.

4 Geben Sie dem Gerit einen Namen.
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LAN-Konfiguration 4

5 Klicken Sie auf OK.

Select Instrument

Instrument Type:

LC 3D Data Analysis only
LC Data Analysis onl

Modular 3D LC System

Modular 3D LC System (Classic)
Modular LC System

Modular LC System [Classic)

Instrument M ame:

[G42124]

Initially Start Instrument Session?
" Yes  No

Initial Screen Window Size:
¢ Nomal ¢ Icon " Full screen

oK Cancel Help

6 Wihlen Sie LC System Access — Access Point und klicken Sie auf Add.

Modular 3D LC System

= GPIB 5N
LC System Access GRIB Adiess I_I;
Dual Charrel Iface
359008
CTCAntoSampler
CTC PAL AutoSampler =l
~ Selected Module:

LC System Access iI Delete |

Access Point

[

0K | Cancell Help I

7 Klicken Sie auf OK.
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4  LAN-Konfiguration

Der Konfigurationseditor zeigt nun das neue Geriét an.
8 Falls erforderlich, &ndern Sie unter Configure — Path die Speicherorte.

9 Speichern Sie die aktuelle Konfiguration tiber File — Save.

| Configuration Editor ;lglﬁl

File Configure Utilities Help

[Irstrment 1] i|
MNodular 3D LC System

LC System Access
Access Point

10 Beenden Sie den Konfigurationseditor.
11 Starten Sie die Agilent ChemStation.

Beim Systemstart oder wenn sich die Systemkonfiguration geindert hat,
wird eine Benachrichtigung angezeigt.

12 Die linke Spalte zeigt die Module an, die konfiguriert werden kénnen. Sie
konnen die Module manuell aus der Liste auswihlen. Im Folgenden wird
der automatische Konfigurationsmodus verwendet. Klicken Sie auf Yes.

Instrument Configuration: L (=] 9]
Configurable Modules Selected Modules
Agilent 1100/1200/1290 Series LC =
Auto
Configuration...
@ ALS
@ HindLS o
EE | |
ﬁ BinPump
e
@ IsoPump :
Empty configuration = Corfigure,,
% QuatPump
! } There is no configuration available for this instrument! Do you want to auto-configure it?
gﬁ ColumnComp
.
[V Ask for configuration change -
0K I Cancel Help.
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LAN-Konfiguration 4
Einrichtung des Computers und der Agilent ChemStation

13 Geben Sie die IP-Adresse oder den Hostnamen des Moduls mit dem
LAN-Zugriff ein.

Agilent 1100/1200/1290 Series LC Auto Configuratingp.d|

(O [=I s e | 192.168.254. 11

" Hostname |

0K | Cancel Help I

14 Klicken Sie auf 0K.

Das ausgewéahlte Modul wird nun im rechten Fenster (mit der Seriennum-
mer) angezeigt. Auch alle anderen Module, die iber CAN mit dem Detektor
verbunden sind, werden angezeigt.

15 Klicken Sie auf 0K, um das Laden der ChemStation fortzusetzen.

Instrument Configuration: . - (o] x|
Configurable Modules Selected Modules
Agilent 1100/1200/1290 Series LC = Agilent 1100/1200/1290 Series LC
Auto
Configuration...
@ ALS 7 DAD (642124 (PRODT0001S)
A 4
HipdLS
B e
% BinPump
EEE
@ IsoPump
€€ I Corfigure,
% QuatPump
{ ColumnComp
[
[V Ask for configuration change at ChemStation startup
0K I Cancel Help.
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LAN-Konfiguration

16 Sie kénnen Detailinformationen zum Modul anzeigen, indem Sie selecting
the module und auf Configure klicken.

1100/1200/1290 DAD Configuration: Instrument 1 x|

Communication

BENTEREY I 1 290 Infinity DAD
TypelD G42124 ¥
Serial number  PRO0100015
Firmware revision = B.06.23 [0003]

| Connection settings... |

Options

0K | Cancel | Help |

Unter Connection Settings konnen Sie die IP-Adresse/den Hostnamen des
Moduls dndern (hiernach ist moglicherweise ein Neustart der ChemStation
erforderlich).

Nach dem erfolgreichen Laden der ChemStation sollte das Modul als aktives
Element in der graphischen Benutzeroberfliche (GUI) angezeigt werden.
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Einrichtung des Computers und der Agilent ChemStation

%, 42124 (online): Method & Run Control =1Blx|
File RunControl Instrument Method Sequence Yiew Abort Help

FE Methods DEF_LC.M ~| | sequences DEF_LC.S j-l@@%.l! [k Q;I

Not Ready

A
=} C\CHEM32\1\SEQUENCE
- AFCOELAY.S @ Sequence Nl oEF LcM
4L, BATCH.S
4L DEF_1CS < .
s < 1290 Infinity DAD _ i °
i} INSTPERF.S
%LOADTEST,S \‘.’) o Not Ready |
-~} ROBUST.S i3
- ROUTINE.S 3
-, seqpoc.s <
-5 sEQsum.s g
S STATIST.S
192.168.254.11 0.00 / 0.00 I'I‘“itt"é'::g;
Sequence templates | Methods | so-é

ao—z

-

i

1 2 3 a 5 s 7 s s min
Change... | Adjust ”ﬂﬂ

T Ge212a (& Ready

Abbildung 38 Bildschirm nach dem erfolgreichen Laden der ChemStation
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Verwenden des Moduls

Vorbereitung des Detektors

96

So optimieren Sie die Leistung des Detektors

Die Lampe benoétigt eine Aufwarm- und Stabilisierungszeit von mindestens
einer Stunde (nach dem ersten Einschalten des Moduls ist je nach Umge-
bung und den Applikationsanforderungen eine lingere Zeit erforderlich).
Nihere Informationen finden Sie unter “Spezifikationsbedingungen” auf
Seite 34.

Bei hochempfindlichen Messungen ist eine stabile Umgebung erforderlich.
Weitere Informationen finden Sie unter “Umgebung” auf Seite 26. Achten
Sie darauf, dass keine Zugluft durch Klimaanlagen vorhanden ist.

Durch Festlegen einer geeigneten Referenzwellenlinge kann das Basislini-
enverhalten verbessert werden. Alternativ konnen Sie auch den
1,6 uL-Warmetauscher des G1316C TCC benutzen.

Verwenden Sie das System nicht, wenn Frontabdeckungen entfernt sind.
Wenn die Frontabdeckung des G1316C TCC (in der Regel unterhalb des
Detektors) entfernt ist, wihrend der TCC auf hohe Temperaturen einge-
stellt ist, konnte die aufsteigende Luft die Stabilitit der Detektorbasislinie
beeintrachtigen.
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Verwenden des Moduls B

Einrichten des Detektors mit Agilent ChemStation

Die Einrichtung des Detektors wird fiir den DAD 1290 Infinity (G4212A) mit
Agilent ChemStation B.04.02 erldutert. Je nach Controller (z. B. Agilent
Instant Pilot, EZChrom Elite, MassHunter) sehen die Anzeigen unterschiedlich
aus. Informationen zur Verwendung des Instant Pilot finden Sie unter
“Hauptbildschirme des Detektors mit Agilent Instant Pilot (G4208A)” auf
Seite 116.

In diesem Abschnitt werden nur die Detektoreinstellungen beschrieben. Informationen zu
Agilent ChemStation oder zu anderen Agilent Modulen der Serien 1260 Infinity/1290
Infinity finden Sie in der jeweiligen Dokumentation oder im Systemhandbuch.

Nach dem erfolgreichen Laden der ChemStation sollte das Modul als aktives
Element auf der graphischen Benutzeroberfliche (GUI) angezeigt werden.
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%, 42124 (online): Method & Run Control =1Blx|
File RunControl Instrument Method Sequence Yiew Abort Help

FE Methods DEF_LC.M ~| | sequences DEF_LC.S j-l@@%.l! [k Q;I

Not Ready

A

=} C:\CHEM32\1\SEQUENCE

-G AFCOELAY.S ® Sequence Nl oEF LcM
- BATCH.S

ZLoEF_1CS

o 1290 Infinity DAD =

5} NSTRERF.S \‘-’) & Not Ready

] LoADTEST.S
-~} ROBUST.S
&L, ROUTINE.5
i seQpoc.s
) sEQsUM.S
S STATIST.S

L )

Data Analysis

Instrument
192.168.254.11 0.00 / 0.00 Not Ready

Sequence templates | Methods | 80|

i
20|
T T T T . T " T T |
1 : 3 ] 5 &  f 8 9 min
Change... | Adjust Hﬂﬂ
I |
200min T Ge212a (& Ready

Abbildung 39 ChemStation Methoden- und Analysenlaufsteuerung
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Die graphische Benutzeroberflache (GUI) des Detektors

= 1290 Infinity DAD

& Not Ready

A 254.0
B 210.0
C 214.0
D 230.0
E 260.0

4

4
4
4
4

360.0
360.0
360.0
360.0
360.0

100
100
100
100
100

WL BWRefWL RefBW [mAU]

17
14.1
13.8

1.1

1.2

In der graphischen Benutzeroberflache des Detektors gibt
es aktive Bereiche. Wenn Sie den Mauszeiger tber die
Symbole bewegen, éndert der Zeiger seine Form und Sie
kénnen auf die Schaltflache (1) klicken, um
das , Gerat in Bereitschaftsmodus zu
versetzen/abzuschalten (Standby)”
» die Lampe ein-/auszuschalten

Der iiber Schaltflache (1) aktivierte Bereich
Signalinformationen zeigt die tatsachlichen Werte aller
ausgewahlten Signale an:

« Signalname (A, B, C, ...)

* Probenwellenldange/-bandbreite

» Referenzwellenldnge/-bandbreite

*  Extinktion

Wenn weitere Signale aktiviert sind, andert sich die GroRe
der Detektor-GUI entsprechend.
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b  Verwenden des Moduls
Einrichten des Detektors mit Agilent ChemStation

= Klicken Sie mit der rechten Maustaste in den aktiven

- 1290 Inﬁnlty DAD — Bereich, um ein Kontextmeni mit folgenden Optionen zu

: offnen:

« Steuerungsschnittstelle anzeigen (spezielle
Moduleinstellungen)

» Methodenschnittstelle anzeigen (dhnlich wie tiber das
Menii ,Gerat — Geratemethode einrichten”)

» Fehlermethode festlegen

e * Modul identifizieren (Status-LED blinkt)

Set Error Method » Abgleich durchfithren

» UV-Lampe ein-/ausschalten (entspricht Klicken auf
Schaltflache , Gerét in den Bereitschaftsmodus

r—le Balancing versetzen/abschalten (Standby) )

Identify Device

Q Switch UV Lamp o

Modulstatus zeigt den Status "Lauf/Bereit/Fehler" und
"Nicht bereit"-Text oder "Fehler"-Text.

* Fehler (rot)

* Nicht bereit (gelb)

+ Bereit (griin)

»  Vor/Nach Analysenlauf (lila)

» Analysenlauf (blau)

» Leerlauf (griin)

» Offline (dunkelgrau)

« Standby (hellgrau)

WL BW RefWL RefBW [mAU]
A 2500 100 off off 1.1
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Einrichten des Detektors mit Agilent ChemStation

Der Bereich EMF-Status zeigt

« Offline (grau)

+ OK. Keine Wartung erforderlich.

+  EMF-Warnung. Wartung oder Uberpriifung ist
mdglicherweise erforderlich (gelb).

» EMF-Warnung. Wartung ist erforderlich (rot)

Wichtig: Zugriff auf die EMF-Einstellungen haben Sie nur

tiber die Agilent Lab Advisor-Software oder den Instant

Pilot. Die Grenzwerte konnen geéndert werden. Auf Basis

des Grenzwerts zeigt die Benutzeroberflache einen der

oben genannten Statuswerte an.

RFID-Tag-Informationen werden angezeigt, wenn Sie den
Mauszeiger auf das Tag-Symbol an der Flusszelle oder
Lampe platzieren. Sie erhalten Informationen zur
Flusszelle und zur Lampe wie z. B.:

* Bestellnummer

* Herstellungsdatum

* Seriennummer

und weitere Details.

Lamp tag information
Burn time 23.3h
Minimum lifetime  2000.0h
Mumber of ignitions 10
Product Number 5190-0917
Serial Mumber 824337
Production Date 4/9/2009 B:23:53 AM
Tested Date 7/16/2009 1:50:04 PM
Intensity at test I7275counts

Cell tag information

Call Mame Max-Light Cell
Product Number  G4212-60008
Serial Mumber 10PR042325

Production Date 2/5/2009 12:49:06 PM
Optical path length  10.0mm

Call Volume (o) 1.0pL

Maximum pressure 60 bar

Tested Date 7/10/2009 1:44:52 PM
Cell Revision i}

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity 101



B  Verwenden des Moduls

Steuerungseinstellungen

i x|

Lamps At Power On
uv
© 0n Tum UV lamp on

) Off

Analog Dutput Range
Output 1

01y
@ 1v

UY Lamp Tag
@ Automatic (use lamp tag)
5190-0917 compatible [without continuous heating)

5190-0916 compatible [continuous heating)

Automatic Tum On

Tum on at

Ok | |Eancel| | Help |

warning x|

! E Mon-original Agilent lamp used. You may be using the device outside of the guaranteed specification.

Cancel

Lamps: Kénnen ein-/ausgeschaltet werden (EIN/AUS).
At Power On: Die Lampe wird beim Start automatisch
eingeschaltet.

Analog Output Range: kann auf 100 mV oder 1V volle
Skala eingestellt werden (1 V = Standardeinstellung).

UV lamp Tag: Erkennt eine Lampe mit RFID-Tag
automatisch. Wenn keine Lampe mit RFID-Tag verwendet
wird, wird ,, UV-Lampe ist nicht bereit” angezeigt und die
Lampe kann nicht geziindet werden. Es muss ein
kompatibler Modus auf Basis der verwendeten Lampe
ausgewahlt werden. Weitere Informationen finden Sie im
folgenden Abschnitt zu Lampen ohne RFID-Tag.
Automatic Turn On: Das Modul kann zu einem
bestimmten Zeitpunkt (Datum/Uhrzeit) eingeschaltet
werden. Wenn die Option ,,UV-Lampe einschalten” unter
.Beim Einschalten” ausgewahlt ist, wird auch die Lampe
eingeschaltet.

Lampen ohne RFID-Tag

Falls eine Lampe ohne RFID-Tag verwendet wird, wird dies
auf der Benutzeroberfldche angezeigt, wenn ein
kompatibler Modus ausgewahlt wird.

Sie kénnen den Detektor auSerhalb der garantierten
Spezifikationen verwenden.
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Methodenparametereinstellungen

Diese Einstellungen kénnen tiber Menu — Instrument — Setup Instrument Method
oder durch Klicken mit der rechten Maustaste in den aktiven Bereich der
Detektor-GUI aufgerufen werden.

Die Registerkarte ,,Geratekurven” wird nicht angezeigt, wenn Sie die
Methodenparametereinstellungen iiber einen Rechtsklick auf die Detektor-GUI aufrufen.

Zeigt zusatzliche

Geratesignale zur setupmethod e x|
&7 1230 Infnity DAL | #X_ Instrument Curves |
Fehlerbehebung an
Signals |[+] advanced B
S en S S =T
H ign: lengtl widt ‘avelengt andwidht
Blendet die s [ =
. Signal & V| 2540 40 . v/ 3800 . 1000 . nm
erwelterten Signal B V) 2100 > 40 > |[¥)/3600 - 1000 > rm Range from. to nm
H H Signal C v 2140 40 © /3800 . 1000 . nm Step: nm
EInSte”ungen eln Signal D v 12300 40 © v/ 3800 _ 1000 . nm Thieshold: ol
und aus (aktue”es Signal £ /2600 > 40 © (V) 300 | 1000 > nm :
Signal F nm Analog Output
Fenster) Sionals - Oupa
ok i Zero Offset: H-] =
Peakwidth Altenuation: | 1000 v mau
0.10 min (2.0 tir 5 H: v
YO0 i [20'snesporise i (25H2) el T b Sii
Stoptine Posttine i - 4 < m
©  As Pump/iniector © off Autobalance Lamps on required for aquisiion
L ¢ L ¥/ Prerun V| UV Lamp
Postrun
Blendet die
Zeitplaneinstellunge
n ein und aus
|+] Timetable -
A : I~ Show timetable graph
Offnet die
oK Apply Cancel Help

Zeitplangrafik
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Allgemeine Methodeneinstellungen

Signale
Signals Es kdnnen bis zu acht einzelne Signale festgelegt werden.
Bei jedem Signal konnen die Wellenldnge und die Band-
e e breite fir die Probe und die Referenz festgelegt werden.
: - - - - Grenzwerte:
S | ) ] 1 e Wellenlénge: 190,0 bis 640,0 nm in Schritten von 0,1 nm
Signale | ™ Bandbreite: 1,0 bis 400,0 nm in Schritten von 0,1 nm
Signal C V| | 2140/ >1| 40 | ([¥|36000 > |100.0 | nm . . 5
Durch Festlegen einer geeigneten Referenzwellenlédnge
Signal D v 12300 40 > v/ 3680.0 > 1000 > nm e .
St s R s, kann das Basislinienverhalten verbessert werden. Sie
sfgnalF T s kénnen alternativ auch den 1,6 pL-Warmetauscher des
b & G1316C TCC oder einen optionalen DAD-Wéarmetauscher
Signal G 1 nm .
i verwenden (sofern verfiigbar).
Signal H nm
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Peakbreite

Peakwidth

Stoptime
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>0.10 min (2.0 s response time) (2.5 Hz) v

9 >0.012 min (0.25 s response time) (20 Hz)

<0.0016 min [0.016s response time) (160 Hz)
>0.0016 min (0.03s response time) (160 Hz)
>0.003 min (0.062 s response time] (80 Hz)
>0.006 min (0.12 s response time) (40 Hz)

>0.025 min (0.5 s response time) (10 Hz)
>0.05 min (1.0 s response time) (5 Hz)
>0.20 min (4.0 s response time) (1.25 Hz)
>0.40 min (8.0 s response time) (0.62 Hz)
>0.85 min (16.0 s response time) (0.31 Hz)

min

Verwenden des Moduls

Die Option fiir die Peakbreite ermdglicht die Auswahl der
Peakbreite (Ansprechzeit) fiir Ihre Analyse. Die Peakbreite
ist als Breite des Peaks in Minuten bei halber Peakhdhe
definiert. Setzen Sie die Peakbreite auf den Wert, den Sie
fir den schmalsten Peak im Chromatogramm erwarten.
Uber die Peakbreite wird die optimale Ansprechzeit fiir
Ihren Detektor eingestellt. Der Peakdetektor ignoriert alle
Peaks, die deutlich schmaler oder breiter sind als die ein-
gestellte Peakbreite. Die Ansprechzeit ist die Zeit zwi-
schen 10 % und 90 % des Ausgangssignals als Antwort

auf eine Eingangs-Stufenfunktion. Wenn fir die Spektren-

aufnahme die Option , Alle” ausgewdhlt ist, werden die
Spektren in Abhéngigkeit von der eingestellten Peakbreite
kontinuierlich aufgenommen. Die fiir die Peakbreite ange-

gebene Zeit wird als Faktor bei der Spektrenaufnahme ver-

wendet. Die fiir ein Spektrum benétigte Aufnahmezeit
liegt geringfiigig unter dem Wert, der sich bei der Division
der Peakbreite durch 8 ergibt.

Grenzwerte: Wenn Sie die Peakbreite (in Minuten) festle-
gen, wird die entsprechende Ansprechzeit automatisch
eingestellt und die geeignete Datenrate fiir die Signal- und
Spektrenaufnahme wird ausgewdhlt.
+ Verwenden Sie keine kleinere Peakbreite als notwen-
dig.
» (G4212B: Verwenden Sie keine Ansprechzeit von
0,025 seconds (keine Filterung/hohes Rauschen und
nicht erforderlich (ultra-schnelle LC liefert keine Peaks
<0,0025 min/ < 0,15 sec).

Der DAD 1290 Infinity (G4212A) hat eine Datenrate
von bis zu 160 Hz.

Der DAD 1260 Infinity (G4212B) hat eine Datenrate
von bis zu 80 Hz.

5
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B  Verwenden des Moduls

Peakbreite (zeitgesteuert)

Peakwidth Diesg Einstellungen kdnnen wéhrend des zeitgesteuerten
Betriebs vorgenommen werden.

same as Peakwidth ” | BeiVerwendung in einem Zeitplan dndert "Peakbreite"

i die Filter, die fir die peakgesteuerte Spektrenaufnahme
2-times greater than Peakwidth verwendet werden, nicht jedoch die Datenrate eines
4-times greater than Peakwidth chromatographischen Signals.

8-times areater than Peakwidth

Diese Einstellung ist nur bei peakgesteuerten
Spektren sinnvoll. Sie ermaglicht Ihnen das Andern
der Peakbreite, um sich verbreiternde Peaks am
Ende des Analysenlaufs zu beriicksichtigen.

Stoppzeit/Wartezeit
Stoptime Posttime Die Stoppzeit ist der Zeitpunkt, zu dem das gesamte
System (Pumpe/Injektor) oder das Modul gestoppt wird
©  As Pump/Iniector o oK (wenn dieses eine andere Stoppzeit als das System hat).
min min Die Datenerfassung wird zu diesem Zeitpunkt angehalten.

Eine Wartezeit kann verwendet werden, um Elemente des
Moduls zu aquilibrieren (z. B. nach einer Gradienten- oder
Temperaturanderung).
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Erweiterte Methodenparametereinstellungen

Diese Einstellungen kénnen durch Klicken auf den Link Advanced in den

Methodenparametereinstellungen aufgerufen werden (wenn die Zeitplanein-
stellungen ge6ffnet sind).

Dieser Bildschirm zeigt die Standardeinstellungen an.

|+] Advanced

Spectrum
Store:  None v
Range from to nm
S tep nm
Th reshold mal
Analog Output
Output 1:
Zero Offset: 5— %
Attenuation: 1000 v mal
Margin for negative Absorbance Slit
100 - mAU 4 v| nm
Autobalance Lamps on required for aquisition
V' Prerun v UV Lamp
Postiun

Abbildung 40 Methodenparametereinstellungen

Der DAD 1260 Infinity (G4212B) hat eine feste Spaltbreite von 4 nm.
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Spektrumseinstellungen

Speichern
Spectrum
Store:  None v
Range from: | Apex A
o Apex+Baselines
S Apexr+Slopes
Thieshold: | Apex+Slope+Baselines
Allin Peak
Analog Output Ewvery 2nd Spectium
All
MNutonst 1
Keine
Maximum

Maximum + Basislinien

Maximum + Flanken

Maximum + Flanken + Basislinien

Alle im Peak

Jedes 2. Spektrum

Bereich

Legt fest, an welchen Stellen von "Signal A" Spektren auf-
genommen und gespeichert werden. Signal A wird zur
Steuerung der "peakgesteuerten Spektrenaufnahme" ver-
wendet. Die anderen Signale haben keinen Einfluss auf
die Spektrenaufnahme.

Grenzwerte:

190,0 bis 640,0 nm in Schritten von 0,1 nm sowohl fiir die
niedrigen als auch fiir die hohen Werte. Der hohe Wert
muss mindestens 0,1 nm gréRer sein als der niedrige
Wert.

Es werden keine Spektren aufgenommen.

Spektren werden am Maximum des Peaks aufgenommen.

Spektren werden am Maximum und an den Basislinien
des Peaks aufgenommen.

Spektren werden am Maximum, an der Aufwérts- und an
der Abwartsflanke eines Peaks aufgenommen.

Spektren werden am Maximum, an den Basislinien, an der
Aufwarts- und an der Abwartsflanke eines Peaks aufge-
nommen.

Es werden alle Spektren innerhalb des Peaks aufgenom-
men.

Die Spektrenaufnahme erfolgt wie bei "Alle" kontinuier-
lich. Allerdings wird nur jedes zweite Spektrum gespei-
chert, die anderen Spektren werden verworfen. Dies
reduziert den benétigten Speicherbedarf.

"Bereich" definiert den Wellenlangenbereich fiir die Spek-
trenspeicherung.

Grenzwerte: 190 bis 640 nm in Schritten von 1 nm sowohl
fir die niedrigen als auch fiir die hohen Werte. Der hohe
Wert muss mindestens 2 nm gréRer sein als der niedrige
Wert.
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Verwenden des Moduls B

Schritt "Schritt" definiert die Wellenldngenauflosung fir die
Spektrenspeicherung.
Grenzwerte: 0,10 bis 100,00 nm in Schritten von 0,1 nm.

Schwellenwert Der "Schwellenwert" ist gleich der Hohe des kleinsten
erwarteten Peaks in mAU. Die Peakerkennung ignoriert
alle Peaks, die kleiner als der Schwellenwert sind. Es wird
kein Spektrum gespeichert.

Grenzwerte: 0,001 bis 1000,00 mAU in Schritten von
0,001 mAU.
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Weitere erweiterte Methodenparametereinstellungen

Analog Output
Output 1:

Zero Dffset: Bl %
Attenuation: 1000 v mal
Margin for negative Absorbance Slit
100 3| mau 4 (o
Autobalance Lamps on required for aquisition
V' Preun v UV Lamp

Postiun

Analogausgang

Nullpunktverschiebung

Dampfung

Toleranz fiir die negative Extinktion

Spalt (G4212A)

Automatischer Abgleich

Einschalten der Lampe fiir die Analyse erforderlich

110

Dieser Bildschirm (Teil der erweiterten
Methodeneinstellungen) zeigt die Standardeinstellungen.

Der Bereich kann auf 100 mV oder 1 V volle Skala einge-
stellt werden (siehe “Steuerungseinstellungen” auf
Seite 102).

1 bis 99 % in Schritten von 1 % (5 % entsprechen 50 mV).

0,98 bis 2000 mAU bei diskreten Werten fiir 100 mV oder
1V volle Skala.

In diesem Feld kénnen Sie die Signalverarbeitung durch
den Detektor andern, um die Toleranz fiir die negative
Extinktion zu vergroRern. Verwenden Sie diese Option,
wenn durch den Losungsmittelgradienten die Basislinie-
nextinktion vermindert wird und wenn Sie GPC-Analysen
durchfihren.

Grenzwerte: 100 bis 4000 mAU.

Je hoher der Wert ist, desto starker ist das Basislinienrau-
schen. Geben Sie diesen Wert nur ein, wenn Sie eine
negative Extinktion von mehr als -100 mAU erwarten.

Sie kénnen die optische Bandbreite (1, 2, 4 oder 8 nm) des
Detektors auswéhlen. Je schmaler der Spalt, desto kleiner
ist die optische Bandbreite des Geréts, desto geringer ist
aber auch die Empfindlichkeit. Je kleiner die optische
Bandbreite, desto hoher die spektrale Auflésung.

Legt fest, ob ein Abgleich vor und/oder nach einem
Analysenlauf durchgefihrt wird.

Wenn diese Option nicht ausgewahlt ist, wird die Lampe
nach der Analyse ausgeschaltet.
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Zeitplaneinstellungen

Zeitplanfenster
[ Advanced Sie kénnen zeitgesteuerte Ereignisse einrichten, um
[+] Timetable = Funktionen mit ihren Parametern wahrend der
Line o | Functin Lacometer Analysenlaufzeit zu andern. Fiigen Sie bei Bedarf Zeilen
hinzu.
Zeitliche Grenzwerte:
0,00 bis 99999,00 minutes in Schritten von 0,01 min.
Uber die Schaltflachen im unteren Bereich kénnen Zeilen
hinzugefiigt, entfernt, ausgeschnitten, kopiert, eingefiigt
oder geléscht werden.
| &Add || Bemove || Clearal |
|t (pmEopymes| (e Bastem|
Funktionen
[+] Timetable .~ Sie kénnen zeitgesteuerte Ereignisse einrichten, um
Time 2| Function Parameter Funktionen mit ihren Parametern wahrend der
» Autobalancing

Balance

Analysenlaufzeit zu andern. Fiigen Sie bei Bedarf Zeilen

Change Signal hinzu.
Change Threshold G .
Change Peakdetector Peakwidth renzwerte:

Change Spectra Acquisition Mod

0,00 bis 99999,00 minutes in Schritten von 0,01 min.
Parameter

[+] Timetable . Basierend auf der gewéhlten Funktion kann ein

Time /| Function Parameter bestimmter Parameter ausgewahlt werden.
» I  Change Peakdetector P.. [i§ '+

Peakwidth
same as Peakwidth ‘ =

| same as Peakwidth

2-times greater than Peakwidth
4imes greater than Peakwidth
8-times greater than Peakwidth
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b5  Verwenden des Moduls
Einrichten des Detektors mit Agilent ChemStation

Zeitplangrafik

In dieser Ansicht wird dargestellt, wie sich die aktivierten Signale entspre-
chend dem Zeitplan dndern.

Band Reference  Reference

width  Wavelength  Bandwidth lparamaten
Bklsed

~ Signal A, Wavelength: 250 nm, Bandwidth: 100 nm, UseRef: Off

Select Signal

SHS)

Settings

eEnce§ Neleencs

B w5 m

OO0OEE
BEEEEEEE

V]
V]
V]
V]
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Geratekurven

Der Detektor hat mehrere Signale (interne Temperaturen,

— Spannungen der Lampen), die zur Diagnose von
397 1290 Infinity DAD . . .
Problemen verwendet werden konnen. Dabei kann es sich
1290 Infinity DAD: um Basislinienprobleme handeln, die durch
I |BeaTereeaiae ] Versetzungs-/Driftprobleme der Delutenu.mlampe infolge
von Temperaturschwankungen bedingt sind.
Diese Signale kdnnen zusétzlich zum normalen

I~ Optical Unit Temperature (°C)

I UV Lamp Anode Voltage V) Basisliniensignal verwendet werden, um festzustellen, ob
die Korrelation mit der Temperatur oder Spannung/dem
T ——— s Strom der Lampe erfolgt.

Diese Signale sind tiber das Agilent ChemStation
Onlinediagramm/Datensignal und/oder die Agilent Lab
Advisor-Software verfiigbar.

= Chonge Adut Belonce bl
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Geratekonfiguration

Diese Einstellungen sind tiber das Menii Instrument — Instrument Configuration

verfugbar.
Instrument Configuration: - (o] x|
Configurable Modules Selected Modules
Agilent 1100/1200/1290 Series LC = Agilent 1100/1200/1290 Series LC
Auto
Configuration...
@ ALS 7 DAD (642124 (PRO0T0001S)
s A
D Hindls
B e
@ BinPump
B
é IsoPump
ce I Corfigure.
% QuatPump
* ColumnComp
[
[V Ask for configuration change at ChemStation startup
oK | Cancel | Help

Abbildung 41 Menii Instrument Configuration

Uber den Bildschirm Instrument Configuration konnen weitere Module zu einem
System hinzugefiigt werden.
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Verwenden des Moduls B

Agilent 1100,1200,/1290 Series LC Auto Configuratimbd| Verwenden Sie die Auto Configuration, um die

LAN-Kommunikation zwischen der Agilent ChemStation
und dem Host-Modul (in der Regel der Agilent Detektor)
zu definieren.

Geénderte Parameter werden nach dem Neustart der

€ Hostname | ChemStation aktiv.

& |Paddiess |192.168.254. 11

0K I Cancel Help

x| Device name: basiert auf dem Modul.

Type ID: basiert auf dem Modul (Produktnummer). Einige

Module erméglichen ggf. das Andern des Typs anhand der

IRV 1 250 Infinity DAD Hardware/Firmware. Dies fiihrt zu einer Anderung der
TypelD |Ga2128 = Funktionen und Eigenschaften.

Serial number: basiert auf dem Modul.

Firmware revision: basiert auf dem Modul.

Fimware revision ' B.06.23 [0003] Options: listet installierte Optionen auf.

Communication

Serial number  PRO0100015

| Connection settings... |

Options

0K Cancel Help
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Hauptbildschirme des Detektors mit Agilent Instant Pilot

(G4208A)

Im Folgenden sind die Hauptbildschirme zur Verwendung des Detektors abge-

bildet.

£

= — DAD
|:| 1290 Infinity -j G4212A - PRO0100015

1 Configure

2Maintenance
| 3Diagnosis

[ Method ISequenceI Status I Logbook I More &
2 System : Get Ready

Control
3 System : Clear Errors
1System : Set Defaults

4 DAD : Balance @
fsvore - |
2 Controller : Format USB

3 DAD : Spectrum DAD
G4212A - PRO0100015

Welcome

1System : On/ Off

| ™ 16:42
[ Method ISequenceI Status I Logbook I More &

Der BegriiBungsbildschirm zeigt alle Module des Systems.

Im Bildschirm Control kdnnen Sie folgende Einstellungen
vornehmen:

* Lampe ein-/ausschalten

* Geréat bereit machen

* Fehler zuriicksetzen

* Abgleich

+  Spektrum erfassen
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. System Info =]
I Property |value @
Controller : PP55055002 1

Main Revision T.00.05 [0008] Reload
Board ID [YPE=G4208-66500, SER=001077, REV=B.02.00, N

DAD : PR0O0100015 @
Main Revision B.06.23 [0003] Print
Resident Revison B.06.20 [0001]
On-time 0d 03:34h
LAN TCP/IP Mode USING STORED
LAN TCP/IP Address 192.168.254.11

LAN MAC Address

0030D317521C

Board ID

TYPE=G4212-65800, REV=BE, MFG=7Z, SER=M/

Lamp 5190-0917 : 824337
Cell G4212-60011 : 200PP00015

[Information on each module.

[ [

[

[

Configure - DAD

Setting Value
Symbolic Name 1=
UV-Lamp Tag Use lamp tag settings
Analog Out 1 0V - 1V output range
UV lamp Stays off at power on
LAN IP 192.168.254.11
LAN Subnet Mask 255.255.255.0
LAN Def. Gateway 255.255.255.255 x
Cancel
i Die
[Enter up to 30 characters ™ 16:43

[ [

[
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Der Bildschirm System Info fiihrt Details zum Detektor
auf:

Firmware-Version

Betriebsdauer

LAN-Einstellungen

Hauptplatinendaten
RFID-Tag-Informationen zur Lampe
RFID-Tag-Informationen zur Durchflusszelle

Im Bildschirm Configuration kénnen Sie Folgendes
konfigurieren:

Symbolischen Namen des Moduls
Temperatursteuerung

Verwendung der Lampen- und
Durchflusszellen-RFID-Tags
Spannungsbereich des Analogausgangs
UV-Lampe beim Einschalten
LAN-Einstellungen
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Method - DEEAULT all ) Im Bildschirm Method werden alle Methodenparameter
des Detektors aufgelistet. Diese konnen bearbeitet
Setting |Va|ue | | werden.
DAD : PP00099010 Al
Stoptime OFF
Posttime OFF
Signal A 254.0, 4.0; Ref. 360.0, 100.0 nm
Signal B 210.0, 4.0; Ref. 360.0, 100.0 nm
Signal C 214.0, 4.0; Ref. 360.0, 100.0 nm
Signal D 230.0, 4.0; Ref. 360.0, 100.0 nm
Signal E 260.0, 4.0; Ref. 360.0, 100.0 nm
Signal F 273.0, 4.0; Ref. 360.0, 100.0 nm
Signal G 280.0, 4.0; Ref. 360.0, 100.0 nm X
Signal H 250.0, 100.0; Ref. 360.0, 100.0 nm Cancel
UV Lamp Required  |Yes
Spectrum 190.0 nm - 400.0 nm step 2.0 nm
slit width 4 nm 3 | | Done
| [ 1251
[ I | [ [
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Maintenance - DAD T
vV ’
M e |Date  |Time y‘f
EMF Events Al | setup
[Empty] —
Error Events ﬁﬁ@;
Empt . - 2 Lamp Info Maint
Maintenance Entries 3 a
3 Cell Info
[Empty] = ‘ﬁ
Entry
IZ
Ident.
& \MEXE
[ ™| 13:47
[ System I Controller I DAD I I
Diagnosis T
DAD : PR00100015 & @
Evtec
Calibration Test -

Cell test - No Pass / Fail result

™| 16:44

p—yg

1
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Der Bildschirm Maintenance ermdglicht lhnen Folgendes:

*  EMF-Einrichtung

+ Wartung (Kalibrieren, Zellen-/Lampeninformationen)
*  Protokollierung von Wartungsaktivitaten

» Modulidentifizierung (blinkende LED)
Firmware-Aktualisierungen kénnen {iber den
Systemwartungsbildschirm durchgefiihrt werden.

Der Bildschirm Diagnose bietet Zugriff auf
modulspezifische Tests:

+ Lampenintensitat

» Kalibrierung

e Zelle

5
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Verwenden des Moduls

Informationen zu Losungsmitteln

120

Beachten Sie die folgenden Empfehlungen bei der Wahl der Lésungsmittel.

* Beachten Sie die Empfehlungen zur Verhinderung von Algenwachstum,
siehe Pumpenhandbiicher.

* Kleine Partikel konnen die Kapillarleitungen und Ventile dauerhaft verstop-
fen. Filtern Sie Losungsmittel daher immer mit 0,4 um-Filtern.

* Vermeiden oder minimieren Sie die Verwendung von Lésungsmitteln, die
zur Korrosion von Elementen des Flusswegs fithren konnen. Beachten Sie
die Spezifikationen des pH-Bereichs fiir die unterschiedlichen Materialien
wie Flusszellen, Ventilmaterialien usw. und die Empfehlungen in den nach-
stehenden Abschnitten.

Informationen zu Losungsmitteln fiir Teile des LC-Systems 1260
Infinity Bioinert

Im Agilent LC-System 1260 Infinity Bioinert werden fiir die medienberiihrten
Teile auf dem Flussweg Materialien von héchster Qualitit verwendet (siehe
“Bioinerte Materialien” auf Seite 18. Diese unter Biowissenschaftlern allge-
mein anerkannten Materialien sind gegentiiber biologischen Proben ausgespro-
chen inert und garantieren eine optimale Kompatibilitit mit gebrauchlichen
Proben und Losungsmitteln iber einen weiten pH-Bereich. Im Einzelnen ist
der gesamte Flussweg frei von Edelstahl und Legierungen, die Metalle wie
Eisen, Nickel, Kobalt, Chrom, Molybdan oder Kupfer enthalten und mit biologi-
schen Proben in Wechselwirkung treten konnen. Ab der Probeneinfiihrung ist
der Flussweg absolut metallfrei.

Es gibt jedoch kein Material, das fiir die verschiedensten HPLC-Geréiteteile
(Ventile, Kapillaren, Federn, Pumpenkopfe, Flusszellen usw.) geeignet ist und
gleichzeitig mit allen moglichen Chemikalien und Anwendungsbedingungen
vollkommen kompatibel ist. In diesem Abschnitt werden die bevorzugten
Losungsmittel empfohlen. Chemikalien, die als problematisch bekannt sind,
sollten vermieden werden oder die Exposition sollte minimiert und beispiels-
weise auf kurze Reinigungsvorginge beschrankt werden. Nach der Verwen-
dung potentiell aggressiver Chemikalien sollte das System mit kompatiblen
HPLC-Standardlésungsmitteln gespiilt werden.
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PEEK

PEEK (Polyetheretherketon) kombiniert hervorragende Eigenschaften in
Bezug auf Biokompatibilitit, chemische Widerstandsfihigkeit sowie mechani-
sche und thermische Stabilitit. Daher ist es das Material der Wahl fiir bioche-
mische Gerate. Es ist im angegebenen pH-Bereich stabil und gegeniiber vielen
gebriuchlichen Lésungsmitteln inert. Bekannt ist jedoch eine Inkompatibilitit
mit Chemikalien wie Chloroform, Methylenchlorid, THF, DMSO, starken Sau-
ren (Salpetersiure > 10 %, Schwefelsdaure > 10 %, Sulfonsduren, Trichloressig-
saure), Halogenen oder wassrigen Halogenlésungen, Phenol und seinen
Derivaten (Kresole, Salicylsdure usw.).

Wenn es oberhalb Raumtemperatur verwendet wird, ist PEEK empfindlich
gegen Basen und verschiedene organische Losungsmittel, die es quellen lassen
konnen. Da normale PEEK-Kapillaren sehr empfindlich gegeniiber hohem
Druck sind, besonders unter solchen Bedingungen, verwendet Agilent edel-
stahlummantelte PEEK-Kapillaren. So bleibt der Flussweg frei von Stahl und
es wird eine Druckstabilitit bis mindestens 600 bar gewéhrleistet. Im Zwei-
felsfall informieren Sie sich bitte in der verfiigbaren Literatur tiber die chemi-
sche Kompatibilitat von PEEK.

Titan

Titan weist Uiber grof3e Konzentrations- und Temperaturbereiche eine hohe
Bestidndigkeit gegentiiber oxidierenden Sduren (zum Beispiel Salpetersiure,
Perchlorsaure und Hypochlorsdure) auf. Dies beruht auf einer diinnen Oxid-
schicht auf der Oberfliche, die durch oxidierende Substanzen stabilisiert
wird. Reduzierende Sduren (zum Beispiel Salzsdure, Schwefelsdure und Phos-
phorsaure) konnen eine leichte Korrosion verursachen, die mit steigender
Saurekonzentration und Temperatur zunimmt. So liegt beispielsweise die Kor-
rosionsgeschwindigkeit mit 3 % HCI (etwa pH 0,1) bei Raumtemperatur unge-
fahr bei 13 um/Jahr. Bei Raumtemperatur ist Titan gegeniiber
Konzentrationen von etwa 5 % Schwefelsdure (etwa pH 0,3) bestandig. Wird zu
Salzsaure oder Schwefelsdure Salpetersdure hinzugegeben, senkt dies die Kor-
rosionsgeschwindigkeiten signifikant. Titan korrodiert in Anwesenheit von
wasserfreiem Methanol. Dies kann durch das Hinzufligen von kleinen Mengen
Wasser (etwa 3 %) vermieden werden. Mit Ammoniak > 10 % kann es mogli-
cherweise zu einer leichten Korrosion kommen.
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Quarzglas

Quarzglas ist gegeniiber allen gebriuchlichen Lésungsmitteln und Sduren mit
Ausnahme von Fuorwasserstoffsiure inert. Es wird durch starke Basen korro-
diert und sollte bei Raumtemperatur nicht bei einem pH-Wert tiber 12 verwen-
det werden. Die Korrosion der Flusszellenfenster kann die Messergebnisse
negativ beeinflussen. Fir einen pH-Wert tiber 12 wird die Verwendung von
Flusszellen mit Saphirfenstern empfohlen.

Gold

Im angegebenen pH-Bereich ist Gold gegentiber allen gebrauchlichen
HPLC-Losungsmitteln, Sduren und Basen inert. Es kann jedoch durch komple-
xierende Cyanide und konzentrierte Sduren wie Konigswasser (ein Gemisch
aus konzentrierter Salzsdure und Salpetersidure) korrodiert werden.

Zirkoniumoxid

Zirkoniumoxid (ZrOy) ist gegeniiber nahezu allen gebrauchlichen Siuren,

Basen und Loésungsmitteln inert. Es gibt keine dokumentierten Inkompatibili-
taten fir HPLC-Anwendungen.

Platinum/Iridium

Platin/Iridium ist gegeniiber nahezu allen gebrauchlichen Sduren, Basen und
Losungsmitteln inert. Es gibt keine dokumentierten Inkompatibilititen fir
HPLC-Anwendungen.

PTFE

PTFE (Polytetrafluorethen) ist gegeniiber nahezu allen gebriuchlichen Sauren,
Basen und Losungsmitteln inert. Es gibt keine dokumentierten Inkompatibili-
taten fiir HPLC-Anwendungen.

Saphir, Rubin und Keramik auf Al,03-Basis

Saphir, Rubin und Al;O3-Keramik sind gegeniiber nahezu allen gebrauchlichen

Sauren, Basen und Losungsmitteln inert. Es gibt keine dokumentierten Inkom-
patibilititen fiir HPLC-Anwendungen.

Die vorstehenden Informationen wurden externen Quellen entnommen und
sollen lediglich als Referenz dienen. Agilent ibernimmt keine Garantie fir die
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Vollstiandigkeit und Richtigkeit dieser Informationen. Wegen der katalytischen
Effekte von Verunreinigungen wie Metallionen, Komplexierungsmitteln, Sau-
erstoff usw. konnen diese Angaben auch nicht verallgemeinert werden. Die
meisten verfiigbaren Informationen beziehen sich auf Raumtemperatur (typi-
scherweise 20 - 25 °C, 68 — 77 °F). Falls Korrosion moéglich ist, nimmt sie in
der Regel bei hoheren Temperaturen zu. Im Zweifelsfall ziehen Sie bitte zuséitz-
liche Informationsquellen zu Rate.
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Informationen zu Losungsmitteln
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Einfiihrung

126

Die Leistungsfihigkeit des Detektors kann durch die geeignete Wahl von Para-
metern optimiert werden. Je nachdem, ob Signal- oder Spektrendaten opti-
miert werden miissen, sind unterschiedliche Einstellungen empfehlenswert.
Die nachfolgenden Abschnitte beschreiben die Optimierungen fiir

* Signalempfindlichkeit, Selektivitit und Linearitit
* Spektralempfindlichkeit und -auflésung (nur DAD)

* den zur Datenspeicherung erforderlichen Speicherplatz

Die Informationen in diesem Kapitel dienen der grundlegenden Einfiihrung in die Techniken
des Diodenarray-Detektors. Einige dieser Techniken sind méglicherweise nicht in der
Steuerungssoftware fiir den Detektor verfiigbar.

Erzielen der besten Detektorleistung

Folgende Informationen bieten Ihnen Hinweise, wie Sie die beste Detektorleis-
tung erzielen. Diese Regeln sind ein guter Ausgangspunkt fiir die Entwicklung
neuer Anwendungen. Sie stellen Faustregeln zur Optimierung der Detektorpa-
rameter dar.
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Uberblick iiber die Optimierung

Tabelle 13 Uberblick iiber die Optimierung

Parameter Auswirkung

1 Wahl der Flusszelle * Peakauflosung kontra Empfindlichkeit

+  Wahlen Sie eine Flusszelle je nach der verwendeten Saule (“Wahl einer
Flusszelle” auf Seite 129).

2 Anschluss der Flusszelle » Chromatographische Auflosung

3 Einstellen der Peakbreite (Ansprechzeit) » Peakauflosung kontra Empfindlichkeit
kontra Speicherplatz

» Wahlen Sie eine Peakbreite gemaR “Wabhl einer Flusszelle” auf Seite 129
als Ausgangspunkt.

»  Wahlen Sie fiir die Peakbreite etwa die Breite eines schmalen, relevanten
Peaks in [hrem Chromatogramm.

4 Einstellen der Wellenldange und Bandbreite

* Probenwellenlédnge

Bei Verwendung einer Ubersichtswellenlange wie 250 nm mit einer * Empfindlichkeit kontra Selektivitat
Bandbreite von 100 nm wird kein Peak tibersehen.
Fiir groRere Selektivitat wahlen Sie eine bestimmte Wellenldnge mit » Empfindlichkeit kontra Linearitét

einer kleineren optischen Bandbreite, z. B. 254,0 nm / 4 nm mit

360,0 nm / 100 nm als Referenzwellenldnge.

Stellen Sie die Probenwellenlange auf einen Peak oder ein Tal ein, um
die allgemein beste Linearitat zu erzielen. Wahlen Sie ein Tal, um die
beste Linearitat bei hohen Konzentrationen zu erhalten.

+ Referenzwellenlange:

Wahlen Sie eine Referenzwellenlange mit groBer Bandbreite + Basisliniendrift aufgrund von
(30...100 nm) in einem Wellenlangenbereich, in dem |hre Analyten Brechungsindex-Effekten
wenig oder keine Extinktion zeigen (z. B. Probe bei 254 nm, Referenz bei

320 nm).

Wahlen Sie die Referenzwellenldnge méglichst nah am UV-Bereich.
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Tabelle 13 Uberblick iiber die Optimierung

Parameter Auswirkung

b Einstellen der Spaltbreite (nur G4212A)

+ Verwenden Sie eine Spaltbreite von 4 nm fiir normale Anwendungen. » Spektrale Auflésung, Empfindlichkeit
+ Verwenden Sie einen schmalen Spalt (z. B. 1 nm) fiir hohe Konzentrationen und Linearitat
und wenn die Analyten schmale Absorptionshanden haben.
+ Verwenden Sie einen breiten Spalt (z. B. 8 nm), um sehr geringe
Konzentrationen nachzuweisen.
+ Optimieren der Spektrenaufnahme (nur DAD)
+ Wabhlen Sie entsprechend lhren Anforderungen einen Modus fiir die
Spektrenaufnahme aus (siehe “Spektrumseinstellungen” auf Seite 108).
+ Stellen Sie den Wellenldngenbereich der Spektren ein (bei farblosen
Proben sind 190...400 nm ausreichend).
+ Stellen Sie fiir den normalen Gebrauch eine Schrittweite von 4 nm ein.
Stellen Sie eine kleine Schrittweite (und Spaltbreite) ein, wenn Sie fiir
Spektren mit Feinstruktur eine hohe Auflosung wiinschen.
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Wabhl einer Flusszelle

Die Max-Light-Kartuschenzelle ( (G4212-60008) deckt einen weiten Bereich
von Anwendungen ab:

+ alle Sdulendurchmesser bis zu einem Innendurchmesser von 2,1 mm ID
oder sogar weniger

* Anwendungen mit einer Peakdispersion (Peakbreite x Flussrate) gréfder
oder gleich ~2 uL [Beispiel: Peakbreite = 0,04 min bei Flussrate =
0,1 mL/min ergibt eine Peakdispersion von 0,04 min x 0,1 mL/min =
0,004 mL =4 pL]

Falls eine hohere Empfindlichkeit erforderlich ist, kann die Max-Light-Kartu-
schenzelle ( (G4212-60007) verwendet werden. Diese Zelle verbessert die Leis-
tung des Detektors, indem die Nachweisgrenze etwa um den Faktor 3 (je nach
Anwendung) herabgesetzt wird.

Tabelle 14 Spezifikationen fiir Max-Light-Kartuschenzellen

Kartuschenzellen - Max-Light-Kartuschenzelle ( (G4212-60008)

* Max-Light-Kartuschenzelle bioinert ( (G5615-60018)
Max-Light-Kartuschenzelle ( (G4212-60007)
Max-Light-Kartuschenzelle bioinert ( (G5615-60017)
Max-Light-Kartuschenzelle HDR ( (G4212-60032)
Max-Light-Kartuschenzelle ULD ( (G4212-60038)
Max-Light-Testkartuschenzelle (G4212-60011)

Maximaler Druck 60 bar (870 psi)

pH-Bereich 1,0-12,5 (I6sungsmittelabhéngig)

Die Max-Light-Kartuschenzelle ULD kann zusammen mit dem DAD G4212A/B
verwendet werden. Die Zelle ist insbesondere fiir die Anwendung mit dem Set
fiir ultraniedrige Dispersion erforderlich. Diese Losung gibt es aktuell als
Kapillarenset fiir ultraniedrige Dispersion (56062-5189). Die Zelle sollte
Bestandteil der Anwendung fiir ultraniedrige Dispersion sein.

Die Max-Light-Kartuschenzelle HDR kann zusammen mit dem DAD G4212A/B
verwendet werden. Diese Zelle ist insbesondere fiir die High Dynamic
Range-Anwendung (HDR) erforderlich, eine Losung fiir einen hohen Dynamik-
bereich, die im Marz/April 2013 eingefithrt wird.

Um die Flusszelle vor Uberdruck zu schiitzen, z.B. in Systemen mit LC/MS, installieren Sie
das Inline-Druckentlastungsventil-Set (G4212-68001), siehe
“Inline-Druckentlastungsventil-Set (G4212-68001)" auf Seite 131.
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Empfehlungen

Fiir G4212-60007 und G4212-60008

Die Verwendung von PEEK-FS-Kapillaren wird nicht empfohlen. In Kombina-
tion mit der Edelstahlverschraubung fiir geringes Totvolumen (z. B. am Ein-
lass) konnte die Kapillare zerbrechen und die Glaspartikel konnten die
Flusszelle verstopfen/beschadigen.
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Inline-Druckentlastungsventil-Set (G4212-68001)

Wenn in einem System mehrere Detektoren installiert sind, miissen die Ver-
bindungskapillaren und Verschraubungen zwischen den Detektoren sorgfaltig
ausgewahlt werden, damit der chromatographische Einfluss auf die Peakform
gering gehalten wird. Narrow-Bore-Verbindungskapillaren wiederum erzeugen
je nach Flussrate und Losungsmitteleigenschaften einen signifikanten Druck-
abfall.

Das Druckentlastungsventil schiitzt die Flusszelle eines Agilent Diodenar-
ray-Detektors der Serie 1200 Infinity (G4212A/B). Agilent empfiehlt dringend,
ein Druckentlastungsventil am Auslass des Detektors zu installieren, falls ein
zweiter Detektor installiert wird, beispielsweise in LC/MS-Anwendungen.

Das Druckentlastungsventil mit Riickschlagventil mit einem geringen inneren
Volumen. Das Totvolumen ist kleiner als 100 nL Verzégerungsvolumen (vom
Einlass bis zum Auslass). Die Kugel des Riickschlagventils ist federbelastet
und so eingestellt, dass sie typischerweise bei 100 bar 6ffnet. Bei Uberdruck
(typischerweise etwa 100 bar) wird der Druck an den Abfluss abgegeben.

Anwendungsinformationen

Fiir die Analyse und Charakterisierung von Proteinen und grof3en Biomolekii-
len mit SEC-, AEX- und RP-Anwendungen geben Sie 100 mM Salz oder 10 %
organisches Losungsmittel zur mobilen Phase, um sekundire Wechselwirkun-
gen zu verhindern.

Fir die Kationenaustausch-Chromatographie wird dringend empfohlen, einen
Agilent Diodenarray-Detektor G1315C/D mit der entsprechenden bioinerten
Flusszelle zu verwenden, um eine unspezifische Wechselwirkung des Proteins
mit der Flusszelle zu verhindern.

Verwenden Sie fiir Anwendungen mit mobilen Phasen bei einem pH-Wert iiber
12,5 einen Agilent Diodenarray-Detektor G1315C/D und die entsprechende
bioinerte Flusszelle.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity 131



6

132

Optimierung des Detektors

Spezielle Informationen zur 60-mm-Kartuschenzelle

Anwendungsinformationen

Das geometrische Volumen der 60 mm-Zelle ist sechsmal so groff wie das der
10 mm-Zelle. Beim chromatographisch relevanten Dispersionsvolumen ergibt
sich jedoch fiir die Quadratwurzel der Varianz, die fiir die zellenspezifische
Form des geometrischen Volumens und das Stromungsprofil steht, ein Wert
von oV =4 uL bzw. 6V = 1 uL fir die 10 mm-Zelle.

Aufgrund des grofleren Dispersionsvolumens ist die 60 mm-Zelle hauptséch-
lich fiir Anwendungen mit der 4,6 mm-Séiule geeignet, um héchste Empfind-
lichkeit ohne zusitzliche Peakverbreiterung zu erreichen. Wenn die
Empfindlichkeit von Bedeutung ist, kann die 60 mm-Zelle jedoch auch im Fall
kleinerer Sdulen (3 mm, 2,1 mm) von Vorteil sein. Aber je nach Chromatogra-
phiesystem und -methode kann hier eine zusatzliche Peakverbreiterung auf-
treten.

Der obere Grenzwert der Konzentration

Bei Methoden mit einer hohen Hintergrundabsorption durch Losungsmittel
oder Modifikatoren sollte man vorsichtig sein. Wenn die 60 mm-Zelle verwen-
det wird, misst der Detektor die sechsfache Hintergrundabsorption im Ver-
gleich zur 10 mm-Zelle, wodurch der iibrige dynamische Extinktionsbereich
fiir die Probenpeaks verringert wird. Auferdem konnten diese UV-absorbie-
renden Modifikatoren die Empfindlichkeitsverstiarkung (Signal/Rausch) der
60 mm-Zelle beeintrachtigen.

Die Linearititsgrenze des Detektors liegt bei etwa 2 AU fiir die 10 mm- und die
60 mm-Max-Light-Kartuschenzelle. Bei Verwendung der Firmware-Version
B.06.25 und fritherer Versionen liegt die Linearititsgrenze der

60 mm-Max-Light-Kartuschenzelle bei 333 mAU/cm.

Erforderliche Detektor-Firmware

Fir die Verwendung der 60 mm-Max-Light-Kartuschenzelle ist die Detek-
tor-Firmware B.06.26 (eingefiihrt im Dezember 2009) oder spater erforderlich.
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Wenn die 60 mm-Max-Light-Kartuschenzelle mit der Detektor-Firmware B.06.25 und
fritheren Versionen verwendet wird, so wird die Detektorausgabe (digital und analog) auf
1 cm normalisiert. Das heil’t, die Peakhéhe wére die gleiche wie bei der

10 mm-Kartuschenzelle, das Rauschen wére auf ein Sechstel reduziert und die
Linearitatsgrenze wiirde bei 333 mAU/cm liegen.

LabAdvisor-Software (Hilfsprogramm)

Zum Zeitpunkt der Einfiihrung der Agilent LabAdvisor-Software (Hilfspro-
gramm) B.01.03, die 2009 zusammen mit dem Agilent LC 1290 Infinity einge-
fithrt wurde, waren bestimmte Testgrenzwerte fiir die 60 mm-Kartuschenzelle
noch nicht endgiiltig.

Bei Beginn der Auslieferung (Méarz 2012) war die endgiiltige Spezifikation fir die

60 mm-Max-Light-Kartuschenzelle nicht festgelegt. Der typische Wert fiir das Rauschen
betragt +/- 0,6 yAU/cm, gemessen bei 254/360 nm mit einer Spaltbreite von 4 nm und
RT=4 s (TC=2s).

Referenzbedingungen:

* Wellenldnge: 254 nm/4 nm mit Referenzwellenldnge 360 nm/100 nm, Spaltbreite 4 nm,
TC2s, (oder mit RT=2,2 * TC), ASTM

* Max-Light-Kartuschenzelle (60 mm, gV = 4 pL) mit einer Flussrate von 0,5 mL/min
Wasser LC-Grade oder Max-Light-Testkartuschenzelle
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Spezielle Informationen zu Kartuschenzellen Bioinert

Spezielle Informationen zu Kartuschenzellen Bioinert

Verwenden Sie fiir bioinerte Anwendungen nur die spezielle BIO
Max-Light-Kartuschenzelle, vgl.

Die beiden bioinerten Max-Light-Kartuschenzellen umfassen die Zubehorteile
* PEEK-Schlauch, 1,6 mm (0890-1763) und

* Fingertight-Verschraubung, lang (5062-8541)

Empfehlungen

Stellen Sie sicher, dass
* beim Abschneiden von Kapillaren die Enden rechtwinklig sind

* keine Pinzetten oder Gabelschliissel verwendet werden, um die PEEK-Ver-
schraubungen an der Flusszelle zu befestigen

* keine Metallferrulen an den Zellenverbindungen verwendet werden, um
Verunreinigungen und Beschidigungen zu vermeiden.

* die Flusszelle umgangen wird, wenn Spiilverfahren bei pH > 12,5 zum Ein-
satz kommen

Anwendungsinformationen

Fir die Analyse und Charakterisierung von Proteinen und grof3en Biomolekiil-
en mit SEC-, AEX- und RP-Anwendungen geben Sie 100 mM Salz oder 10 %
organisches Losungsmittel zur mobilen Phase, um sekundare Wechselwirkun-
gen zu verhindern.

Fur die Kationenaustausch-Chromatographie wird dringend empfohlen, einen
Agilent Diodenarray-Detektor 1260 Infinity G1315C/D mit der entsprechen-
den bioinerten Flusszelle zu verwenden, um eine unspezifische Wechselwir-
kung des Proteins mit der Flusszelle zu verhindern.

Verwenden Sie fiir Anwendungen mit mobilen Phasen bei einem pH-Wert iiber
12,5 einen Agilent Diodenarray-Detektor 1260 Infinity G1315C/D und die ent-
sprechende bioinerte Flusszelle.
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Optimierung von Empfindlichkeit, Selektivitat, Linearitat und
Dispersion

Streckenlange der Flusszelle

Das Lambert-Beersche Gesetz beschreibt einen linearen Zusammenhang zwi-
schen der Streckenlidnge in der Flusszelle und der Extinktion.

Absorbance = —log T = log ITO =exCxd

wobei

T die Transmission ist, die als Quotient aus der Intensitit I des transmittierten
Lichts und der Intensitat I, des einfallenden Lichts definiert ist,

¢ der Extinktionskoeffizient ist, der unter genau definierten Bedingungen wie
Wellenlange, Losungsmittel, Temperatur und anderen Parametern fiir eine
gegebene Substanz charakteristisch ist,

C [mol/1] die Konzentration der absorbierenden Spezies ist und

d [cm] die Streckenlidnge der fiir die Messung verwendeten Zelle ist.
Der Detektor kann nun die Signale auf zweierlei Weise ausgeben:

1 Als Extinktion dividiert durch die Streckenldnge AU/cm, das entspricht
dann [e x C]. Vorteil: Proben mit gleicher Konzentration haben auch bei Zel-
len mit unterschiedlichen Streckenléangen die gleiche Peakhohe.

Obergrenze der Konzentration: Die Linearititsgrenze des Detektors liegt
dann bei etwa 2 AU/path length, daher ist die Linearititsgrenze fir die
6 cm-Max-Light-Kartuschenzelle 333 mAU/cm.

2 So wie friither tiblich in AU, das entspricht ¢ x C x d. Nun muss zur Riick-
rechnung auf die Konzentration C die Streckenlinge beriicksichtigt werden.

Daher ermoglichen Flusszellen mit grofRerer Streckenlinge eine hohere Signal-
starke. Obwohl mit der Streckenlinge auch das Rauschen zunimmt, verbessert
sich das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis.
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Bei Erhohen der Streckenlinge kann das Zellenvolumen zunehmen. Je nach
Peakvolumen kann dies zu einer starkeren Peakdispersion fiihren.

Als Faustregel sollte das Volumen der Flusszelle etwa 1/3 des Peakvolumens in
halber Peakhohe betragen. Sie konnen Ihr Peakvolumen bestimmen, indem Sie
die Peakbreite aus dem Integrationsprotokoll nehmen, das Ergebnis mit der
Flussrate multiplizieren und dann durch drei teilen.

Dies kann zu Problemen fiihren, wenn die verwendete Peakbreite zu grol? eingestellt ist
und alle Peaks entsprechend gefiltert werden.

Normalerweise basieren LC-Analysen mit UV-Detektoren auf dem Vergleich
der Messwerte mit internen oder externen Standards. Zur ["Jberprﬁfung der
photometrischen Genauigkeit des Agilent Detektors ist es erforderlich, genau-
ere Informationen zu den Streckenldngen der Detektor-Flusszellen zu haben.

Bestellnummer Schichtdicke Zellenvolumen (G)
G4213-60008/G5615-60018 1,0cm 1,0 uL
G4213-60007/G5615-60017 6,0 cm 4,0 pL

136
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Peakbreite (Ansprechzeit)

Die Ansprechzeit gibt an, wie schnell der Detektor auf eine plétzliche Ande-
rung der Extinktion in der Flusszelle reagiert. Der Detektor passt die
Ansprechzeit mithilfe digitaler Filter an die Breite der Peaks im Chromato-
gramm an. Diese Filter beeinflussen weder die Peakflache noch die Peaksym-
metrie. Bei korrekter Einstellung reduzieren solche Filter das
Basislinienrauschen erheblich (siehe Abbildung 42 auf Seite 137), verringern
aber die Peakhdhe nur unwesentlich. Auf3erdem senken die Filter die Daten-
rate, ermoglichen so eine optimale Integration und Anzeige der Peaks und
minimieren den zur Speicherung der Chromatogramme und Spektren erfor-
derlichen Festplattenplatz.

DAD1 A, 5ig=250,100 Ref=360,100 (G4212ANOI_PW_160H.0)
DAD1 A, Sig=250,100 Ref=360,100 (G4212AMN0I_PW_25H.D)

S s
. o~
e

SN A A
,/_J\/\J_/\ﬁ__/g
Ansprechzeit - 2 s 1 PW: > 0.10 min (2.0 s response time) (2.5 Hz)

PW: < 0.0016 min (0.016 s response time) (160 Hz)

Ansprechzeit=0,016 s

Spaltbreite =4 nm

Abbildung 42 Einfluss der Ansprechzeit auf Signal und Rauschpegel

In Tabelle 15 auf Seite 138 sind die fiir den Detektor verfiigbaren Filter aufge-
listet. Sie erhalten optimale Ergebnisse, wenn Sie eine Peakbreite festlegen,
die der eines schmalen, interessierenden Peaks im Chromatogramm maoglichst
nahe kommt. Die Ansprechzeit betragt dann circa 1/3 der Peakbreite, was die
Peakhohe um weniger als 5 % verringert und die Peakdispersion um weniger
als 5 % erhoht. Die Einstellung des Detektors auf eine geringere Peakbreite
ergibt weniger als 5 % Gewinn bei der Peakhohe, aber das Basislinienrauschen
erhoht sich um den Faktor 1,4, wenn die Ansprechzeit um den Faktor 2 verrin-
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gert wird. Bei einer Peakbreite (Ansprechzeit), die um den Faktor 2 iiber den
empfohlenen Einstellungen liegt (ﬁberfilterung), reduziert sich die Peakhohe
um etwa 20 % und das Basislinienrauschen um den Faktor 1,4. Dies liefert das
bestmogliche Signal-zu-Rausch-Verhéltnis, kann aber die Peakauflosung beein-

flussen.

Tabelle 15 Peakbreite — Ansprechzeit — Datenrate

Peakbreite bei Ansprechzeit Signaldatenrat Scandatenrate Scandatenrate Scandatenrate Scandatenrate
halber Peakhohe [s] e [Hz] [Hz] [Hz] [Hz] [Hz]

[min]1 <126 pts/scan <251 pts/scan <501 pts/scan >501 pts/scan
<0,0016 0,016 1602 1602 80 40 20

>0,0016 0,03 1602 1602 80 40 20

> 0,003 0,062 80 80 80 80 40

> 0,006 0,12 40 40 40 40 40

>0,012 0,25 20 20 20 20 20

> 0,025 0.5 10 10 10 10 10

>0,05 1,0 5 5 5 5 5

>0,10 2,0 25 25 25 25 25

>0,20 4,0 1,25 1,25 1,25 1,25 1,25

>0,40 8.0 0,625 0,62 0,625 0,625 0,625

>0,85 16.0 0,3125 0,31 03125 0,3125 0,3125

1

2 nurG4212A

138

Werte in der Benutzeroberflache kénnen gerundet werden.

Die maximale Spektren-Scanrate hangt von den Datenpunkten pro Scan ab, siehe
Tabelle 15 auf Seite 138. Erfolgt eine Messung bei 160 Hz, wird die Spektren-Scandatenrate
automatisch verringert, wenn sie mehr als 251 Punkte pro Scan betréagt.
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Proben- und Referenzwellenlange und -Bandbreite

Der Detektor misst die Extinktion gleichzeitig bei Wellenlingen von 190 bis
640 nm. Eine UV-Lampe liefert gute Empfindlichkeit tiber den gesamten Wel-
lenldngenbereich.

Wenn Sie tiber die Analyten Ihrer Probe nur wenig wissen, speichern Sie alle
Spektren tiber den gesamten Wellenlingenbereich. So erhalten Sie umfassende
Informationen, benotigen allerdings auch viel Speicherplatz. Mittels Spektren
konnen die Reinheit und die Beschaffenheit von Peaks gepriift werden. Infor-
mationen zu Spektren sind auch niutzlich, um die Wellenldngeneinstellungen
des chromatographischen Signals zu optimieren.

Der Detektor kann zur Laufzeit bis zu 8 Signale mit folgenden Angaben berech-
nen und speichern:

* Probenwellenlange, das Zentrum eines Wellenldangenbands mit der Proben-
bandbreite (BW) und optional

* Referenzwellenlinge, das Zentrum eines Wellenlingenbands mit der Refe-
renzbandbreite.

Die Signale bestehen aus einer Reihe von Datenpunkten iiber der Zeit mit der
durchschnittlichen Extinktion im Probenwellenldngenband minus der durch-
schnittlichen Extinktion im Referenzwellenlangenband.

Signal A in der Detektor-Standardmethode ist auf ,Probe 254,0/4“, ,Referenz
360,0/100“ eingestellt, d. h. auf die durchschnittliche Extinktion im Bereich
von 252-256 nm minus der durchschnittlichen Extinktion im Bereich von
310-410 nm. Da alle Analyten eine hohere Extinktion im Bereich zwischen
252-256 nm als zwischen 310-410 nm haben, zeigt dieses Signal praktisch alle
Substanzen, die durch UV-Extinktion erkannt werden konnen.

Viele Substanzen weisen Absorptionsbanden im Spektrum auf. Abbildung 43
auf Seite 140 zeigt das Spektrum von Anissiure als Beispiel. Um die Detektion
sehr kleiner Konzentrationen von Anissdure zu optimieren, stellen Sie die Pro-
benwellenlinge auf den Peak der Absorptionsbande (252 nm) und die Proben-
bandbreite auf die Breite der Absorptionsbande (30 nm) ein. Eine
Referenzwellenlinge von 360,100 ist ausreichend. Anissidure absorbiert in die-
sem Bereich nicht.

Bei der Arbeit mit hohen Konzentrationen erhalten Sie eine bessere Linearitit
bei Extinktionen liber 1,5 AU, wenn Sie die Probenwellenlinge auf ein Tal im
Spektrum setzen, z. B. 225 nm fiir Anissdure.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity 139



6

Optimierung des Detektors

59- . -
Probenwellenlange 252 nm Anissaure
497 //\\ Referenzbandbreite 100 nm
/ \ N
// \‘
= 324 / \
<< I / \
g \\ // \\
c \ / \
g 2@_\ / \
= \ /30 nm \
= \ / Bandbreite | i
oS ed Vo \ Referenzwellenlénge 360
\\/ \
\\
2 \—’L

228 248 260 280 3808 3208 340 3609 380 400

Wellenlédnge (nm)

Abbildung 43 Optimieren der Wellenlédngeneinstellung

Eine grof3e Bandbreite besitzt den Vorteil, dass das Rauschen liber den Wellen-
langenbereich verringert wird - verglichen mit einer Bandbreite von 4 nm
wird das Basislinienrauschen um einen Faktor von etwa 2,5 verringert, wahr-
end das Signal immer noch etwa 75 % eines Bandes von 4 nm betrigt. Das Sig-

nal/Rausch-Verhaltnis ist in diesem Beispiel bei einer Bandbreite von 30 nm
zweimal so grofd wie bei einer Bandbreite von 4 nm.

Bandbreite

30 nm

- 12nm

Abbildung 44 Einfluss der Bandbreite auf Signal und Rauschen
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Optimierung des Detektors 6

Da der Detektor Extinktionswerte mittelt, die fiir jede Wellenldnge berechnet
werden, hat die Verwendung einer weiten Bandbreite keine negativen Auswir-
kungen auf die Linearitat.

Die Verwendung einer Referenzwellenlinge wird empfohlen, um Drifterschei-
nungen und Versetzungen in der Basislinie, die durch Schwankungen in der
Raumtemperatur oder durch Anderungen im Brechungsindex der mobilen
Phase bei einem Gradientenlauf hervorgerufen werden, zu kompensieren.

Ein Beispiel fiir die Verringerung der Basisliniendrift ist in Abbildung 45 auf
Seite 141 fir PTH-Aminosiuren zu sehen. Ohne Referenzwellenldnge driftet
die Basislinie des Chromatogramms aufgrund der durch den Gradienten her-
vorgerufenen Anderung im Brechungsindex nach unten. Dieser Effekt wird
durch die Verwendung einer Referenzwellenlénge fast vollstindig kompen-
siert. Mit dieser Technik konnen PTH-Aminosduren selbst bei einem Gradien-
tenanalysenlauf bis in den niedrigen pmol-Bereich quantifiziert werden.

jeweils 1 pmol

PTH-ASN
PTH-ARG
PTH-ALA
PTH-PRO
PTH-PHE

Wellenlange
267 nm
Referenz 380 nm

Wellenlédnge
267 nm
Keine Referenz

2 4 6 8 1o 12
Zeit (min)

Grad.: 0,02 m KH,P0,/ACN von 12 % ACN auf 45 % ACN in 12 min

Abbildung 45 Gradientenanalyse von PTH-Aminosauren (je 1 pmol) mit und ohne Referenz
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142

Spaltbreite (G4212A)

Der DAD 1290 Infinity (G4212A) ist mit einem variablen Spalt am Eingang des
Spektrographen ausgestattet. Dies ist ein effektives Hilfsmittel, um den Detek-
tor an verschiedene Anforderungen bei unterschiedlichen Analysenproblemen

anzupassen.
Ein schmaler Spalt bietet spektrale Auflésung bei Analyten mit ausgepragter
Feinstruktur im Absorptionsspektrum. Ein Beispiel fiir eine Substanz mit

solch einem Spektrum ist Benzol. Die fiinf Hauptabsorptionsbanden sind nur

2,5 nm breit und nur 6 nm voneinander entfernt.

Norm. A

! 2\

33' 4 nm {:\\ /': ll*\
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Abbildung 46 Benzol bei Spaltbreiten von 1 und 4 nm (Prinzip)

Bei einem breiten Eingangsspalt wird ein grof3erer Anteil des Lichts verwen-
det, das die Flusszelle passiert. Wie in Abbildung 47 auf Seite 143 zu sehen ist,

fithrt dies zu einem geringeren Basislinienrauschen.
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[ DAD1 A, 5ig=250,100 Ref=360,100 (64212AWO0I_SW_1.D)

mAU -
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DAD1 A, 5ig=250,100 Ref=360,100 (64212AWO0I_SW_8.0)

 —————————

Abbildung 47 Einfluss der Spaltbreite auf das Basislinienrauschen

Mit grofReren Spaltbreiten verringert sich allerdings die optische Auflésung
des Spektrographen (die Fahigkeit, zwischen verschiedenen Wellenldngen zu
unterscheiden). Auf jede Photodiode fallt Licht innerhalb eines Wellenldngen-
bereichs, der durch die Spaltbreite bestimmt wird. Dies erklirt, warum bei
Einsatz eines 8 nm breiten Spalts die Feinstruktur im Benzolspektrum ver-
schwindet.

Auflerdem ist fiir Wellenldngen an einer steilen Flanke eines Substanzspekt-
rums die Extinktion nicht mehr streng linear mit der Konzentration verkntipft.

Substanzen wie Benzol mit ausgepragter Feinstruktur und steilen Flanken bei
den Absorptionsbanden sind sehr selten.

Meistens betriagt die Breite von Absorptionsbanden im Spektrum eher 30 nm
wie bei der Anissiaure (Abbildung 43 auf Seite 140).

In den meisten Fiéllen liefert eine Spaltbreite von 4 nm die besten Ergebnisse.

Verwenden Sie einen schmalen Spalt (1 oder 2 nm), wenn Sie Substanzen mit
Feinstruktur im Spektrum identifizieren méchten oder wenn Sie eine Quanti-
fizierung bei hohen Konzentrationen (> 1000 mAU) mit einer Wellenldnge an
der Flanke des Spektrums durchfithren miissen. Signale mit grofSer Band-
breite konnen zur Verringerung des Basislinienrauschens eingesetzt werden.
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Da die (digitale) Bandbreite als durchschnittliche Extinktion berechnet wird,
gibt es keine Auswirkungen auf die Linearitat.

Verwenden Sie einen grof3en Spalt (8 nm), wenn die Probe sehr geringe Kon-
zentrationen enthilt. Achten Sie darauf, dass die Signalbandbreite mindestens
so grofd ist wie die Spaltbreite.
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Optimieren der Spektrenaufnahme

Das Speichern aller Spektren erfordert eine grof3e Speicherkapazitat. Wah-
rend der Optimierung einer Methode oder beim Analysieren einzelner Proben
ist es sehr niitzlich, alle Spektren zur Verfiigung zu haben. Wenn jedoch viele
Proben derselben Art zur gleichen Zeit analysiert werden, benétigen die
Dateien, in denen die Spektren gespeichert werden, sehr viel Speicherplatz auf
der Festplatte. Der Detektor stellt Funktionen bereit, durch die das Datenauf-
kommen verringert wird, die relevanten Informationen aus den Spektren
jedoch erhalten bleiben.

Spektrenoptionen finden Sie unter “Spektrumseinstellungen” auf Seite 108.

Bereich

Nur der Wellenlédngenbereich, in dem die Substanzen der Probe absorbieren,
enthalt Informationen, die zur Reinheitsiiberpriifung und Bibliothekssuche
von Nutzen sind. Durch Reduzieren des gespeicherten Spektrenbereichs wird
Speicherplatz eingespart.

Schritt

Die meisten Substanzen haben breite Absorptionsbanden. Die Darstellung von
Spektren, Peak-Reinheit sowie die Bibliothekssuche sind dann am besten mog-
lich, wenn ein Spektrum 5 bis 10 Datenpunkte pro Breite der Absorptionsban-
den enthéilt. Bei Anissidure (das zuvor angefiihrte Beispiel) wéire eine
Schrittweite von 4 nm ausreichend. Eine Schrittweite von 2 nm liefert jedoch
eine bessere Darstellung des Spektrums.

Schwellenwert

Dient zur Einstellung des Peak-Detektors. Wenn ein Speichermodus mit
Peak-Kontrolle ausgewahlt wird, werden nur Spektren von Peaks gespeichert,
die hoher als der Schwellenwert sind.
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Toleranz fiir die negative Extinktion

Der Detektor stellt seinen Verstirker wihrend des Abgleichs so ein, dass die
Basislinie leicht in den negativen Bereich (etwa -100 mAU) driften kann. In
einigen speziellen Fallen, zum Beispiel bei einem Gradientenlauf mit absorbie-
renden Losungsmitteln, kann die Basislinie starker in den negativen Bereich
driften.

Erhohen Sie nur in diesen Fillen die Toleranz fiir die negative Extinktion, um
einen Uberlauf des A/D-Wandlers zu vermeiden.
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Optimieren der Selektivitat

Quantifizierung von co-eluierenden Peaks durch
Peakunterdriickung

Bei chromatographischen Analysen eluieren hiufig zwei Substanzen zusam-
men. Ein konventioneller Zweikanal-Detektor kann beide Substanzen nur
dann unabhangig voneinander detektieren und quantifizieren, wenn ihre
Spektren nicht tiberlappen. Dies ist allerdings in den meisten Fallen héchst
unwahrscheinlich.

Bei einem Zweikanal-Detektor, der auf der Diodenarray-Technik basiert, ist
die Quantifizierung von zwei Substanzen moglich, selbst wenn beide Substan-
zen liber den gesamten Wellenlingenbereich absorbieren. Die Vorgehensweise
wird ,Peakunterdriickung® oder ,Signalsubtraktion“ genannt. Als Beispiel
wird die Analyse von Hydrochlorothiazid in Gegenwart von Koffein beschrie-
ben. Bei der Analyse von Hydrochlorothiazid in biologischen Proben besteht
immer die Gefahr, dass auch Koffein vorhanden ist, das chromatographisch
mit Hydrochlorothiazid interferiert. Wie die Spektren in Abbildung 48 auf
Seite 147 zeigen, wird Hydrochlorothiazid am besten bei einer Wellenldnge von
222 nm erkannt, bei der auch Koffein eine signifikante Extinktion besitzt. Mit
einem konventionellen variablen Wellenldangendetektor ware es deshalb
unmoglich, Hydrochlorothiazid in Gegenwart von Koffein quantitativ zu detek-
tieren.

WL1 (204 nm, Kaffein)
WL2 (222 nm, Hydrochlorothiazid)
1227 : WL3 (260 nm, Referenz zum Unterdriicken)

9] Hydrochlorothiazid) )
ool WL4 (282 nm, Referenz zum Unterdriicken von Kaffein)
%!

50 WL3 WL4

52

427

387

207

199

2éZ 2;2 2é2 ZéZ 36@ BéZ 34277
WL1 WL2 Wellenldnge (nm)
Abbildung 48 Wahl! der Wellenlénge fiir die Peakunterdriickung
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Mit einem UV/Vis-Diodenarray-Detektor und der richtigen Referenzwellenlan-
ge ist die quantitative Analyse moglich. Zur Unterdriickung des Koffeins muss
die Referenzwellenlinge auf 282 nm eingestellt werden. Bei dieser Wellenlinge
besitzt Koffein dieselbe Extinktion wie bei 222 nm. Wenn die Extinktionswerte
voneinander subtrahiert werden, wird das resultierende Signal nur noch
durch Hydrochlorothiazid verursacht. Auf die gleiche Weise kann zum quanti-
tativen Nachweis von Koffein Hydrochlorothiazid unterdriickt werden. In die-
sem Fall wird die Wellenldnge auf 204 nm und die Referenzwellenliange auf 260
nm eingestellt. Abbildung 49 auf Seite 148 zeigt die chromatographischen
Ergebnisse der Peakunterdriickungstechnik.

Ein Nachteil dieser Vorgehensweise ist ein Verlust an Empfindlichkeit. Das
Probensignal wird um die Extinktion bei der Referenzwellenlinge im Verhéaltn-
is zur Signalwellenlinge verringert. Die Empfindlichkeit kann um 10-30 % ver-
ringert werden.

Hydrochlorothiazid Hydrochlorothiazid
und Kaffein und Kaffein
~ Wellenlédnge 204 nm Wellenldange 222 nm
;’\ Keine Referenz Keine Referenz
/ I
i ] |
i
I Vi
y/\'/ \L B 4} \\R
[y Hydrochlorothiazide  Kaffein unterdriickt
],‘ unterdriickt N\
'l Wellenlange 204 nm || Wellenlange 222 nm
l‘ \ Referenz 260 nm | \Referenz 282 nm
\ [\
JoN )N
6 Z.‘B 1.‘8 1.‘2 6 @.‘B 1.‘!2] 1.‘2
Zeit (min) Zeit (min)

Abbildung 49 Peakunterdriickung mit Hilfe der Referenzwellenlange
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Verhaltnis-Qualifizierer zur selektiven Detektion von
Substanzklassen

Verhaltnis-Qualifizierer konnen verwendet werden, wenn in einer komplexen
Probe nur eine bestimmte Substanzklasse analysiert werden muss, beispiels-
weise ein Ausgangsarzneistoff und seine Metaboliten in einer biologischen
Probe. Ein anderes Beispiel ist die selektive Analyse von Derivaten nach einer
Vor- bzw. Nachsédulenderivatisierung. Die Angabe eines Signalverhéaltnisses,
das typisch fiir die Substanzklasse ist, bietet eine Moglichkeit zur selektiven
Darstellung der interessierenden Peaks. Das Signal bleibt null, solange das
Extinktionsverhaltnis auf3erhalb des vom Anwender definierten Bereichs
liegt. Wenn das Extinktionsverhaltnis innerhalb des definierten Bereichs liegt,
entspricht das ausgegebene Signal der normalen Extinktion, wodurch deutli-
che Peaks auf einer flachen Basislinie erhalten werden. Ein Beispiel ist in
Abbildung 50 auf Seite 149 und Abbildung 51 auf Seite 150 dargestellt.

Wabhlen Sie zwei charakteristische
1287 Wellenldngen

s09 \ Signal = WL1/WL2 20 %
807 \ \\
SN - o-Terphenyl
50 \ a
\ N .
sed |\ \ Biphenyl
EvE \ N
= \ //\\ \\\
QL 327 \ e S SN
= E / NN
= 2@ \_ e ‘\i:\_ ]
197
o WL2 WL1 ~—
EéZ 24‘2 Eé@ zéz BéB 32‘@

Wellenléange (nm)

Abbildung 50 Wahl der Wellenlangen fiir das Qualifierverhaltnis
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Signale bei 250 nm

| \ Biphenyl o-Terphenyl

Keine Selektivitat

mit Verhaltnis-Qualifizierer
249/224 nm = 3,520 %

B 1 2 3 4
Zeit (min)

Abbildung 51 Selektivitat durch Qualifierverhéltnis

Aus einem Gemisch aus vier Substanzen wurde nur Biphenyl aufgezeichnet.
Die anderen drei Peaks wurden unterdriickt, da sie nicht dem Kriterium des
Verhaltnis-Qualifizierers entsprachen, so dass das Ausgangssignal auf null
gesetzt wurde. Die charakteristischen Wellenldngen von 249 nm (A;) und

224 nm (Ay) wurden anhand der in Abbildung 50 auf Seite 149 gezeigten Spek-
tren ermittelt. Der Verhaltnisbereich wurde auf 2 - 2,4 (2,2 + 10 %) gesetzt. Nur
wenn das Verhéaltnis zwischen 249 und 224 nm innerhalb dieses Bereichs lag,
wurde das Signal dargestellt. Von den vier Peaks erfiillte nur der dritte Peak
dieses Kriterium (Abbildung 51 auf Seite 150), die anderen Peaks wurden
nicht dargestellt.
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Optimieren des Detektors in Bezug auf das System

Verzogerungsvolumen und Extrasdulenvolumen

Das Totvolumen, oder Verzogerungsvolumen, ist definiert als das Systemvolu-
men zwischen dem Mischpunkt in der Pumpe und dem Siulenkopf.

Das Extrasdulenvolumen ist definiert als das Volumen zwischen dem Injekti-
onspunkt und dem Nachweispunkt, abziiglich des Volumens in der Siule.

Extrasaulenvolumen

Das Extrasaulenvolumen ist eine Quelle fiir Peakdispersion, die zu einer Ver-
ringerung der Auflésung bei der Trennung fiihrt. Es sollte daher minimiert
werden. Sdulen mit kleinerem Durchmesser erfordern ein proportional kleine-
res Extrasiulenvolumen, um die Peakdispersion auf ein Minimum zu reduzie-
ren.

In einem Fliissigkeitschromatographen hingt das Extrasdulenvolumen von
den Verbindungsschlduchen zwischen automatischem Probengeber, Sdule und
Detektor sowie vom Volumen der Flusszelle im Detektor ab. Das Extrasiulen-
volumen wird beim Agilent LC-System 1290 Infinity/Agilent LC-System 1260
Infinity durch die Narrow-Bore-Leitung (Innendurchmesser 0,12 mm), die Nie-
dervolumen-Warmetauscher im Sdulenofen und die Max-Light-Kartuschen-
zelle im Detektor minimiert.

Konfiguration des optimalen Verzogerungsvolumens

Um die Auflosung im Diodenarray-Detektor Agilent 1290 Infinity/Agilent 1260
Infinity aufrechtzuerhalten, hat die 10 mm-Max-Light-Kartuschenzelle ein
kleines Dispersionsvolumen (o Volumen 1,0 uL), so dass keine weitere Volume-
noptimierung erforderlich ist. In Situationen, in denen die alternative

60 mm-Max-Light-Hochempfindlichkeitszelle verwendet wird, um eine héhere
Empfindlichkeit zu erzielen, wird das Zellenvolumen fiir die Verwendung von
Sadulen mit Innendurchmessern von 3 mm und 4,6 mm optimiert.
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Erzielen einer hoheren Empfindlichkeit

Die Leistungsfihigkeit des Detektors kann durch verschiedene Parameter opti-
miert werden. In den folgenden Abschnitten wird beschrieben, wie sich die
Detektorparameter auf die Leistung auswirken:

* Flusszellen wirken sich auf die Empfindlichkeit aus.

* Wellenlingen und Bandbreiten wirken sich auf die Empfindlichkeit, Selekti-
vitit und Linearitit aus.

* Spaltbreiten wirken sich auf die Empfindlichkeit, spektrale Auflé6sung und
Linearitit aus.

* Peakbreiten wirken sich auf die Empfindlichkeit und Auflésung aus.

Flusszelle

Die Max-Light-Kartuschenzelle hat eine Standardschichtdicke von 10 mm und
ist fiir minimales Volumen und minimale Dispersion optimiert (¢ Volumen

1,0 uL). Sie bietet eine hohe Lichtiibertragung zur Reduzierung von Rauschen
aufgrund des Optofluid-Wellenleiters. Sie ist fiir eine grof3e Bandbreite an ana-
Iytischen Saulen geeignet - von kurzen Narrow-Bore-Siulen bis hin zu langen
Saulen mit Standarddurchmessern (4,6 mm). Im Allgemeinen sollte bei dieser
Zelle das Peakdispersionsvolumen (berechnet aus Peakbreite x Flussrate) gro-
Rer als etwa 2 uL sein (zum Beispiel 0,02 min x 200 uL/min =4 uL).

Die Max-Light-Hochempfindlichkeitszelle hat eine Schichtdicke von 60 mm,
was je nach den Applikationsbedingungen zu drei- bis flinfmal h6heren Wer-
ten beim Signal/Rausch-Verhiltnis fithrt. Das Dispersionsvolumen ist im Ver-
gleich zur Standardzelle geringfiigig erhoht.

Wellenlange und Bandbreite

Der Detektor misst die Extinktion mittels Diodenarray-Detektion simultan bei
Wellenldngen von 190 nm bis 640 nm. Eine UV-Lampe liefert gute Empfindlich-
keit iber den gesamten Wellenlingenbereich. Der Diodenarray-Detektor
(DAD) kann zu jedem Zeitpunkt simultan bis zu acht chromatographische Sig-
nale und Spektren des kompletten Spektrenbereichs berechnen und an das
Datensystem senden.

Ein UV-Chromatogramm oder Signal stellt Extinktionsdaten im Vergleich zur
Zeit dar und wird durch seine Wellenlinge und Bandbreite definiert.

* Die Wellenlange gibt die Mitte der Detektionsbande an.
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* Die Bandbreite definiert den Wellenlingenbereich, iiber den der Durch-
schnitt der Extinktionswerte berechnet wird, um das Ergebnis fiir jeden
Zeitpunkt zu ermitteln.

Beispielsweise hat ein Signal bei einer Wellenldnge von 250 nm und mit einer
Bandbreite von 16 nm durchschnittliche Extinktiondaten von 242 nm bis

258 nm. Dartiber hinaus kénnen eine Referenzwellenlinge und eine Referenz-
bandbreite fiir jedes Signal definiert werden. Die durchschnittliche Extinktion
von der auf die Referenzwellenlinge zentrierten Referenzbandbreite wird von
ihrem dquivalenten Wert an der Signalwellenldnge subtrahiert, um das Ausga-
bechromatogramm zu erzeugen.

Die Signalwellenlinge und -bandbreite konnen so gewahlt werden, dass sie fiir
folgende Faktoren optimiert sind:

* Universelle Breitbanddetektion
* Selektive Schmalbanddetektion

* Empfindlichkeit fiir eine spezifische Substanz

Breitband- oder universelle Detektion arbeitet mit einer grof3en Bandbreite,
um beliebige in diesem Bereich absorbierende Substanzen nachzuweisen.
Wenn Sie beispielsweise alle absorbierenden Molekiile zwischen 200 nm und
300 nm nachweisen mochten, legen Sie ein Signal bei 250 nm mit einer Band-
breite von 100 nm fest. Der Nachteil hierbei ist, dass die Empfindlichkeit fiir
keines dieser Molekiile optimal ist. Am haufigsten wird die Schmalband- oder
selektive Detektion verwendet. Das UV-Spektrum eines bestimmten Molekiils
wird untersucht und es wird ein entsprechendes Extinktionsmaximum ausge-
wahlt. Falls moglich, sollte der Bereich, in dem Losungsmittel stark absorbie-
ren, vermieden werden (bei Methanol unter 220 nm, bei Acetonitril unter

210 nm). In Abbildung 52 auf Seite 155 beispielsweise liegt das geeignete
Extinktionmaximum von Anissiure bei 252 nm. Eine enge Bandbreite von

4 nm bis 12 nm erzielt in der Regel eine gute Empfindlichkeit und ist spezi-
fisch fiir die Extinktion in einem schmalen Bereich.

Die schmale Bande kann hinsichtlich der Empfindlichkeit fiir ein bestimmtes
Molekiil optimiert werden. Mit zunehmender Bandbreite wird das Signal aber
auch das Rauschen reduziert und das Signal/Rausch-Verhaltnis wird optimal
sein. Als ungefihre Richtlinie gilt, dass dieses Optimum hiufig nahe der natir-
lichen Bandbreite auf halber Hohe der Extinktionsbande im UV-Spektrum
liegt. Im Beispiel der Anissaure liegt dieses bei 30 nm.

Die analytische Wellenlinge wird in der Regel bei einem Wellenldngenmaxi-
mum festgelegt, um die Empfindlichkeit fiir dieses Molekiil zu erhéhen. Der
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Detektor ist bei vielen Applikationen linear bis zu 2 AU und dariiber hinaus.
Dies bietet einen grofden linearen Bereich fiir die Konzentration. Bei einer
Analyse mit hohen Konzentrationen kann der lineare Konzentrationsbereich
erweitert werden, indem die Wellenlinge auf einen Wert mit einer geringeren
Extinktion festgelegt wird, z. B. auf das Wellenlangenminimum, oder indem
eine grofdere Bandbreite verwendet wird, die in der Regel geringere Extinkti-
onswerte umfasst. Die Verwendung von Wellenlangenmaxima und -minima zur
Quantifizierung geht auf herkommliche UV-Detektoren zuriick, die aufgrund
mechanischer Toleranzen beim Verschieben von Gittern steil ansteigende und
abfallende Flanken des Spektrums vermeiden mussten. Bei Diodenar-
ray-Detektoren gibt es diese Einschrankungen nicht, aber aus konventionellen
Griinden werden Maxima und Minima gegeniiber anderen Bereichen des Spek-
trums bevorzugt verwendet.

Die Referenzbandbreite wird normalerweise in einem Bereich des UV-Spek-
trums festgelegt, in dem die Substanz keine Extinktion aufweist. Dies wird
anhand des Spektrums fiir Anissdure in Abbildung 52 auf Seite 155 darge-
stellt. Dieses Spektrum ist typisch fiir viele kleine Molekiile, die ein UV-Chro-
mophor enthalten. Zur Erzielung optimaler Ergebnisse wurde die Referenz als
breite Bande so nah wie moglich an der Signalwellenldnge, jedoch in einem
Bereich mit keiner Extinktion festgelegt. Referenzbandbreiten von 60 nm bis
100 nm werden haufig verwendet. Die Standardreferenz betragt 360 nm mit
einer Bandbreite von 100 nm. Es wird eine grof3e Bandbreite verwendet, da
dies das Rauschen im Referenzsignal reduziert (in der statistischen Theorie
wird der Fehler, in diesem Fall also das Rauschen, um die Quadratwurzel aus
der Anzahl der Determinationen reduziert). Es ist wichtig, dass die Referenz-
bandbreite nicht in einen Bereich des Spektrums hineinreicht, der eine
gewisse Extinktion aufweist, da dies das Ergebnissignal und die Empfindlich-
keit reduzieren wiirde. Die Verwendung einer Referenzwellenlinge kann dabei
helfen, die Drift oder Versetzung im Chromatogramm zu reduzieren, die durch
Brechungsindexdnderungen infolge von Raumtemperaturschwankungen oder
Gradientenbetrieb entsteht. Der Effekt eines Referenzsignals kann einfach
getestet werden, indem zwei identische Signale festgelegt werden, eines mit
und eines ohne Referenzsignal. Wenn es keinen Bereich des Spektrums ohne
Extinktion gibt, ist es besser, kein Referenzsignal zu verwenden.
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Peakbreite, Ansprechzeit und Datenerfassungsrate

Peakbreiteneinstellung, Ansprechzeit und Datenrate im Detektor sind mitein-
ander verkniipft. Die verfiigbaren Einstellungen sind in Tabelle 16 auf

Seite 157 aufgefiihrt. Es ist wichtig, diese korrekt festzulegen, um eine opti-
male Empfindlichkeit zu erhalten und die bei der Trennung erzielte Auflésung
beizubehalten.

Der Detektor erfasst Datenpunkte intern schneller, als es fiir ein Chromato-
gramm erforderlich ist, und verarbeitet sie, um das vom Datensystem
erkannte Signal zu erzeugen. Ein Teil des Verarbeitungsvorgangs reduziert die
Daten auf eine angemessene Datenrate, wodurch eine akkurate Zeichnung der
chromatographischen Peaks ermoglicht wird. Wie bei den meisten analyti-
schen Bestimmungen werden Gruppen von Werten effektiv gemittelt, um Feh-
ler im Ergebnis zu verringern. Der Detektor biindelt Rohdatenpunkte und
erzeugt die Ausgabesignaldaten mit der erforderlichen Datenerfassungsrate
mittels eines elektronischen Filterprozesses. Wenn die resultierende Daten-
rate zu langsam ist (["Jberfilterung), werden die Peakhohen verringert und die
Auflosung zwischen ihnen wird reduziert. Ist die Datenrate zu schnell, weisen
die Daten ein stirkeres Rauschen auf, als fiir die genaue Zeichnung schmaler
Peaks zulissig ist.

Die Einstellung der Peakbreite im Detektor ermoglicht es dem Benutzer, diese
Parameter korrekt festzulegen, ohne mehr wissen zu miissen, als wie die
Ergebnisse im Chromatogramm integriert werden, um die Breite der Peaks
sehen zu konnen. Die Peakbreiteneinstellung sollte auf die schmalste Peak-
breite eingestellt werden, die im Chromatogramm dargestellt werden kann.
Wenn sie zu breit eingestellt wird, werden die Peaks niedriger und breiter
(und potenziell weniger aufgelést) dargestellt. Wenn sie zu schmal eingestellt
wird, fiihrt dies zu einer unnotigen Verstirkung des Basislinienrauschens. Die
Software verwendet diesen Wert vor allem, um die Datenerfassungsrate so
einzustellen, dass geniigend Datenpunkte bei den schmalsten Peaks erfasst
werden. Angestrebt werden 15 bis 25 Punkte bei einem Peak. Der 1290 Infinity
DAD kann bei Bedarf mit einer maximalen Rate von 160 Hz Daten erfassen.
Dies ermoéglicht die Erfassung von geniigend Datenpunkten bei einem Peak,
der nur 0,1 s breit ist. Die Einstellung der Ansprechzeit ist eine weitere Mog-
lichkeit, diese Filterung festzulegen. Sie wird in Sekunden gemessen und ent-
spricht etwa einem Drittel des Peakbreitenwerts (der in Minuten gemessen
wird). Sie zeigt effektiv, wie schnell das dargestellte Signal auf eine Stufenin-
derung im Eingangssignal reagiert.
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Das volle Spektrum ist nicht unter allen Bedingungen verfiigbar.

Optimierung des Detektors 6

Basierend auf den Datenpunkten wird die Scandatenrate reduziert (siehe Tabelle 16 auf

Seite 157).

Tabelle 16 Peakbreite — Ansprechzeit — Datenrate

Peakbreite bei ~ Ansprechzeit Signaldatenrate Scandatenrate Scandatenrate Scandatenrate Scandatenrate
halber Peakhdhe [s] [Hz] [Hz] [Hz] [Hz] [Hz]

[min]1 <126 pts/scan <251 pts/scan <b01 pts/scan >501 pts/scan
<0,0016 0,016 1602 1602 80 40 20

>0,0016 0,03 1602 1602 80 40 20

> 0,003 0,062 80 80 80 80 40

> 0,006 0,12 40 40 40 40 40

>0,012 0,25 20 20 20 20 20

> 0,025 05 10 10 10 10 10

>0,05 1,0 5 5 5 5 5

>0,10 2,0 25 25 25 25 25

>0,20 4,0 1,25 1,25 1,25 1,25 1,25

>0,40 8.0 0,625 0,62 0,625 0,625 0,625

>0,85 16,0 03125 0,31 0,3125 0,3125 0,3125

1

2 nurG4212A

Werte in der Benutzeroberflache kénnen gerundet werden.

Die maximale Spektren-Scanrate hangt von den Datenpunkten pro Scan ab, siehe
Tabelle 16 auf Seite 157. Erfolgt eine Messung bei 160 Hz, wird die Spektren-Scandatenrate
automatisch verringert, wenn sie mehr als 251 Punkte pro Scan betragt.
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Optimierung des Detektors

Aufwarmen des Detektors

158

Lassen Sie der Optikeinheit genligend Zeit zum Aufwiarmen und stabilisieren
(> 60 Minuten). Der Detektor ist temperaturgesteuert. Nach dem Einschalten
des Detektors durchlauft dieser verschiedene Zustinde:

* 0 bis 0,5 Minuten ist die Heizungssteuerung AUS und das Heizelement lauft
mit einem Tastgrad von 0 %.

* 0,5 bis 1 Minute ist die Heizungssteuerung AUS und das Heizelement lauft
mit einem Tastgrad von 66 %. Diese erste Minute wird fiir den Selbsttest der
Heizfunktionalitit verwendet.

* 1 bis 30 Minuten ist die Heizungssteuerung AUS und das Heizelement lauft
mit einem Tastgrad von 40 %.

* Nach 30 Minuten ist die Heizungssteuerung EIN und arbeitet mit optimier-
ten Parametern, um die Optikeinheit im optimalen Temperaturfenster zu
stabilisieren.

Dieser Zyklus beginnt,
* wenn der Detektor ein-/ausgeschaltet wird
* wenn die Lampe ein-/ausgeschaltet wird

um sicherzustellen, dass die Temperatursteuerung in einem definierten
Bereich arbeitet.

Die Zeit bis zur Stabilisierung der Basislinie kann von Gerat zu Geréat variieren und hangt
von den Umgebungsbedingungen ab. Das Beispiel unten wurde unter stabilen
Umgebungsbedingungen durchgefihrt.

Die Abbildungen stellen die ersten beiden Stunden der Detektor-Aufwiarmpha-
se dar. Die Lampe wurde direkt nach dem Einschalten des Detektors einge-
schaltet.
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Optimierung des Detektors 6
Aufwirmen des Detektors

DAD1 D, Sig=230,4 Ref=360,100 (64212A_SWWA_SIGNALS 2009-07-10 14-17-01\NV--0101.0)
DAD1, DAD1T, Board Temperature

DAD1, DAD1U, Optical Unit Temperature

DAD1, DAD1V, UV Lamp Anode Voltage

Anode Voltage

Baseline 230, 4, 360, 100, SLW=4, RT=2s

70- Board Temperature

Optical Temperature

1
] i
I i
-l i
i i
i i
20- i
| uncontrolled ! controlled
o -
4 1
] i
o
0 20 20 © 50 min

Abbildung 53 Detektor-Aufwarmung — 1. Stunde

[ DADA D, Sig=230,4 Ref=360,100 (64212A_SWA_SIGNALS 2009-07-10 14-17-01\NV--0102.0)

Baseline 230, 4, 360, 100, SLW=4, RT=2s

| DAD1, DAD1T, Board Temperature

Board Temperature

| DAD1, DAD1U, Optical Unit Temperature

0 10 20 30 40 50 min

Abbildung 54 Detektor-Aufwarmung — 2. Stunde
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Aufwirmen des Detektors
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Fehlerbehebung und Diagnose

Uberblick iiber die Anzeigen und Testfunktionen des Moduls

162

Statusanzeigen

Das Modul besitzt zwei Statusanzeigen, die den Betriebszustand (Vorberei-
tung, Analyse und Fehlerstatus) des Moduls wiedergeben. Die Statusanzeigen
ermoglichen eine schnelle optische Uberpriifung des Betriebszustands des
Moduls.

Fehlermeldungen

Tritt ein elektronischer, mechanischer oder die Hydraulik betreffender Fehler
auf, generiert das Modul eine Fehlermeldung auf der Benutzeroberfliche. Zu
jeder Fehlermeldung finden Sie eine kurze Beschreibung des Fehlers, eine Auf-
zahlung moéglicher Ursachen und eine Liste empfohlener Maffnahmen zur Feh-
lerbeseitigung (siehe Kapitel "Fehlerbeschreibungen").

Testfunktionen

Zur Fehlerbehebung und Betriebspriifung nach dem Austausch interner Kom-
ponenten stehen umfangreiche Testfunktionen zur Verfiigung (siehe "Testfunk-
tionen und Kalibrierungen").

Diagnosesignale

Das Modul bietet mehrere Signale (interne Temperaturen, Strome und Span-
nungen von Lampen), die zur Diagnose von Basislinienproblemen verwendet
werden konnen. Diese Signale kénnen wie normale Signale in der Agilent
ChemStation-Software hinzugefiigt werden.

Weitere Informationen finden Sie unter “Geratekurven” auf Seite 113.
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Fehlerbehebung und Diagnose 7

Statusanzeigen

Statusanzeige

Netzanzeige

An der Vorderseite des Moduls befinden sich zwei Statusanzeigen. Die Anzeige
links unten informiert {iber die Stromversorgung, die Anzeige rechts oben
uber den Betriebszustand des Moduls.

] [] | B

s P = |
~—=.- [—Y |

Abbildung 55 Position der Statusanzeigen

Stromversorgungsanzeige

Die Stromversorgungsanzeige ist in den Hauptnetzschalter integriert. Wenn
die Anzeige leuchtet (griin), ist die Netzstromversorgung eingeschaltet (FIN).
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7  Fehlerbehebung und Diagnose

Modulstatusanzeige

Die Modulstatusanzeige zeigt einen von sechs moglichen Betriebszustinden
an:

164

Wenn die Statusanzeige AUS ist und das LAmpchen auf dem Netzschalter
leuchtet, befindet sich das Modul in der Vorlaufphase und ist bereit, eine
Analyse zu beginnen.

Die griine Statusanzeige weist darauf hin, dass das Modul eine Analyse
durchfithrt (Modus Analysenlauf).

Die gelbe Anzeige bedeutet, dass das Modul nicht betriebsbereit ist. Das
Modul ist solange nicht betriebsbereit, bis eine bestimmte Betriebsbedin-
gung erreicht bzw. beendet wird (beispielsweise direkt nach der Anderung
eines Sollwerts) oder bis die Ausfithrung einer Selbsttestfunktion abge-
schlossen ist.

Ein Fehlerzustand wird durch eine rote Anzeigenleuchte dargestellt. In die-
sem Fall hat das Modul ein internes Problem erkannt, das den ordnungsge-
mafden Betrieb des Moduls beeintriachtigt. Normalerweise erfordert dieser
Zustand ein Eingreifen seitens des Anwenders (z. B. bei Leckagen oder
defekten internen Komponenten). Bei Auftreten eines Fehlerzustands wird
die Analyse immer unterbrochen.

Falls der Fehler wihrend einer Analyse auftritt, wird dieser innerhalb des
LC-Systems weitergeleitet, d. h. eine rote LED kann auf ein Problem eines

anderen Moduls hinweisen. Verwenden Sie die Statusanzeige Threr Benut-

zeroberfliche, um die Ursache des Fehlers bzw. das fehlerhafte Modul aus-
findig zu machen.

Eine blinkende Anzeige signalisiert, dass sich das Modul im residenten
Modus befindet (z. B. wihrend einer Aktualisierung der Hauptfirmware).

Eine schnell blinkende Anzeige signalisiert, dass sich das Modul in einem
Low-Level-Fehlermodus befindet. Versuchen Sie in diesem Fall, das Modul
neu zu starten oder einen Kaltstart durchzufithren (siehe “Spezielle
Einstellungen” auf Seite 282). Danach versuchen Sie eine Firmware-Aktua-
lisierung (siehe “Austauschen der Modul-Firmware” auf Seite 246). Wenn
das nicht hilft, muss die Hauptplatine ausgetauscht werden.
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Fehlerbehebung und Diagnose 7

Verfiighare Tests in Abhéngigkeit von der Benutzeroberfliche

* Die verfliigbaren Tests und Bildschirme/Berichte variieren je nach Benut-
zeroberfliache (siehe Kapitel , Testfunktionen und Kalibrierungen®).

* Fir die Tests wird die Verwendung der Agilent Lab Advisor-Software emp-
fohlen (siehe “Agilent Lab Advisor-Software” auf Seite 166).

* Die Agilent ChemStation ab Version B.04.02 enthéalt unter Umstinden keine
Wartungs-/Testfunktionen.

* Die Bildschirmabbildungen bei diesen Verfahren basieren auf der Agilent
Lab Advisor-Software.
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Fehlerbehebung und Diagnose

Agilent Lab Advisor-Software

166

Die Agilent Lab Advisor-Software ist ein eigenstindiges Produkt, das mit oder
ohne Datensystem verwendet werden kann. Die Agilent Lab Advisor-Software
hilft Laboren bei der Verwaltung hochqualitativer chromatographischer
Ergebnisse und kann ein einzelnes Agilent LC- oder alle konfigurierten Agilent
GC- und LC-Systeme im Labor-Intranet in Echtzeit tiberwachen.

Die Software Agilent Lab Advisor bietet Diagnosefunktionen fiir alle Agilent
Module der Serie 1200 Infinity. Dazu gehoren Diagnosefunktionen, Kalibrier-
vorginge und Wartungsvorginge.

Der Benutzer kann mit der Agilent Lab Advisor-Software auch den Status der
LC-Geréate uberwachen. Die Wartungsvorwarnfunktion Early Maintenance
Feedback (EMF) erinnert an fallige Wartungen. Zusitzlich kann der Anwender
einen Statusbericht fir jedes einzelne LC-Gerit erstellen. Die Test- und Diag-
nosefunktionen der Agilent Lab Advisor-Software kdnnen von den Beschrei-
bungen in diesem Handbuch abweichen. Detaillierte Informationen finden Sie
in den Hilfedateien der Agilent Lab Advisor-Software.

Bei den Geréatehilfsprogrammen handelt es sich um eine Basisversion von Lab
Advisor mit eingeschrankter Funktionalitit, die zur Installation, Nutzung und
Wartung erforderlich ist. Sie umfassen keine erweiterten Reparatur-, Fehler-
such- und Uberwachungsfunktionen.
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Fehlerbehebung und Diagnose

Voriibergehende Probleme

Lockeres optisches Kabel

Die folgenden voriibergehenden Probleme kénnen auftreten:

Basislinie (Drift/Rauschen)

Keine Peaks

Test der Lampenintensitit schligt fehl
I"Jberprﬁfung der Wellenlange schligt fehl

Weitere Effekte in Verbindung mit der Optikeinheit

ﬁberprﬁfen Sie in einem solchen Fall die Kabelverbindung zwischen der Opti-

keinheit (unter der Abdeckung, siehe Abbildung 56 auf Seite 167) und der

Hauptplatine. Wenn diese Verbindung gelockert ist, konnen voriibergehende
oder bleibende Effekte beobachtet werden.

Tauschen Sie keine Teile aus (Optik oder Hauptplatine), ohne zuerst die Kabelverbindung zu
tberprifen.

Abbildung 56 Abdeckung an der Optikeinheit
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Fehlerbehebung und Diagnose

Unpassender Typ der Platine bei Austausch der Hauptplatine

168

Wenn Sie im DAD eine Hauptplatine austauschen (G4212-65820 fir
G4212A/B), kann der Typ plotzlich falsch sein. In diesem Fall wurde die Pla-
tine bereits von einem anderen Benutzer in einem anderen DAD verwendet.

DAD G4212B bootet als DAD G4212A

falls die Hauptplatine zuvor in einem DAD G4212A verwendet wurde

Das Modul bleibt im residenten Modus (G4212A-R) und die ROTE LED sig-
nalisiert einen Fehler.

Verwenden Sie den neuesten Agilent Lab Advisor.
Verbinden Sie ihn mit dem DAD.

Offnen Sie Service & Diagnostics.

Fihren Sie Board Check and Change aus.

Andern Sie den Typ in G4212B (wie auf dem Typenschild des Moduls ange-
geben).

Geben Sie die richtige Seriennummer ein (wie auf dem Typenschild des
Moduls angegeben).

Wenden Sie die Anderungen an.

Starten Sie den DAD erneut (falls das nicht automatisch geschieht).

DAD G4212A hootet als DAD G4212B

falls die Hauptplatine zuvor in einem DAD G4212B verwendet wurde

Der Detektor bootet als DAD G4212B (keine Fehlermeldung).
Der DAD hat die Funktionalitiat des DAD G4212B.

Geben Sie die richtige Seriennummer ein (wie auf dem Typenschild des
Moduls angegeben).

Mit Hilfe des Lab Advisor-Meniis Board Check and Change kann der DAD wie-
der als G4212A deklariert werden.

Starten Sie den DAD erneut (falls das nicht automatisch geschieht).
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Normale Routine

Die normale Routine sieht folgendermaf3en aus:
* Die Hauptplatine weist keine Typeninformation auf.

* Waihrend des Starts erkennt der DAD den Modultyp (G4212A oder G4212B)
der installierten Optikeinheit und behélt ihn bei.

* Geben Sie iiber Board Check and Change die Seriennummer ein.

* Starten Sie den DAD erneut (falls das nicht automatisch geschieht).
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8  Fehlerbeschreibungen

Was sind Fehlermeldungen?

Fehlermeldungen werden auf der Benutzeroberflache angezeigt, wenn es sich
um einen elektronischen bzw. mechanischen Fehler oder einen Fehler am
Flusssystem handelt, der vor der Weiterfithrung der Analyse behoben werden
muss. (Beispielsweise konnte die Reparatur oder der Austausch eines Ver-
schleifdteiles erforderlich sein.) In einem solchen Fall leuchtet die rote Status-
anzeige an der Vorderseite des Moduls, und der Fehler wird im Geratelogbuch
festgehalten.
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Fehlerbeschreibungen 8

Allgemeine Fehlermeldungen

Allgemeine Fehlermeldungen gelten fiir alle Agilent HPLC-Module und kénnen
auch bei anderen Modulen erscheinen.

Timeout

Error ID: 0062

Zeitiberschreitung

Das vorgegebene Zeitlimit wurde tiberschritten.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Die Analyse wurde erfolgreich beendet, und ~ Suchen Sie im Logbuch nach dem Ereignis und
die Timeout-Funktion hat das Modul wie nach der Ursache fiir den Status "Nicht bereit".
gefordert ausgeschaltet. Starten Sie die Analyse bei Bedarf nochmals.

2 Waihrend einer Sequenz oder einer Analyse  Suchen Sie im Logbuch nach dem Ereignis und
mit mehreren Injektionen war das Modul nach der Ursache fiir den Status "Nicht bereit".
langer als das vorgesehene Zeitlimit nicht Starten Sie die Analyse bei Bedarf nochmals.

betriebsbereit.
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Shutdown

Error ID: 0063

Herunterfahren
Ein externes Gerat hat ein Shutdown-Signal auf der Remote-Leitung erzeugt.

Das Modul tiberwacht fortlaufend die am Remote-Eingang anliegenden Status-
signale. Die Fehlermeldung wird erzeugt, wenn am Kontaktpin 4 des
Remote-Steckers ein tiefpegeliges Eingangssignal (NIEDRIG) anliegt.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Ineinem anderen, iiber den CAN-Bus Beseitigen Sie das Leck im externen Gerat,
angeschlossenen Modul, wurde ein Leck bevor Sie das Modul neu starten.
detektiert.

2 Ineinem externen Gerit, das iiber den Beseitigen Sie das Leck im externen Gerat,
Remote-Anschluss mit dem System bevor Sie das Modul neu starten.

verbunden ist, wurde ein Leck entdeckt.

3 Ein externes, Giber den Remote-Anschluss Uberpriifen Sie, ob externe Gerate abgeschaltet
mit dem System verbundenes Gerdt wurde  sind.
abgeschaltet.
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Remote Timeout

Error ID: 0070

Zeitiliberschreitung am Remote-Eingang

Am Remote-Eingang wird weiterhin eine fehlende Betriebsbereitschaft gemel-
det. Wenn eine Analyse gestartet wird, erwartet das System, dass alle "Nicht
bereit"-Bedingungen (z. B. aufgrund eines Detektorabgleichs) innerhalb einer
Minute nach Analysenstart auf "Bereit" umschalten. Andernfalls wird nach
einer Minute eine entsprechende Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Fehlende Betriebshereitschaft bei einem der ~ Stellen Sie sicher, dass das nicht
an die Remote-Leitung angeschlossenen betriebsbereite Gerat korrekt installiert und
Gerate. ordnungsgemal fiir die Analyse vorbereitet ist.

2 Defektes Remote-Kabel Tauschen Sie das Remote-Kabel aus.

3 Defekte Komponenten in dem Gerét, das Uberpriifen Sie das Gerat auf Defekte (siehe
nicht betriebsbereit ist. dazu das Handbuch des entsprechenden

Geréts).
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Lost CAN Partner

Error ID: 0071

Verlorener CAN-Partner

Waihrend einer Analyse ist die interne Synchronisation oder Kommunikation
zwischen einem oder mehreren Systemmodulen verloren gegangen.

Der Systemprozessor tiberwacht permanent die Systemkonfiguration. Diese
Fehlermeldung wird erzeugt, wenn ein oder mehrere Module laut Uberpriifung
nicht mehr korrekt an das System angeschlossen sind.

Magliche Ursache

1 CAN-Kabel ist nicht angeschlossen.

2 Defektes CAN-Kabel

3 Hauptplatine in einem anderen Modul ist
defekt.

Empfohlene MaRnahme

» Vergewissern Sie sich, dass alle CAN-Kabel
ordnungsgemal angeschlossen sind.

+ Alle CAN-Kabel miissen ordnungsgemaR
installiert sein.

Tauschen Sie das CAN-Kabel aus.

Schalten Sie das System aus. Starten Sie es
erneut, und stellen Sie fest, welche Module
nicht vom System erkannt werden.
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Leak Sensor Short

Error ID: 0082

Lecksensor kurzgeschlossen
Der Lecksensor im Modul ist ausgefallen (Kurzschluss).

Der Stromfluss durch den Lecksensor hiangt von der Temperatur ab. Ein Leck
wird entdeckt, wenn das Lésungsmittel den Lecksensor abkiihlt und sich

dadurch der Stromfluss innerhalb bestimmter Grenzwerte andert. Die Fehler-
meldung wird erzeugt, sobald der Strom tiber den oberen Grenzwert ansteigt.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Der Lecksensor ist defekt. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

2 Lecksensor ist nicht richtig verlegt und wird  *+ Wenden Sie sich an einen Agilent
von einem Metallteil eingeklemmt. Kundendienstmitarbeiter.

+ Korrigieren Sie die Verlegung des Kabels.

*  Wenn das Kabel defekt ist, tauschen Sie den
Lecksensor aus.
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Leak Sensor Open

Error ID: 0083

Lecksensor offen
Der Lecksensor im Modul ist ausgefallen (Stromkreis unterbrochen).

Der Stromfluss durch den Lecksensor hiangt von der Temperatur ab. Ein Leck
wird entdeckt, wenn das Lésungsmittel den Lecksensor abkiihlt und sich der
Stromfluss innerhalb bestimmter Grenzen d&ndert. Wenn die Stromstarke den
unteren Grenzwert unterschreitet, wird eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Lecksensor ist nicht an die Hauptplatine Wenden Sie sich an einen Agilent
angeschlossen. Kundendienstmitarbeiter.

2 Der Lecksensor ist defekt. Wenden Sie sich an einen Agilent

Kundendienstmitarbeiter.

3 Lecksensor ist nicht richtig verlegt und wird ~ Wenden Sie sich an einen Agilent
von einem Metallteil eingeklemmt. Kundendienstmitarbeiter.
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Fehlerbeschreibungen 8

Compensation Sensor Open

Error ID: 0081

Sensor zur Temperaturkompensation offen

Der Sensor zur Kontrolle der Umgebungstemperatur (NTC) auf der Hauptpla-
tine des Moduls ist ausgefallen (Stromkreis unterbrochen).

Der Widerstand am Temperaturkompensator (NTC) auf der Hauptplatine
hingt von der Umgebungstemperatur ab. Anhand der Widerstandsdnderung
gleicht die Leckschaltung Schwankungen der Umgebungstemperatur aus.
Wenn die Widerstandsianderung im Fiihler die Obergrenze tbersteigt, wird
eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Defekte Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

Compensation Sensor Short

Error ID: 0080

Sensor zur Temperaturkompensation kurzgeschlossen

Der Sensor zur Kontrolle der Umgebungstemperatur (NTC) auf der Hauptpla-
tine des Moduls ist ausgefallen (Kurzschluss).

Der Widerstand am Temperaturkompensator (NTC) auf der Hauptplatine
hangt von der Umgebungstemperatur ab. Anhand der Widerstandsidnderung
gleicht die Leckschaltung Schwankungen der Umgebungstemperatur aus. Die
Fehlermeldung wird erzeugt, sobald der Widerstand iiber den Sensor unter
den unteren Grenzwert fallt.

Magliche Ursache Empfohlene MaBRnahme

1 Defekte Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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Fan Failed

Error ID: 0068

Liifter ausgefallen
Der Liifter im Modul ist ausgefallen.

Mit Hilfe des Hallsensors auf dem Liiftersockel iiberwacht die Hauptplatine
die Liftergeschwindigkeit. Falls die Liiftergeschwindigkeit eine bestimmte

Zeit lang einen bestimmten Grenzwert unterschreitet, wird eine Fehlermel-
dung erzeugt.

Abhingig vom Modul werden bestimmte Bauteile (z. B. die Lampe im Detek-
tor) abgeschaltet, um sicherzustellen, dass das Modul innen nicht Giberhitzt.
Magliche Ursache Empfohlene MafRnahme

1 Lufterkabel ist nicht angeschlossen. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

2 Lifter ist defekt. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

3 Defekte Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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Fehlerbeschreibungen 8

Leak

Error ID: 0064

Leck
Es wurde ein Leck im Modul entdeckt.

Die Signale von zwei Temperaturfiihlern (Lecksensor und der auf der Platine
befindliche Sensor zur Temperaturkompensation) werden von der Leckerken-
nungsschaltung verwendet, um festzustellen, ob ein Leck vorhanden ist. Wenn
ein Leck auftritt, kiihlt sich der Lecksensor durch das Losungsmittel ab.
Dadurch éndert sich der Widerstand des Lecksensors. Diese Anderung wird
durch die Sensorschaltung auf der Hauptplatine registriert.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Verschraubungen sind locker. Stellen Sie sicher, dass alle Verschraubungen
fest angezogen sind.

2 Kapillarleitung ist gebrochen. Tauschen Sie defekte Kapillarleitungen aus.
Open Cover

Error ID: 0205

Abdeckung offen

Das obere Schaumstoffteil wurde entfernt.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Der Sensor wird durch das obere Wenden Sie sich an einen Agilent
Schaumstoffteil nicht aktiviert. Kundendienstmitarbeiter.

2 Verschmutzter oder defekter Sensor. Wenden Sie sich an einen Agilent

Kundendienstmitarbeiter.
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Cover Violation

Error ID: 7461

Fehlende Abdeckung
Das obere Schaumstoffteil wurde entfernt.

Der Sensor auf der Hauptplatine erkennt, ob das obere Schaumteil vorhanden
ist. Wenn das Schaumteil nicht vorhanden ist, wihrend die Lampen einge-
schaltet sind (oder wenn versucht wird, z. B. die Lampen bei entferntem
Schaumteil einzuschalten), werden die Lampen ausgeschaltet und die Fehler-
meldung generiert.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Das obere Schaumstoffteil wurde entfernt. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

2 Der Sensor wird durch das obere Wenden Sie sich an einen Agilent
Schaumstoffteil nicht aktiviert. Kundendienstmitarbeiter.
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Fehlerbeschreibungen 8

Detektor-Fehlermeldungen

Folgende Fehler sind spezifisch fiir den Detektor.

Diode Current Leakage

Error ID: 1041

Dioden-Leckstrom

Wenn der Detektor eingeschaltet wird, priift der Prozessor den Leckstrom

jeder optischen Diode. Wenn der Leckstrom den oberen Grenzwert iiberschrei-
tet, wird eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Defekte PDA/Optikeinheit. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

2 Defekter Anschluss oder defektes Kabel. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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UV Lamp Current

Error ID: 7450

UV-Lampenstrom
Es ist kein UV-Lampenstrom vorhanden.

Der Prozessor iiberwacht weiterhin den Anodenstrom, der wahrend des
Betriebs von der Lampe gezogen wird. Wenn der Anodenstrom den unteren
Grenzwert unterschreitet, wird eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Lampe nicht angeschlossen. Stellen Sie sicher, dass der Stecker der
UV-Lampe fest eingesteckt ist.

2 Defekte UV-Lampe oder Lampe eines Tauschen Sie die UV-Lampe aus.
anderen Herstellers.

3 Defekte Detektor-Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

4 Defektes Netzteil. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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Fehlerbeschreibungen 8

UV Lamp Voltage

Error ID: 7451

UV-Lampenspannung
Es ist keine Anodenspannung der UV-Lampe vorhanden.

Der Prozessor tiberwacht weiterhin die Anodenspannung der Lampe wahrend
des Betriebs. Wenn die Anodenspannung den unteren Grenzwert unterschrei-
tet, wird eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Defekte UV-Lampe oder Lampe eines Tauschen Sie die UV-Lampe aus.
anderen Herstellers.

2 Defekte Detektor-Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

3 Defektes Netzteil. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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UV Ignition Failed

Error ID: 7452

UV-Ziindung fehlgeschlagen
Die UV-Lampe wurde nicht geziindet.

Der Prozessor tiberwacht den UV-Lampenstrom wahrend des Ziindzyklus.
Wenn der Lampenstrom nicht innerhalb von 2 bis 5 Sekunden tiber den unte-
ren Grenzwert steigt, wird eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme
1 Die Lampe ist zu heiR. HeiRe Schalten Sie die Lampe aus und lassen Sie sie
Gasentladungslampen ziinden nicht so mindestens 15 Minuten lang abkihlen.

einfach wie kalte Lampen.

2 Lampe nicht angeschlossen. Vergewissern Sie sich, dass die Lampe
angeschlossen ist.

3 Defekte UV-Lampe oder Lampe eines Tauschen Sie die UV-Lampe aus.
anderen Herstellers.

4 Defekte Detektor-Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

b Defektes Netzteil. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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Fehlerbeschreibungen 8

UV Heater Current

Error ID: 7453

UV-Lampenheizungsstrom
Es ist kein UV-Lampenheizungsstrom vorhanden.

Wiahrend der UV-Lampenziindung tiberwacht der Prozessor den Heizungs-
strom. Wenn der Strom nicht innerhalb von einer Sekunde iiber den unteren
Grenzwert steigt, wird eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Lampe nicht angeschlossen. Vergewissern Sie sich, dass die UV-Lampe
angeschlossen ist.

2 Die Ziindung startet bei fehlendem Wenden Sie sich an einen Agilent
Schaumteil. Kundendienstmitarbeiter.
3 Defekte UV-Lampe oder Lampe eines Tauschen Sie die UV-Lampe aus.

anderen Herstellers.

4 Defekte Detektor-Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

b Defektes Netzteil. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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Calibration Values Invalid

Error ID: 1036

Kalibrierungswerte ungililtig
Die vom Spektrometer-ROM gelesenen Kalibrierungswerte sind ungiltig.

Nach der Re-Kalibrierung werden die Kalibrierungswerte im ROM gespeichert.
Der Prozessor prift regelmaRig, ob die Kalibrierdaten giiltig sind. Wenn die
Daten ungiiltig sind oder nicht aus dem Spektrometer-ROM gelesen werden
konnen, wird eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Defekter Anschluss oder defektes Kabel. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

2 Defekte PDA/Optikeinheit. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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Wavelength Recalibration Lost

Error ID: 1037

Fehlerbeschreibungen

Verlust der Daten der Wellenldngen-Re-Kalibrierung

Die Kalibrierungsdaten, die fiir den korrekten Betrieb des Detektors benotigt

werden, sind verloren gegangen.

Wihrend der Kalibrierung des Detektors werden die Kalibrierungswerte im
ROM gespeichert. Wenn im Spektrometer-ROM keine Daten verfiigbar sind,

wird eine Fehlermeldung ausgegeben.

Magliche Ursache

1 Der Detektor ist neu.

2 Der Detektor wurde repariert.

Empfohlene MaRnahme

Kalibrieren Sie den Detektor neu.

Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

lllegal Temperature Value from Sensor on Main Board

Error ID: 1071

Ungiiltiger Temperaturwert vom Sensor der Hauptplatine

Dieser Temperatursensor (auf der Detektor-Hauptplatine) hat einen Wert
aufderhalb des zulissigen Bereichs zuriickgegeben. Der Parameter dieses

Ereignisses entspricht der gemessenen

Temperatur in 1/100 Grad Celsius. Aus

diesem Grund wird die Temperatursteuerung abgeschaltet.

Magliche Ursache

1 Sensor oder Hauptplatine defekt.

2 Der Detektor wird unter unzuléssigen
Umgebungsbedingungen betrieben.
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Empfohlene MaBnahme

Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

Vergewissern Sie sich, dass die

Umgebungsbedingungen im zulassigen Bereich
sind.
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8  Fehlerbeschreibungen

lllegal Temperature Value from Sensor at Fan Assembly

Error ID: 1072

Ungiiltiger Temperaturwert vom Sensor der Liiftereinheit

Dieser Temperatursensor (in der Nahe des Liifters) hat einen Wert auf3erhalb

des zuldssigen Bereichs zuriickgegeben. Der Parameter dieses Ereignisses ent-
spricht der gemessenen Temperatur in 1/100 Grad Celsius. Aus diesem Grund
wird die Temperatursteuerung abgeschaltet.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Der Temperatursensor ist defekt. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

2 Defekte Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
3 Der Detektor wird unter unzuléssigen Vergewissern Sie sich, dass die
Umgebungsbedingungen betrieben. Umgebungsbedingungen im zuldssigen Bereich
sind.
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Fehlerbeschreibungen 8

Heater at fan assembly failed

Error ID: 1073

Heizung an Liiftereinheit ausgefallen

Jedes Mal, wenn die Deuteriumlampe oder die Wolframlampe (nur DAD) ein-
oder ausgeschaltet wird, fithrt die Heizung einen Selbsttest aus. Wenn der Test
fehlschlagt, wird ein Fehlerereignis erstellt. Aus diesem Grund wird die Tem-
peratursteuerung abgeschaltet.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Defekter Anschluss oder defektes Kabel. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

2 Defekte Heizung. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

Heater Power At Limit

Error ID: 1074

Heizungsleistung am Limit

Die verfiligbare Leistung der Heizung hat das obere oder untere Limit erreicht.
Dieses Ereignis wird nur einmal pro Analysenlauf gesendet. Der Parameter
gibt an, welches Limit erreicht wurde:

0 bedeutet, dass das obere Limit erreicht wurde (starker Abfall der Umge-
bungstemperatur).

1 bedeutet, dass das untere Limit erreicht wurde (starker Anstieg der Umge-

bungstemperatur).

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Exzessive Verdnderung in der Warten Sie, bis die Temperatursteuerung
Umgebungstemperatur. ausgleicht.
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8  Fehlerbeschreibungen
Detektor-Fehlermeldungen
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Einfiihrung

Alle beschriebenen Tests basieren auf der Agilent Lab Advisor Software
B.01.03. Bei anderen Benutzeroberflichen werden eventuell keine bzw. nur
wenige Tests unterstiitzt.

Tabelle 17 Benutzeroberflachen und verfiigbare Testfunktionen

Benutzeroberfliche =~ Anmerkungen Verfiigbare Funktion

Agilent Geratehilfs- Wartungstests sind verfiighar ~ « Intensitat
programme + Zelle
» Kalibrierung der Wellenldnge

Agilent Lab Advisor  Alle Tests sind verflighar +  Selbsttest
* Intensitat
+ Rauschen-Schnelltest
*  ASTM-Drift- und Rauschtest
+ Zelle
*  Dunkelstrom
+ D/A-Wandler
» Spalt (nur G4212A)
+ Uberpriifung der Wellenlange
+ Kalibrierung der Wellenldnge
+ Testchromatogramm (Werkzeuge)
+ Spektren-Scan (Werkzeuge)
*  Modulinformationen (Werkzeuge)
» Diagnose (Werkzeuge)

Agilent ChemStation  Keine Tests verfiighar + Temperatur Hauptplatine
Hinzufiigen von + Temperatur Optikeinheit
Temperatur-/Lampensignalen  + Anodenspannung der Lampe
zu chromatographischen
Signalen ist méglich

Agilent Instant Pilot ~ Einige Tests sind verfiighar * Intensitét
» Kalibrierung der Wellenldnge
o Zelle

Einzelheiten zur Verwendung der Benutzeroberfliche finden Sie in der ent-
sprechenden Dokumentation.
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Testfunktionen und Kalibrierung 9

Verwendung der Max-Light-Testkartuschenzelle

Es wird empfohlen, fiir bestimmte Tests die Max-Light-Testkartuschenzelle
anstelle der Max-Light-Kartuschenzelle (10 mm, V( 6) = 1 uL) oder der
Max-Light-Kartuschenzelle (60 mm, V( 6) = 4 uL) zu verwenden, da sie die
Durchfiihrung des (der) Tests ohne Einfliisse durch das tibrige System (Entga-
ser, Pumpe, Probengeber usw.) ermoglicht.

Die Ergebnisse der Testzelle sind vergleichbar mit der mit Wasser gefiillten
Max-Light-Kartuschenzelle (10 mm, V( ) = 1 uL), z. B. beim Intensititsprofil.
Nur der Extinktionswert ist bei der Max-Light-Kartuschenzelle héher.

Wenn das Profil der Max-Light-Kartuschenzelle im niedrigen UV-Bereich
unterschiedlich ist, befinden sich absorbierende Lésungsmittel in der Zelle,
die herausgespiilt werden sollten. Siehe auch “Reinigen der
Max-Light-Kartuschenzelle” auf Seite 241.

Wenn die Max-Light-Kartuschenzelle fiir Tests/Kalibrierungen verwendet wird, muss sie
mit Wasser bei einer kontinuierlichen Flussrate von 0,5 mL/min betrieben werden. So wird
sichergestellt, dass der Lichtweg immer gespiilt ist.

Die folgende Tabelle veranschaulicht die Unterschiede bei der Signalhohe zwi-
schen Max-Light-Kartuschenzellen und Max-Light-Testkartuschenzellen.

Tabelle 18 Max-Light-Kartuschenzellen im Vergleich zur Max-Light-Testkartuschenzelle

Bestellnummer  Beschreibung Signalhdhe
(typisch)
G4212-60011 Max-Light-Testkartuschenzelle 100 %
G4212-60008 Max-Light-Kartuschenzelle 10 mm, V (o) =1 pL ~100 %
G4212-60007 Max-Light-Kartuschenzelle 60 mm, V (o) = 4 pL ~100 %

G5615-60018 Max-Light-Kartuschenzelle Bioinert 10 mm, V (o) =1puL ~100%
G5615-60017 Max-Light-Kartuschenzelle Bioinert 60 mm, V (o) =4 puL  ~100%
G4212-60032 Max-Light-Kartuschenzelle HDR (3,7 mm, V(c) 0,4 pL) 100 %

G4212-60017 Max-Light-Kartuschenzelle ULD (10 mm, V(o) 0,6 pL) 100 %
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Detektorbedingungen

Der Test sollte bei einem Detektor ausgefithrt werden, der mindestens eine
Stunde zuvor eingeschaltet wurde, sodass die Temperaturregulierung der
Optikeinheit funktioniert (in den ersten 30 Minuten nach dem Einschalten
noch nicht aktiv). Wenn der Detektor eingeschaltet ist, konnen die Tests in der
Regel 10 Minuten nach dem Einschalten der UV-Lampe durchgefiihrt werden.
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Testfunktionen und Kalibrierung 9

Fehlschlagen eines Tests

Wenn ein Test mit der Max-Light-Kartuschenzelle fehlschligt, wiederholen Sie
ihn mit der Max-Light-Testkartuschenzelle und vergleichen Sie beide Tester-
gebnisse. Wenn auch dieser Test fehlschligt, flihren Sie die in den Testdetails
vorgeschlagenen Aktionen durch.
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Selbsttest

Der Selbsttest fiihrt eine Reihe einzelner Tests durch (diese werden auf den
nichsten Seiten beschrieben) und wertet die Ergebnisse automatisch aus. Fol-
gende Tests werden durchgefiihrt:

* Spalttest

* Dunkelstromtest

* Intensititstest

* Test zur Uberprﬁfung der Wellenlinge

* ASTM-Rauschtest, eine einfachere Version des ASTM-Drift- und Rausch-
tests (ohne Testen der Drift)

Wann erforderlich Fiir vollstandige Detektorprifung.

Erforderliche Teile Anzahl  Beschreibung

1 Max-Light-Kartuschenzelle (gefiillt mit Wasser) oder
1 Max-Light-Testkartuschenzelle
Vorbereitungen + Die Lampe muss seit mindestens 10 Minuten eingeschaltet sein.

+ Bei einem Rauschtest ist mdglicherweise eine langere Aufwarmzeit erforderlich (> 2 hours).
+  Wenn Sie eine Max-Light-Kartuschenzelle verwenden, ist eine Flussrate von 0,5 mL/min mit
Wasser erforderlich.
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Testfunktionen und Kalibrierung

9

1 Fiihren Sie den Self-Test iiber die empfohlene Benutzeroberfliche aus (wei-
tere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Benutzeroberfliche).

Test Name Self Test Description The test performs a self test.,
Module G4212A:PRO010001S
Status Passed
Start Time 7/9/2009 2:21:51 PM
Stop Time 7/9/2009 2:43:51 PM
—Test Procedure [~Result
Name Value

Check Prerequisites...

Insert supported Cell or Test Cell.

Perform Sit Test...

Perform Dark Current Test...

Perform Intensity Test...

Perform Wavelength Calibration Test...

Perform Spectral Flatness Test...

Perform ASTM Noise Test (20 min. at 254 nm)...

Evaluate Data...

KSTRRKUKRARX

Abbildung 57 Selbsttest — Ergebnisse
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Cell Product Number

G4212-60011

Cell Name Max-Light Test Cell
Cell Type 10 mmj0 pl
Lamp Type Automatic Mode
Slit Test Result 0.84

Dark Current Minimum 7699 Counts
Dark Current Maximum 7763 Counts
Lowest Intensity in Range 190 - 220 nm 30257 Counts
Lowest Intensity in Range 221 - 350 nm 35216 Counts.
Lowest Intensity in Range 351 - S00 nm 8219 Counts
Lowest Intensity in Range S01 - 640 nm 2202 Counts
Highest Intensity in Range 190 - 350 nm 151632 Counts
Highest Intensity in Range 351 - S00 nm 38283 Counts.
Highest Intensity in Range 501 - 640 nm 38703 Counts.
D2 Alpha Line Deviation 0.000 nm

D2 Beta Line Deviation 0.000 nm

D2 Alpha Line 656.100 nm

D2 Beta Line 486.000 nm
Spectral Flatness 0.0001 AU
Accumulated UY Lamp Burn Time 84.00h

UV Lamp On-Time: 4.8¢h

Signal Moise value at 254 nm (UY) 0.007 maU
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Intensitatstest

Wann erforderlich

Erforderliche Teile

Vorbereitungen

200

Beim Intensitiatstest wird die Intensitat der UV-Lampe tiber den gesamten Wel-
lenldngenbereich (190 - 640 nm) gemessen. Vier Spektralbereiche werden zur
Bewertung des Intensititsspektrums verwendet. Der Test dient dazu, die Leis-
tung der Lampe und der Optikeinheit zu ermitteln (siehe auch “Zellentest” auf
Seite 203). Zu Beginn des Tests wird der 1-nm-Spalt automatisch in den Licht-
weg gebracht (G4212A). Um Effekte durch absorbierende Losungsmittel zu
verhindern, sollte der Test mit Wasser in der Max-Light-Kartuschenzelle oder
mit der Max-Light-Testkartuschenzelle durchgefiihrt werden. Die Form des
Intensitatsspektrums hangt hauptsachlich von den Eigenschaften der Lampe,
des Gitters und des Diodenarrays ab. Deswegen werden die Intensitiatsspekt-
ren verschiedener Geréte auch leicht differieren.

Im Falle eines UV-Lampen-Problems (Drift, Rauschen).

Anzahl  Beschreibung
1 Max-Light-Kartuschenzelle (gefiillt mit Wasser) oder
1 Max-Light-Testkartuschenzelle

Die Lampe muss seit mindestens 10 Minuten eingeschaltet sein.
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Testfunktionen und Kalibrierung 9
Intensitatstest

1 Fihren Sie den Intensity-Test iiber die empfohlene Benutzeroberfliche aus
(weitere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Benutzeroberflic-

he).
Test Name Intensity Test Description The test scans the Intensity spectrum generated by the UV
Module G42124:PRO010001S =
Status Passed
Start Time 7/9/2009 2:14:09 PM
Stop Time 7/9/2009 2:14:30 PM
—Test Procedure —Result
Name Yalue
W/ 1. Check Prereapisies... Cell Product Humber G4212-60011
&/ 2 Insett supported Cell or Test Cell Cell Name: Max-Light Test Cell
& 3. Scanlntensity Spectum... Cell Type 10 mmj0 pl
‘/ 4. EvaluateData... Lamp Type Automatic Mode

Lowest Intensity in Range 190 - 220 nm

30261 Counts

Lowest Intensity in Range 221 - 350 nm

35197 Counts

Lowest Intensity in Range 351 - S00 nm

8211 Counts

Lowest Intensity in Range S01 - 640 nm

2201 Counts

Highest Intensity in Range 190 - 350 nm

151611 Counts

Highest Intensity in Range 351 - 500 nm 38272 Counts
Highest Intensity in Range 501 - 640 nm 38691 Counts
Spectrum Integral 16465136
UV Integral (190 - 349 nm) 12108449

Abbildung 58 Intensitatstest — Ergebnisse
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Abbildung 59 Intensitatstest — Signale
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Test Failed

Negatives Testergebnis

Auswertung der Testergebnisse

Magliche Ursache

1 Absorbierendes Lésungsmittel oder
Luftblasen in der Durchflusszelle.

2 Fehlerhafte Kalibrierung.

3 Verschmutzte oder kontaminierte
Durchflusszelle.

4 Verschmutzte oder kontaminierte optische
Komponenten.

b Alte UV-Lampe.

6 Defekte Optikeinheit.

Empfohlene MaBnahme

+ Vergewissern Sie sich, dass die Flusszelle
mit Wasser gefillt ist und keine Luftblasen
enthélt.

+  Wiederholen Sie den Test mit der
Max-Light-Testkartuschenzelle und
vergleichen Sie die Ergebnisse.

Kalibrieren Sie erneut und wiederholen Sie den
Test.

Fihren Sie den Zellentest durch. Wenn der Test
fehlschlagt, spilen Sie die Flusszelle. Siehe
auch “Reinigen der
Max-Light-Kartuschenzelle” auf Seite 241.

Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

Tauschen Sie die UV-Lampe aus.

Wenn der Test mit der
Max-Light-Testkartuschenzelle und der neuen
UV-Lampe fehlschlagt, wenden Sie sich bitte an
einen Agilent Kundendienstmitarbeiter.

Wenn nur ein Bereich fehlschlagt und dieser fiir die Applikation nicht erforderlich ist, muss

die Lampe nicht ausgetauscht werden.
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Testfunktionen und Kalibrierung 9

Zellentest

Beim Zellentest wird die Intensitit der UV-Lampe tiber den gesamten Wellen-
langenbereich (190 - 690 nm) zweimal gemessen, einmal mit eingesetzter
Max-Light-Kartuschenzelle und einmal mit der Max-Light-Testkartuschenzelle.
Das resultierende Intensititsverhaltnis ist ein Maf3 fiir die Lichtmenge, die
durch die Max-Light-Kartuschenzelle absorbiert wird. Mithilfe dieses Tests
kann festgestellt werden, ob die Fenster der Flusszelle verschmutzt oder kon-
taminiert sind. Zu Beginn des Tests wird der 1-nm-Spalt automatisch in den
Lichtweg gebracht (nur G4212A). Fiir den G4212B wird der 4 nm-Festspalt
verwendet.

Mit einem neuen Detektor/einer neuen Flusszelle sollte zuerst dieser Test
durchgefiihrt werden. Die Werte dienen als Referenz und zu Vergleichszwe-
cken und sollten aufbewahrt werden.

Wann erforderlich Im Falle geringer Intensitat oder einem Rausch- und Driftproblem.

Erforderliche Teile Anzahl Beschreibung

1 Max-Light-Kartuschenzelle (gefullt mit Wasser)
1 Max-Light-Testkartuschenzelle
Vorbereitungen * Die Lampe muss seit mindestens 10 Minuten eingeschaltet sein.

+  Wenn Sie eine Max-Light-Kartuschenzelle verwenden, ist eine Flussrate von 0,5 mL/min mit
Wasser erforderlich.
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9 Testfunktionen und Kalibrierung
Zellentest

1 Fihren Sie den Cell-Test iiber die empfohlene Benutzeroberfliche aus (wei-
tere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Benutzeroberflache).

Test Name Cell Test Description The test compares the lamp intensity the Max-Light Cell and
the Max-Light Test Cell. The intensity ratio is an indicator of

Module G4212A:PRO0100018 the amount of light absorbed by the flow cell,

Status Passed

Start Time 7/14/2009 1:40:44 PM

Stop Time 7/14j2009 1:41:46 PM

(NNNNNNNNNNANNANNRNNRND

Test Procedure Result
o n Name Value
T Gk, Cell Product Humber G4212-60008
¥ 2 InsertTestCell Cell Name: Max-Light Cell
L/ 3. Scan Intensity Spectum... Cell Type 10 mmf1 pl
V 4. Insert supported Cell. Lamp Type Automatic Mode
" Intensity Integral with Test Cell 13,337,028
l’ 5. Scan Intensity Spectmum...
Intensity Integral with Flow Cell 15,661,215
¥/ 6 EvalusteData.. Intensity Ratio 117

Abbildung 60 Zellentest — Ergebnisse

- Intensity Spectrum with Test Ce

1.1467E+05 27 Intensity Spectrum with Flow Ce

1E+05
80000
60000

40000

Intensity [Counts]

20000

Wavelength [nm]

Abbildung 61 Zellentest — Signale
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Testfunktionen und Kalibrierung 9

Test Failed (low ratio value)

Test fehlgeschlagen (kleiner Verhdltniswert)

Auswertung des Zellentests

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme
1 Absorbierendes Lésungsmittel oder Vergewissern Sie sich, dass die Durchflusszelle
Luftblasen in der Durchflusszelle. mit Wasser gefillt ist und keine Luftblasen
enthélt.
2 Verschmutzte oder kontaminierte Reinigen Sie die Durchflusszelle, wie unter
Durchflusszelle. “Reinigen der Max-Light-Kartuschenzelle” auf

Seite 241 beschrieben.
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Rauschen-Schnelltest

Der Rauschen-Schnelltest misst das Rauschen des Detektors bei eingesetzter
Max-Light-Kartuschenzelle oder Max-Light-Testkartuschenzelle in einminiiti-
gen Intervallen liber einen Zeitraum von 5 Minuten.

Das Rauschen des Detektors wird berechnet, indem die maximale Amplitude
fiir alle zufélligen Variationen des Detektorsignals, die in Frequenzen von
mehr als einem Zyklus pro Stunde auftreten, verwendet wird. Das Rauschen
wird fir finf einminiitige Intervalle ermittelt und basiert auf dem akkumulier-
ten Peak-zu-Peak-Rauschen der Intervalle. Es werden mindestens sieben
Datenpunkte pro Zyklus fiir die Berechnung verwendet. Die Zyklen bei der
Rauschermittlung tiberlappen nicht.

Wenn der Test mit der Max-Light-Testkartuschenzelle durchgefiithrt wird, wer-
den die Testergebnisse nicht durch Losungsmittel- oder Pumpeneffekte beein-
flusst.

Wann erforderlich Im Falle eines Rausch- und Driftproblems.

Erforderliche Teile Anzahl  Beschreibung

1 Max-Light-Kartuschenzelle (gefiillt mit Wasser) oder
1 Max-Light-Testkartuschenzelle
Vorbereitungen + Detektor und UV-Lampe miissen seit mindestens zwei Stunden eingeschaltet sein.

+ ASTM-Messungen, die auf Spezifikationen basieren, bendtigen méglicherweise langere
Stabilisierungszeiten.

+  Wenn Sie eine Max-Light-Kartuschenzelle verwenden, ist eine Flussrate von 0,5 mL/min mit
Wasser erforderlich.
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Testfunktionen und Kalibrierung 9
Rauschen-Schnelitest

1 Fiihren Sie den Quick Noise Test tiber die empfohlene Benutzeroberfliache aus
(weitere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Benutzeroberfla-

che).
Test Name Quick Moise Test Description The test performs a quick Noise Evaluation without reference.
Module G42124:PR0O010001S
Status Passed
Start Time 7/9§2009 2:03:53 PM
Stop Time 7/9{2009 2:09:10 PM
—Test Proced —Result
Name Yalue
¥/ 1. Check Prereaisies... Cell Product Humber G4212-60011
&/ 2 Insert supported Cellor Test Cell. Cell Name: Max-Light Test Cell
L’ 3. Measure Noise... Cell Type 10 mmj0 pl
‘/ 4. Evaluate Data... Lamp Type Automatic Mode
Accumulated UY Lamp Burn Time 83.68h
UY Lamp On-Time 4.51h
Signal Noise value at 254 nm (UY) 0,008 maU

Abbildung 62 Rauschen-Schnelltest — Ergebnisse

Absorbance [maU]

2.‘5
Time [min]

Abbildung 63 Rauschen-Schnelltest — Signale
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Test Failed

Negatives Testergebnis

Rauschen-Schnelltest-Auswertung

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Lampe nicht lange genug aufgeheizt. Detektor und UV-Lampe miissen seit
mindestens zwei Stunden eingeschaltet sein.

2 Absorbierendes Losungsmittel oder Vergewissern Sie sich, dass die Durchflusszelle
Luftblasen in der Durchflusszelle. mit Wasser gefiillt ist und keine Luftblasen
enthélt.
3 Verschmutzte oder kontaminierte + Spilen Sie die Durchflusszelle.
Durchflusszelle. .

Reinigen Sie die Durchflusszelle, wie unter
“Reinigen der

Max-Light-Kartuschenzelle” auf Seite 241
beschrieben.

4 Alte UV-Lampe. Tauschen Sie die UV-Lampe aus.
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Testfunktionen und Kalibrierung 9

ASTM-Drift- und Rauschtest

Der ASTM-Rauschtest ermittelt das Detektorrauschen iiber einen Zeitraum
von 20 minutes. Der Test wird mit einer eingesetzten Max-Light-Kartuschen-
zelle oder Max-Light-Testkartuschenzelle durchgefiihrt.

Dieser Test pruft auch die Drift. Er ist Teil des "Selbsttests" (ohne Priifung der
Drift).

Wenn der Test mit der Max-Light-Testkartuschenzelle durchgefiihrt wird, wer-
den die Testergebnisse nicht durch Losungsmittel- oder Pumpeneffekte beein-
flusst.

Wann erforderlich Im Falle eines Rausch- und Driftproblems.

Erforderliche Teile Anzahl  Beschreibung

1 Max-Light-Kartuschenzelle (gefiillt mit Wasser) oder
1 Max-Light-Testkartuschenzelle
Vorbereitungen + Detektor und UV-Lampe miissen seit mindestens 2 hours eingeschaltet sein.

+ ASTM-Messungen, die auf Spezifikationen basieren, bendtigen méglicherweise langere
Stabilisierungszeiten.

+ Wenn Sie eine Max-Light-Kartuschenzelle verwenden, ist eine Flussrate von 0,5 mL/min mit
Wasser erforderlich.
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Testfunktionen und Kalibrierung
ASTM-Drift- und Rauschtest

1 Fihren Sie den ASTM Drift and Noise Test iiber die empfohlene Benutzerober-
flache aus (weitere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Benut-

zeroberfliche).
Test Name ASTM Drift and Moise Test Description The test performs ASTM Drift and Moise evaluation without
Module G42124:PRO010001S reference:
Status Passed
Start Time 719/2009 3:52:03 PM
Stop Time 7/9/2009 4:12:26 PM
—Test Procedure —Result
i Name Value
¥/ 1. Check Prereaqusies... Cell Product Humber G4212-60011
&/ 2 Insett supported Cellor Test Cell Cell Name Max-Light Test Cell
L’ 3. Measure Noise... Cell Type 10 mmj0 pl
‘/ 4. EvaluateData... Lamp Type Automatic Mode
Accumulated UY Lamp Burn Time 85.48h
UV Lamp On-Time 6.31h
Signal Drift value at 254 nm {UV) -0.109 maUh
Signal Moise value at 254 nm {UY) 0,007 maU

Abbildung 64 ASTM-Drift- und Rauschtest — Ergebnisse

Absorbance [maU]

-0.0013933

0
Time [min]

Abbildung 65 ASTM-Drift- und Rauschtest — Signale
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Test Failed

Negatives Testergebnis

ASTM-Rauschtest-Auswertung

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Lampe nicht lange genug aufgeheizt. Detektor und UV-Lampe miissen seit
mindestens zwei Stunden eingeschaltet sein.

2 Absorbierendes Losungsmittel oder Vergewissern Sie sich, dass die Flusszelle mit
Luftblasen in der Durchflusszelle. Wasser gefiillt ist und keine Luftblasen enthalt.
3 Verschmutzte oder kontaminierte » Spiilen Sie die Flusszelle.
Durchflusszelle. *  Reinigen Sie die Flusszelle wie unter
“Reinigen der

Max-Light-Kartuschenzelle” auf Seite 241
beschrieben.

4 Alte UV-Lampe. Tauschen Sie die UV-Lampe aus.

b Umgebung entspricht nicht den Verbessern Sie die Umgebung.
Spezifikationen.
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Spalttest

Spalttest (G4212A)

Wann erforderlich

Erforderliche Teile

Vorbereitungen

212

Beim Spalttest wird die ordnungsgeméaf3e Funktion des mikromechanischen
Spalts tiberprift.

Wahrend des Tests durchliuft der Spalt alle Spaltpositionen, wahrend der
Detektor die Intensitatsinderung der Lampe tiberwacht. Wenn die Spaltposi-
tion gedndert wird, muss der Intensititsabfall (Wechsel zu einem schmaleren
Spalt) oder Intensitiatsanstieg (Wechsel zu einem grofseren Spalt) in einem
definierten Bereich liegen.

Wenn die Intensititsinderung auf3erhalb des erwarteten Bereichs liegt,
schligt der Test fehl.

Im Falle eines Problems.

Anzahl Beschreibung
1 Max-Light-Kartuschenzelle (gefillt mit Wasser) oder
1 Max-Light-Testkartuschenzelle

Die Lampe muss seit mindestens 10 Minuten eingeschaltet sein.

Wenn Sie eine Max-Light-Kartuschenzelle verwenden, ist eine Flussrate von 0,5 mL/min mit
Wasser erforderlich.
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Spalttest

1 Fihren Sie den Slit Test tiber die empfohlene Benutzeroberfliche aus (wei-
tere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Benutzeroberfliche).

Test Name Slit Test Description The test performs a slit test
Module G42124:PR0O010001S

Status Passed

Start Time 7/9/2009 2:19:17 PM

Stop Time 7/9/2009 2:19:56 PM

—Test Result
Name | Value
@/ 1. Check Prereaisies.. Cell Product Humber G4212-60011
&/ 2 Insett supported Cell or Test Cell Cell Name: Max-Light Test Cell
l/ 3. Perform Slit Test... Cell Type 10 mmf0 pl
l’ 4. Evaluate Data... Lamp Type Automatic Mode
Slit Test Result 0.84

Abbildung 66 Spalttest — Ergebnisse

Slit Test Signal at 300 nm

Slit Test Signal at 600 nm

Intensity [Counts]

Abbildung 67 Spalttest — Signale
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Test Failed

Negatives Testergebnis

Spalttest-Auswertung

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Luftblasen in der Spiilen Sie die Flusszelle oder verwenden Sie
Max-Light-Kartuschenzelle. die Max-Light-Testkartuschenzelle.

2 Alte Lampe. Fiihren Sie den Intensitatstest durch. Tauschen

Sie die Lampe aus, wenn sie alt oder defekt ist.

3 Defekte Spalteinheit. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

4 Defekte Detektor-Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

b Defekte Optikeinheit. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

Spalttest (G4212B)

Es gibt keinen speziellen Spalttest fiir den DAD G4212B. Fiihren Sie die folgen-
den Tests durch, um das einwandfreie Funktionieren zu tiberpriifen:

* Intensititstest (testet die normale Position)

* Dunkelstromtest (testet die Dunkelposition)
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Test zur Uberpriifung der Wellenlinge

Wann erforderlich

Erforderliche Teile

Vorbereitungen

Der Detektor verwendet die Alpha- (656,1 nm) und Beta-Emissionslinie

(486 nm) der UV-Lampe zur Kalibrierung der Wellenlénge. Die scharfen Emis-
sionslinien ermdéglichen eine genaue Kalibrierung. Zu Beginn der I"Jberprﬁfung
wird der 1-nm-Spalt automatisch in den Lichtweg gebracht. Der Test wird mit
einer eingesetzten Max-Light-Kartuschenzelle oder Max-Light-Testkartuschen-
zelle durchgefiihrt.

Wenn der Test mit der Max-Light-Testkartuschenzelle durchgefiithrt wird, wer-
den die Testergebnisse nicht durch Losungsmittel- oder Pumpeneffekte beein-
flusst.

Der Detektor wird im Werk kalibriert und sollte unter normalen Betriebsbhedingungen keine

Neukalibrierung erfordern. In folgenden Féllen ist eine Neukalibrierung jedoch ratsam:

* nach einer Reparatur von Komponenten der Optikeinheit

* nach dem Austausch der Optikeinheit oder Hauptplatine

* nach dem Austausch der Max-Light-Kartuschenzelle oder UV-Lampe

+ nach signifikanten Veranderungen der Umgebungsbedingungen (Temperatur, Luftfeuchtigkeit)

+ inregelméaRigen Abstanden, mindestens einmal pro Jahr (beispielsweise vor einer
Betriebsprifung/Leistungspriifung)

+ wenn die chromatographischen Ergebnisse darauf schlieRen lassen, dass der Detektor eine
Neukalibrierung erfordert

Anzahl  Beschreibung
1 Max-Light-Testkartuschenzelle oder
1 Max-Light-Kartuschenzelle

+ Die Lampe muss seit mindestens 10 Minuten eingeschaltet sein.
*  Wenn Sie eine Max-Light-Kartuschenzelle verwenden, ist eine Flussrate von 0,5 mL/min mit
Wasser erforderlich.
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9  Testfunktionen und Kalibrierung

1 Fihren Sie den Wellenldngenverifizierungstest tiber die empfohlene Benut-
zeroberfliache aus (weitere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der

Benutzeroberfliche).
Test Name Wavelength Verfication Test Description The test performs a Wavelength Verfication.
Module G4212A:DEBAF00S17 (1250 DAD)
Status Passed
Start Time 6/26/2012 10:41:15 AM
Stop Time 6/26/2012 10:41:35 AM
|
Test Procedurs Result
Name Value

¥ 1. Check Frersquistes.. Secumulated UV Lamp Burn Time 115462 h
¥ 2 Inset Test Call. UV Lamp On-Time 2537h
LS Wavelength Verffication... Minimum Lamp On-Time 0.17h
& 4 Evelusts Date.. Cell Product Mumber G4212-60011

D2 Alpha Line Deviation -0.194 nm

WL Calibration Limit for Alpha Line
D2 Beta Line Deviation
wiL Calibration Limit for Beta Line

Abbildung 68 Test zur Uberpriifung der Wellenlénge — Ergebnisse
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Testfunktionen und Kalibrierung 9

Wellenlédngenkalibrierung

Wann erforderlich

Der Detektor verwendet fiir die Wellenldngenkalibrierung die Alpha-

(656,1 nm) und Beta-Emissionslinie (486 nm) der Deuteriumlampe. Die schar-
fen Emissionslinien ermoéglichen eine genauere Kalibrierung als mit Holmium-
oxid. Zu Beginn der Re-Kalibrierung wird der 1-nm-Spalt automatisch in den
Lichtweg gebracht (G4212A). Die Verstirkung wird auf null gesetzt.

Nach Abschluss des Scans werden die Abweichungen der Alpha- und
Beta-Linie (in nm) angezeigt. Diese Werte geben an, wie stark die Detektorkali-
brierung von den tatsiachlichen Positionen der Alpha- und Beta-Emissionslinie
abweicht. Nach der Kalibrierung gibt es keine Abweichung mehr.

Um Effekte durch absorbierende Losungsmittel zu verhindern, setzen Sie die
Max-Light-Testkartuschenzelle ein, bevor Sie den Test starten.

Verbesserter Algorithmus fiir die Wellenlangenkalibrierung

Fir den DAD G4212A/B mit der Firmware-Version B.06.33 wird durch einen
veranderten Algorithmus zur Wellenlingenkalibrierung eine hohere Genauig-
keit im UV-Wellenlangenbereich erzielt.

Es zeigte sich, dass nach einer Re-Kalibrierung der Wellenldngen mit dem Agi-
lent LabAdvisor oder Instant Pilot die gemessene Wellenlinge im unteren
UV-Bereich um +1/-1 nm auflerhalb des spezifizierten Bereichs liegt.

Beispiel: Verwendung von Coffein und Messung bei 205 nm.

Der obere Wellenlingenbereich ist nicht betroffen.

Der Detektor wird im Werk kalibriert und sollte unter normalen Betriebsbhedingungen keine
Neukalibrierung erfordern. In folgenden Féllen ist eine Neukalibrierung jedoch ratsam:
* nach einer Wartung (Durchflusszelle oder UV-Lampe)
nach einer Reparatur von Komponenten der Optikeinheit
nach dem Austausch der Optikeinheit oder Hauptplatine
nach signifikanten Veranderungen der Umgebungsbedingungen (Temperatur, Luftfeuchtigkeit)
in regelmaRigen Abstanden, mindestens einmal pro Jahr (beispielsweise vor einer
Betriebsprifung/Leistungspriifung)
wenn die chromatographischen Ergebnisse darauf schlieRen lassen, dass der Detektor eine
Neukalibrierung erfordert
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Erforderliche Teile

Vorbereitungen

218

Anzahl  Beschreibung
1 Max-Light-Testkartuschenzelle oder
1 Max-Light-Kartuschenzelle

* Der Detektor/die Lampe muss seit mehr als 1 hour eingeschaltet sein.
+  Wenn Sie eine Max-Light-Kartuschenzelle verwenden, ist eine Flussrate von 0,5 mL/min mit

Wasser erforderlich.

Wenn der Detektor in einer Laborumgebung betrieben wird, die sich im Durchschnitt von
der letzten Testumgebung (25 °C) unterscheidet, muss der Detektor fiir diese Temperatur

neu kalibriert werden.

Wenn der Detektor repariert wurde (gedffnete Abdeckungen), kann die
Wellenlangenkalibrierung 10 minutes nach dem Einschalten der Lampe durchgefihrt
werden. Die letzte Wellenldngenkalibrierung sollte nach dem vollstandigen Aufwéarmen des

Detektors wiederholt werden.

1 Fiihren Sie die Wavelength Calibration iiber die empfohlene Benutzeroberfléc-
he aus (weitere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Benutzero-

berflache).

Test Name Wavelength Calibration Description The wavelength calibration procedure enables you to check the
. calibration of the diode amay in the detector.
Module G4212A:DEBAFDDS17 (1290 DAD) Calibration means adjusting the assignment of diodes to specific
wavelengths, and is done using the two deuterium emission lines at
Status Done 486 0rm and 656.1 nm
Start Time 6/26/2012 10:42:44 AM
Stop Time: 6/26/2012 10:43:13 AM
Test Procedurs Resutt
Name Value
w 1. Check Prerequistes... Accumulated UV Lamp Burn Time 1154.64 h
E/ 2. Insert Test Cell. UV Lamp On-Time 2540h
% 3. Wavelength Verfication Minimumn Lamp On-Time 017
& 4 Calbrste Detect Cell Preduct Number G4212-60011
- bl Helecior.. D2 Alpha Line Deviation -0.199 nm
-0.183 nm

D2 Beta Line Deviation

Abbildung 69 Wellenlangenkalibrierung — Ergebnisse
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Wavelength Recalibration Fails

Wellenldngen-Neukalibrierung schlidgt fehl

Magliche Ursache Empfohlene MafRnahme
1 Absorbierendes Lésungsmittel oder Wiederholen Sie die Kalibrierung mit der
Luftblasen in der Max-Light-Testkartuschenzelle und vergleichen
Max-Light-Kartuschenzelle. Sie die Ergebnisse.
2 Verschmutzte oder kontaminierte + \Vergewissern Sie sich, dass die
Max-Light-Kartuschenzelle. Max-Light-Kartuschenzelle mit Wasser
gefillt ist.

+ Kalibrieren Sie neu.
3 Alte UV-Lampe. Tauschen Sie die UV-Lampe aus.

4 Verschmutzte oder kontaminierte optische Fithren Sie den Zellentest durch. Wenn der Test
Komponenten. fehlschlagt, spiilen Sie die Durchflusszelle.
Siehe auch “Reinigen der
Max-Light-Kartuschenzelle” auf Seite 241.

Wenn der Test mit der Max-Light-Testkartuschenzelle und der neuen UV-Lampe fehlschlagt,
muss die Optikeinheit ausgetauscht werden.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity 219



9 Testfunktionen und Kalibrierung

D/A-Wandler-Test (DAW-Test)

Wann erforderlich

Vorbereitungen

220

Der Detektor bietet eine analoge Ausgabe chromatographischer Signale zur
Verwendung mit Integratoren, Diagrammschreibern oder Datensystemen. Das
analoge Signal wird mithilfe des Digital-Analog-Wandlers (DAW) aus dem digi-
talen Format konvertiert.

Der DAW-Test wird verwendet, um die ordnungsgeméifde Funktion des Digi-
tal-Analog-Wandlers zu iiberpriifen. Hierzu wird ein digitales Testsignal auf
den DAW angewandt.

Der DAW gibt ein analoges Signal von etwa 50 mV aus (wenn die Nullpunktver-
schiebung des Analogausgangs auf den Standardwert von 5 % gesetzt ist), das
auf einem Integrator dargestellt werden kann. Auf das Signal wird eine konti-
nuierliche quadratische Welle mit einer Amplitude von 10 uV und einer Fre-
quenz von etwa 1 cycle/24 seconds angewandt.

Zur Auswertung des DAW-Tests werden die Amplitude der quadratischen
Welle und das Peak-zu-Peak-Rauschen verwendet.

Wenn das analoge Detektorsignal Rauschen aufweist oder fehlt.

Die Lampe muss seit mindestens 10 Minuten eingeschaltet sein. SchlieRen Sie den Integrator,
Diagrammschreiber oder das Datensystem an den Analogausgang des Detektors an.
Durchfithrung des Tests mit Agilent LabAdvisor

1 Fiihren Sie den D/A Converter (DAC) Test aus (weitere Informationen finden
Sie in der Online-Hilfe der Benutzeroberfliche).

Test Name DjA Converter Test Description The test switches a test signal to the analog output, that can
be measured using an integrator or strip-chart recorder.

Module G42124:PRO010001S

Status Passed

Start Time 7/9/2009 3:06:30 PM

Stop Time 7/9/2009 3:06:53 PM

Test Procedure

V 1. Check Prerequisites...
& 2 Switchon Analog Output...
W 3. Switch off Analog Output...

Abbildung 70 D/A-Wandler-Test (DAW-Test) — Ergebnisse

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



Testfunktionen und Kalibrierung 9
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Abbildung 71 D/A-Wandler-Test (DAW-Test) — Beispiel einer Integrator-Darstellung

Durchfiihrung des Tests mit Instant Pilot

Der Test kann iiber die Befehlszeile gestartet werden.

1 Starten des Tests
TEST: DAC 1

Eingabe: RA 00000 TEST:DAC 1

2 Stoppen des Tests
TEST:DAC 0

Eingabe: RA 00000 TEST:DAC 0

Test Failed

Negatives Testergebnis
D/A-Wandler-Test (DAW-Test) — Auswertung

Das Rauschen auf der Stufe sollte weniger als 3 uV betragen.

Magliche Ursache Empfohlene MaRnahme

1 Ein fehlerhaftes Kabel oder ein Prifen oder ersetzen Sie das Kabel.
Erdungsproblem zwischen Detektor und
externem Gerat.

2 Defekte Detektor-Hauptplatine. Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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9 Testfunktionen und Kalibrierung

Dunkelstromtest

Wann erforderlich

222

Der Dunkelstromtest misst den Leckstrom jeder Diode. Der Test wird verwen-
det, um leckende Dioden zu ermitteln, die bei bestimmten Wellenlingen eine
Nicht-Linearitiat verursachen konnen. Wiahrend des Tests wird die Spaltein-
heit in die Dunkelposition verschoben, wodurch kein Licht mehr auf das Dio-
denarray fallen kann. Als Nichstes wird der Leckstrom jeder Diode gemessen
und grafisch dargestellt. Der Leckstrom (in Anzahl angegeben) bei jeder Diode

sollte innerhalb der Grenzwerte liegen.

Im Falle eines Problems.

1 Fihren Sie den Dark Current Test iber die empfohlene Benutzeroberflache
aus (weitere Informationen finden Sie in der Online-Hilfe der Benutzerober-

flache).
Test Name Dark Current Test Description
Module G42124:PRO010001S
Status Passed
Start Time 71912009 3:04:21 PM
Stop Time 7192009 3:04:41 PM

The test measures the dark current from the detector optic.

—Test Procedure

ﬂ/ 1. Check Prerequisites...
2. Perform Dark Current Test...
8

Evaluate Data...

Abbildung 72 Dunkelstromtest — Ergebnisse

—Result

MName

Value

Cell Product Mumber

G4212-60011

Cell Mame Max-Light Test Cell
Cell Type 10 mmf0 pl
Lamp Type Automatic Mode

Dark Current Minimum

7698 Counts

Dark Current Average

7726 Counts

Dark Current Maximum

7763 Counts
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Dunkelstromtest
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Abbildung 73 Dunkelstromtest — Signale

Test Failed

Test fehlgeschlagen

Magliche Ursache

1 Defekte Spalteinheit (Streulicht).

2 Defekte Detektor-Hauptplatine.

3 Defekte PDA/Optikeinheit.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity

Empfohlene MaBnahme

Fihren Sie den “Spalttest (G4212A)" auf
Seite 212 durch (Teil des “Selbsttest” auf
Seite 198).

Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.

Wenden Sie sich an einen Agilent
Kundendienstmitarbeiter.
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Dunkelstromtest
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10 Wartung

Warnungen und Vorsichtshinweise

m Giftige, entziindliche und gesundheitsgefahrliche Losungsmittel, Proben und
Reagenzien

Der Umgang mit Losungsmitteln, Proben und Reagenzien kann Gesundheits- und
Sicherheitsrisiken bergen.

-> Beachten Sie bei der Handhabung dieser Substanzen die geltenden
Sicherheitsvorschriften (z. B. durch Tragen von Schutzbrille, Handschuhen und
Schutzkleidung), die in den Sicherheitsdatenblattern des Herstellers beschrieben
sind, und befolgen Sie eine gute Laborpraxis.

-> Das Volumen an Substanzen sollte auf das fiir die Analyse erforderliche Minimum
reduziert werden.

-> Das Gerat darf nicht in einer explosionsgefahrdeten Umgebung betrieben werden.

m Augenschéaden durch Detektorlicht
2

Das Licht der UV-Lampe des optischen Systems in diesem Produkt kann bei
direktem Blickkontakt zu Augenverletzungen fiihren.

-> Schalten Sie die Lampe des optischen Systems immer aus, bevor Sie diese
entfernen.

Reparaturarbeiten am Modul konnen zu Personenschaden, z. B. einem Stromschlag,
fiihren, wenn die Abdeckung geoffnet ist.

- Nehmen Sie die Abdeckung des Moduls nicht ab.

-> Nur zertifizierte Personen sind befugt, Reparaturen im Innenbereich des Moduls
durchzufiihren.
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Wartung 10

Personenschaden oder Schaden am Produkt

Agilent ist weder ganz noch teilweise fiir Schaden verantwortlich, die durch
unsachgemiRe Verwendung, unbefugte Anderungen, Anpassungen oder
Modifikationen der Produkte, Nichteinhaltung der in den Benutzerhandbiichern von
Agilent beschriebenen Verfahren oder die unrechtmaflige Nutzung der Produkte
entstehen.

-> Produkte von Agilent dirfen nur gemaR der in den produktspezifischen
Benutzerhandbiichern von Agilent beschriebenen Art und Weise verwendet
werden.

Sicherheitsstandards fiir externe Geréate

- Wenn Sie externe Gerate an das System anschlieRen, stellen Sie sicher, dass diese
gemal den fiir die Art von externem Gerat geltenden Sicherheitsstandards getestet
und zugelassen wurden.
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10 Wartung

Einfiihrung in die Wartung

Das Modul ist besonders wartungsfreundlich. Die Wartung kann von der Vor-
derseite aus, mit dem Modul im Systemturm durchgefithrt werden.

Das Modul enthalt keine Innenteile, die gewartet werden kénnen.

Offnen Sie das Modul nicht.
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Uberblick iiber die Wartung

Tabelle 19 Uberblick iiber die Wartung

Wartung 10

Auf den folgenden Seiten werden Wartungen (einfache Reparaturen) beschrie-
ben, die am Detektor vorgenommen werden konnen, ohne das Gehiuse 6ffnen
Zu missen.

Tatigkeit

Haufigkeit

Hinweise

Reinigung des Moduls

Austausch der
Deuteriumlampe

Austausch der
Durchflusszelle

Trocknen des
Lecksensors

Austausch des
Leckagesystems

Falls erforderlich

Wenn Rausch- oder Drifterscheinungen die fiir die
Analyse zuldssigen Grenzen iibersteigen oder wenn
die Lampe nicht geziindet werden kann.

Bei Leckagen oder wenn die Intensitat aufgrund einer
verschmutzten Durchflusszelle abfallt.

Bei Auftreten einer Leckage.

Wenn Teile gebrochen oder korrodiert sind.

Nach dem Austausch miissen eine
Uberpriifung der
Wellenlédngenkalibrierung und ein
Intensitatstest durchgefiihrt werden.

Eine Uberpriifung der
Wellenlangenkalibrierung sollte nach
dem Austausch durchgefiihrt werden.

Priifen Sie auf Leckagen.

Prifen Sie auf Leckagen.
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10 Wartung

Reinigung des Moduls

Die Reinigung des Modulgehauses sollte mit einem weichen, mit Wasser oder
einer milden Spilmittellosung angefeuchteten Tuch erfolgen.

m In die Elektronik des Moduls tropfende Fliissigkeit kann zu einem Stromschlag
fiihren und das Modul beschédigen

-> Verwenden Sie fiir die Reinigung kein ibermé&Rig nasses Tuch.

- Vor dem Offnen von Verschraubungen im Fliissigkeitsweg miissen daher alle
Lésungsmittelleitungen entleert werden.
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Wartung 10

Austausch der Deuteriumlampe

Wann erforderlich

Erforderliche
Werkzeuge

Erforderliche Teile

Vorbereitungen

Wenn Rauschen oder Drifterscheinungen die fiir die Applikation zuldssigen Grenzen {ibersteigen
oder wenn die Lampe nicht geziindet werden kann.

Beschreibung

Schraubendreher POZI 1 PT3

Anzahl  Best.-Nr. Beschreibung
1 5190-0917 Langlebige Deuteriumlampe (8-polig) mit RFID-Tag

Schalten Sie die Lampe aus.

Verletzung bei Beriihrung einer heiBen Lampe

Wenn der Detektor in Gebrauch war, ist die Lampe moglicherweise heil.

-> Warten Sie in diesem Fall, bis die Lampe abgekiihlt ist.

1 Entfernen Sie die vordere Abdeckung. 2 Suchen Sie den Lampenbereich.
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10 Wartung

3 Losen Sie die drei Schrauben der Abdeckung des 4 Suchen und I6sen Sie die zwei Schrauben, die die Lampe
Lampengehéuses und entfernen Sie die Abdeckung. fixieren.

i |
’:lwm,

NLET 3% Agilem

@ " gaz1z-En008

10 s W 1y T

INET 2 Agilent

n
@ " 6421260008

10 mm; V(o) 1.0 pls Mox. Fross: 6 MPa/6

U e T

t = 101 I
H =.- | C

5 Lésen Sie den Lampenanschluss und entfernen Sie die
Lampe.

—T]
b

4o

Beriihren Sie auf keinen Fall den Glaskolben der
Lampe mit [hren Fingern. Dies kann die Lichtabgabe
reduzieren.
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Wartung 10

7 Setzen Sie die Lampe ein und schlieBen Sie sie wieder an
den entsprechenden Anschluss an.

8 Fixieren Sie die Lampe mit den zwei entsprechenden
Schrauben.

|
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9 Legen Sie die Kabel so in die Abdeckung des
Lampengehauses, dass sie nicht von der Abdeckung
eingeklemmt werden.

10 Setzen Sie die Abdeckung des Lampengehauses wieder
ein und befestigen Sie sie mit den drei Schrauben.

[
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s
S
M — —
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| = ...
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10 Wartung

11 Bringen Sie die vordere Abdeckung wieder an. 12 Fiihren Sie nach dem Aufwirmen der Lampe eine
Wellenldngen-Neukalibrierung durch.
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Wartung 10

Austauschen der Max-Light-Kartuschenzelle

Verwenden Sie fiir bioinerte Module ausschlieRlich bioinerte Teile!

Wann erforderlich Bei Leckagen oder wenn die Intensitat aufgrund einer verschmutzten Durchflusszelle abfallt.
Erforderliche Beschreibung
Werkzeuge

Inbusschliissel

Erforderliche Teile Anzahl Best.-Nr. Beschreibung
1 G4212-60008 Max-Light-Kartuschenzelle (10 mm, V(o) 1,0 pL)
1 G4212-60007 Max-Light-Kartuschenzelle (60 mm, V(o) 4,0 L)
1 G4212-60011 Max-Light-Testkartuschenzelle
1 G5615-60018 Max-Light-Kartuschenzelle bioinert (10 mm, V(o) 1,0 pL)

einschlieBlich PEEK-Kapillare 1,5 m Innendurchmesser 0,18 mm
(0890-1763) und PEEK-Verschraubungen 10 St./Packung (5063-6591)

1 G5615-60017 Max-Light-Kartuschenzelle bioinert (60 mm, V(o) 4,0 pL)
einschlieBlich PEEK-Kapillare 1,5 m Innendurchmesser 0,18 mm
(0890-1763) und PEEK-Verschraubungen 10 St./Packung (5063-6591)

1 G4212-60032 Max-Light-Kartuschenzelle HDR (3,7 mm, V(o) 0,4 pL)
1 G4212-60038 Max-Light-Kartuschenzelle ULD (10 mm, V(o) 0,6 pL)
Vorbereitungen Schalten Sie die Pumpe aus.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity 235



10 Wartung

Probenzersetzung und Verunreinigung des Gerats

Metallteile auf dem Flussweg kénnen mit den Biomolekdlen in der Probe in
Wechselwirkung treten, was zu Probenzersetzung und Verunreinigung fihrt.

-> Verwenden Sie fiir bioinerte Anwendungen immer spezielle bioinerte Teile, die
anhand des Bioinert-Symbols oder anderer in diesem Handbuch beschriebener
Kennzeichen identifiziert werden kénnen.

-> Mischen Sie in einem bioinerten System niemals bioinerte und nicht-bioinerte
Module oder Teile.

Zum Transport wird die Flusszelle mit Isopropanol gefiillt. Dies dient der Verhinderung von
Bruchschéaden durch ungeeignete Umgebungsbedingungen. Wenn die Flusszelle eine Zeit
lang nicht benutzt wird (Lagerung), spiilen Sie sie mit Isopropanol.

1 Entfernen Sie die vordere Abdeckung. 2 Suchen Sie den Zellenbereich.

236

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



Wartung 10

3 Trennen Sie die Einlasskapillare vom CELL-IN-Anschluss | 4 Entriegeln Sie den Zellenkartuschenhalter, indem Sie den
(links) und den Abflussschlauch vom Hebel nach vorne ziehen.
CELL-OUT-Anschluss (rechts).

6 Ziehen Sie den Kartuschenhalter der Zelle vollstandig
nach vorn heraus.
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10 Wartung

7 Nehmen Sie die Zelle aus dem Kartuschenhalter heraus. | 8 Setzen Sie zur sicheren Lagerung die schwarzen Kappen
(A) auf die Anschliisse der Zelle (IN/OUT) und stecken
Sie die Blindstopfen (B) hinein.

Die Hauben und Blindstopfen sollten immer ein- bzw.
aufgesetzt sein, um die Flusszelle zu schiitzen.

Vor einer langeren Lagerung sollte die Flusszelle
gespiilt und mit Isopropanol gefiillt werden, um
Algenwachstum zu verhindern.

Lagern Sie sie in dem Kunststoffgehause, das
zusammen mit der Max-Light-Kartuschenzelle
geliefert wird.
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Wartung 10

10 Schieben Sie den Kartuschenhalter der Zelle vollstandig

in das Modul.

12 Entfernen Sie die Blindstopfen von den CELL-IN- und

CELL-OUT-Anschlissen und bewahren Sie sie sicher auf.

9 Entfernen Sie die schwarzen Hauben von den

Anschlissen der Zelle (IN/OUT) und setzen Sie die Zelle

in den Kartuschenhalter ein.

. %
=3
7N

11 Heben Sie die zwei Hebel in die obere Endposition, um

die Zelle zu verriegeln.

239
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10 Wartung

13 Verbinden Sie die Einlasskapillare mit dem 14 Bringen Sie die vordere Abdeckung wieder an.
CELL-IN-Anschluss (links) und den Abflussschlauch mit
dem CELL-OUT-Anschluss (rechts).
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Wartung 10

Reinigen der Max-Light-Kartuschenzelle

Wann erforderlich Geringe Anzahl beim Intensitétstest oder Zellentest (fehlgeschlagene Tests)
Erforderliche Best.-Nr. Beschreibung
Werkzeuge

Alkohol (Isopropanol oder Ethanol)

Objektiv-Reinigungstuch oder Wattestébchen (z. B. Q-tips ®)
5062-8529 Zellenreinigungsfliissigkeit, 1 L

1 Spiilen Sie die Durchflusszelle eine Zeit lang mit dem Alkohol.

2 Nehmen Sie die Zelle aus dem Kartuschenhalter heraus (siehe “Aus-
tauschen der Max-Light-Kartuschenzelle” auf Seite 235).

3 Reinigen Sie den Lichteinlass und -ausgang der Zelle vorsichtig mit einem
mit Alkohol angefeuchteten Objektiv-Reinigungstuch oder Wattestabchen.

Falls Sie Wattestabchen verwenden, stellen Sie sicher, dass keine Wattereste am
Lichteinlass oder -ausgang zuriickbleiben.

Beriihren Sie den Lichteinlass und -ausgang der Zelle nicht mit den Fingern. Dadurch bildet
sich eine Schmutzschicht auf dem Fenster, die den Lichteinfall verringert.

4 Spiilen Sie die Durchflusszelle mit Wasser und wiederholen Sie den Intensi-
tatstest und/oder den Zellentest.

5 Wenn die Tests weiterhin fehlschlagen, muss die Durchflusszelle gegebenen-
falls ausgetauscht werden, wenn die chromatographische Leistung inakzep-
tabel ist.

Falls die Reinigung mit Alkohol keine Verbesserung bewirkt, benutzen Sie
Zellenreinigungsfliissigkeit, (5062-8529).
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10 Wartung

Aufbewahren der Max-Light-Kartuschenzelle

1 Spiilen Sie die Max-Light-Kartuschenzelle mit Isopropanol oder Methanol
und setzen Sie die Blindstopfen in den Einlass und Ausgang der Zelle (siehe
“Austauschen der Max-Light-Kartuschenzelle” auf Seite 235).

2 Nehmen Sie die Max-Light-Kartuschenzelle aus dem Kartuschenhalter des
Detektors.

3 Setzen Sie die schwarzen Hauben zum Schutz wieder auf den Lichteingang
und -auslass der Zelle.

4 Lagern Sie die Max-Light-Kartuschenzelle in dem mitgelieferten Kunststoff-
gehiuse.

242 Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



Wartung 10

Trocknen des Lecksensors

Wann erforderlich Bei Auftreten einer Leckage.
Erforderliche Beschreibung
Werkzeuge

Zellstofftuch

Vorbereitungen Schalten Sie die Pumpe aus.

1 Entfernen Sie die vordere Abdeckung.

2 Suchen Sie den Lecksensorbereich.

3 Trocknen Sie den Lecksensor und den Bereich um den
Sensor. Priifen Sie, ob Verschraubungen an der
Durchflusszelle locker sind. Achten Sie darauf, dass der

Lecksensor nicht die Abdeckung beriihrt (Abstand von
etwa 1 mm).
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10 Wartung

Austausch der Teile des Leckagesystems

Wann erforderlich

Erforderliche
Werkzeuge

Erforderliche Teile

Vorbereitungen

Wenn die Teile korrodiert oder gebrochen sind.

Beschreibung

Zellstofftuch

Anzahl  Best.-Nr.
1 5061-3388
1 5041-8389
1 5062-2463
1 G4212-40027

Schalten Sie die Pumpe aus.

Beschreibung

Leckagetrichter

Leckagetrichterhalterung

Gewellter Schlauch, PP, 6,5 mm Innendurchmesser, 5 m
Leckage-Abflussrohr

1 Entfernen Sie die vordere Abdeckung.

2 Suchen Sie den Leckage-Schnittstellenbereich.
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Wartung 10

3 Ziehen Sie den Leckagetrichter aus der 4 Setzen Sie die Teile des Leckage-Schnittstellensystems
Leckagetrichterhalterung heraus und schieben Sie das ein. Stellen Sie sicher, dass dass der Schlauch korrekt am
Leckage-Abflussrohr nach oben, um es zu entfernen. Boden angeschlossen ist.

ERENELRRENEREREAN

.

NERRARRRARNSUETH]

b Bringen Sie die vordere Abdeckung wieder an.
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10 Wartung

Austauschen der Modul-Firmware

Wann erforderlich

Erforderliche
Werkzeuge

Oder
Oder

Erforderliche Teile

Vorbereitungen

246

Die Installation neuerer Firmware kann notwendig sein:
* wenn eine neue Version Probleme der aktuell installierten Version behebt, oder
+ um auf allen Systemen dieselbe (validierte) Version zu nutzen.

Die Installation &lterer Firmware kann notwendig sein:

+ um auf allen Systemen dieselbe (validierte) Version zu nutzen, oder

* wenn ein neueres Modul mit einer neueren Version in das System eingefiigt wird, oder

+ wenn die Steuerungssoftware anderer Hersteller nur mit bestimmten Versionen kompatibel ist.

Beschreibung

LAN/RS-232 Update-Tool fiir die Firmware
Agilent Lab Advisor-Software

Instant Pilot G4208A
(nur, wenn vom Modul unterstiitzt)

Anzahl Beschreibung

1 Firmware, Tools und Dokumentationen von der Agilent Website

Weitere Informationen finden Sie in der Dokumentation, die im Lieferumfang des Update-Tools fiir
die Firmware enthalten ist.

Fiihren Sie zur Anderung der Firmware des Moduls folgende Schritte aus:

1 Laden Sie die erforderliche Firmware, das neuste LAN/RS-232 FW Update
Tool und die Dokumentation von der Agilent Website.

http://www.chem.agilent.com/_layouts/agilent/downloadFirm-
ware.aspx?whid=69761

2 Zum Laden der Firmware auf das Modul befolgen Sie bitte die in der Doku-
mentation enthaltenen Anweisungen.
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Tabelle 20 Modulspezifische Informationen (G4212A/B)

Wartung 10

G4212A - 1290 DAD

G4212B - 1260 DAD

Gelieferte Firmware
(Hauptsystem und
residentes System)

Kompatibilitat mit
Modulen der Serien
1100/1200/1260/1290

Kompatibilitat mit

VSA-Optikeinheit

Konvertierung
nach/Emulation

B.06.23

Wenn das G4212A in einem System
verwendet wird, muss die Firmware aller
anderen Module Version A.06.1x oder B.06.1x
oder hoher sein (Hauptsystem und residentes
System). Andernfalls funktioniert die
Kommunikation nicht.

B.06.30

Wenn das G4212B in einem System
verwendet wird, muss die Firmware aller
anderen Module Version A.06.3x oder B.06.3x
oder hoher sein (Hauptsystem und residentes
System). Andernfalls funktioniert die
Kommunikation nicht.

Eingefiihrt 07/2012. Firmware B.06.51, B.06.43 oder B.06.26 oder spéter (je nach verwendetem
Firmware-Set). Frithere Versionen sind nicht mit der VSA-Optik kompatibel. Diese Versionen
sind fiir die neue VSA-Optikeinheit und die neuen Hauptplatinen erforderlich.

Keine Angabe

Keine Angabe
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10 Wartung

Informationen von den Komponenten des Moduls

Lampen- und Flusszellen-RFID-Tag

Der Detektor ist mit einem System zur Identifizierung von UV-Lampen und
Flusszellen ausgestattet. Es arbeitet mit RFID-Tags (Radio Frequency Identifi-
cation), die an den Komponenten angebracht sind, sowie RFID-Tag-Lesegera-
ten an der Optikeinheit. In der folgenden Tabelle sind alle Informationen
aufgefiihrt, die im RFID-Tag gespeichert sind.

Tabelle 21 RFID-Tag-Daten

Lampeninformationen Flusszelleninformationen
Produktnummer *  Produktnummer
Seriennummer +  Seriennummer
Herstellungsdatum * Herstellungsdatum
Betriebsstundenzahler fiir UV-Lampe (gesamt) * nominale Streckenlange der Zelle (in
mm)

Betriebsstundenzéhler fiir UV-Lampe (tatséchlich) +  Zellenvolumen (o) in I
Anzahl Ziindungen *  Druckmaximum (in bar)

Datum des letzten Intensitatstests » Datum des letzten Zellentests

Der Druckwert wird immer in bar angezeigt, auch wenn die Anwenderoberflache andere
Einheiten verwendet, z. B. PSI.

Seriennummer und Firmware-Version
Die Benutzeroberfliche bietet modulspezifische Informationen, die auf der

Hauptplatine gespeichert sind, z. B. die Seriennummer und die Firmware-Ver-
sion.
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Ersatzteile und -materialien fiir die Wartung

Uberblick iiber die Ersatzteile

250

Verwenden Sie fiir bioinerte Module ausschlieRlich bioinerte Teile!

Nr.

10
"
12

Best.-Nr.
5190-0917
G4212-60008
G5615-60018

G4212-60007
G5615-60017

G4212-60032
G4212-60038
G4212-60011
5067-4660
5062-2462

5067-4691
5041-8388
5041-8389
5063-6527
G4212-40027
G4208A

Beschreibung
Langlebige Deuteriumlampe (8-polig) mit RFID-Tag
Max-Light-Kartuschenzelle (10 mm, V(c) 1,0 pL)

Max-Light-Kartuschenzelle bioinert (10 mm, V(o) 1,0 pL)
einschlieRlich PEEK-Kapillare 1,5 m Innendurchmesser 0,18 mm
(0890-1763) und PEEK-Verschraubungen 10 St./Packung (5063-6591)

Max-Light-Kartuschenzelle (60 mm, V() 4,0 pL)

Max-Light-Kartuschenzelle bioinert (60 mm, V(c) 4,0 pL)
einschlieRlich PEEK-Kapillare 1,5 m Innendurchmesser 0,18 mm
(0890-1763) und PEEK-Verschraubungen 10 St./Packung (5063-6591)

Max-Light-Kartuschenzelle HDR (3,7 mm, V(o) 0,4 pL)
Max-Light-Kartuschenzelle ULD (10 mm, V(c) 0,6 pL)
Max-Light-Testkartuschenzelle

Einlasskapillare Edelstahl 0,12 mm Innendurchmesser, 220 mm lang

PTFE-Schlauch flexibel, Innendurchmesser 0,8 mm, AuRendurchmesser
1,6 mm, 2 m, bei Nachbestellung 5 m (Flusszelle zu Abfluss)

Geratevorderseite DAD/VWD/FLD (1260/1290)

Leckagetrichter

Leckagetrichterhalterung

Schlaucheinheit, @ innen 6 mm, @ auBen 9 mm, 1,2 m (zum Auslass)
Leckage-Abflussrohr

Steuermodul (Instant Pilot)
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Ersatzteile und -materialien fiir die Wartung 11

Instant Pilot G4208A (erfordert Firmware ab Version B.02.11).

Informationen zu Kabeln finden Sie unter “Kabeliibersicht” auf Seite 254.
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11 Ersatzteile und -materialien fiir die Wartung

Kits
Zubehorkit
Zubehorkit (G4212-68755 ) Enthalt spezielle Zubehorteile und Materialien, die
fiir die Installation des Detektors erforderlich sind.
Best.-Nr. Beschreibung
5062-2462 PTFE-Schlauch flexibel, Innendurchmesser 0,8 mm, AuRendurchmesser
1,6 mm, 2 m, bei Nachbestellung 5 m (Flusszelle zu Abfluss)
5063-6527 Schlaucheinheit, @ innen 6 mm, @ auen 9 mm, 1,2 m (zum Auslass)
5042-9967 Schlauchklemmen (5 Stiick)
0100-1516 PEEK Verschraubung, mannlich, 2 St./Pck.
5067-4660 Einlasskapillare Edelstahl 0,12 mm Innendurchmesser, 220 mm lang
5181-1516 CAN-Kabel, Modul zu Modul, 0,5 m

Inline-Druckentlastungsventil-Set (G4212-68001)

Informationen zum Schutz der Flusszelle vor Uberdruck finden Sie unter
“Inline-Druckentlastungsventil-Set (G4212-68001)" auf Seite 131.
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Dieses Kapitel enthalt Informationen zu den Kabeln, die mit den Agilent
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Anschlusskabel

Kabeliibersicht 254
Analogkabel 256
Remote-Kabel 258
BCD-Kabel 261
CAN/LAN-Kabel 263
RS-232 Kabel 264

LC-Modulen 1260 Infinity/1290 Infinity verwendet werden.

Agilent Technologies

253



12 Anschlusskabel

Kabeliibersicht

Verwenden Sie niemals andere Kabel als die die von Agilent Technologies mitgeliefert
wurden um eine gute Funktionalitdt und EMC-geméaRe Sicherheitshestimmungen zu
gewadbhrleisten.

Analogkabel

Best.-Nr. Beschreibung

35900-60750 Steckverbindung, Agilent Modul zu 3394/6-Integratoren
35900-60750 Agilent 35900A A/D-Wandler

01046-60105 Analogkabel (BNC zu Universalanschluss, Kabelschuhe)

Remote-Kabel

Best.-Nr. Beschreibung
03394-60600 Steckverbindung, Agilent Modul zu 3396A (Serie I)-Integratoren

3396 Serie Il / 3395A-Integrator, siehe Details in Abschnitt
“Remote-Kabel” auf Seite 258

03396-61010 Steckverbindung, Agilent Modul zu 3396 (Serie
I1)-/3395B-Integratoren

5061-3378 Remote-Kabel

01046-60201 Steckverbindung Agilent Modul - Universalanschluss

BCD-Kabel

Best.-Nr. Beschreibung

03396-60560 Steckverbindung, Agilent Modul zu 3396-Integratoren

G1351-81600 Steckverbindung Agilent Modul - Universalanschluss
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CAN-Kabel

Best.-Nr.
5181-1516
5181-1519

LAN-Kabel

Best.-Nr.
5023-0203

5023-0202

RS-232 Kabel

Best.-Nr.
G1530-60600
RS232-61601

5181-1561

Anschlusskabel 12

Beschreibung
CAN-Kabel, Modul zu Modul, 0,5 m
CAN-Kabel, Modul zu Modul 1 m

Beschreibung

Ausgekreuztes Netzwerkkabel, abgeschirmt, 3 m (fiir
Punkt-zu-Punkt-Anschluss)

Twisted Pair-Netzwerkkabel, abgeschirmt, 7 m (ftr
Punkt-zu-Punkt-Anschluss)

Beschreibung
RS-232 Kabel, 2 m

RS-232-Kabel, 2,5 m

Gerét zu PC, 9x9-Pin-Buchse. Dieses Kabel hat eine spezielle Pinbelegung
und kann nicht zum Anschliefen von Druckern und Plottern verwendet
werden. Es wird auch als ,,Nullmodemkabel” bezeichnet und verwendet
volles Handshaking, d. h die Pinverbindungen sind wie folgt: 1-1, 2-3, 3-2,
4-6,5-5, 6-4,7-8,8-7,9-9.

RS-232 Kabel, 8 m
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12 Anschlusskabel

Analogkabel

T [EIE

An einem Ende dieser Kabel befindet sich ein BNC-Stecker, der an Agi-
lent-Module angeschlossen wird. Der Anschluss am anderen Ende ist abhangig
vom anzuschlief3enden Gerit.

Agilent Modul an 3394/6-Integratoren

Best.-Nr. 35900-60750 Pin 3394/6 Pin Agilent Signal
Modul
1 Nicht belegt
2 Abschirmung  Analog -
3 Zentrum Analog +

ESHIEEH
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Agilent Modul an BNC-Anschluss

Anschlusskabel

12

Best.-Nr. 8120-1840 Pin BNC Pin Agilent Signal
Modul
&ijj%ﬂ @ Abschirmung  Abschirmung  Analog -
Zentrum Zentrum Analog +
Agilent Modul an Universalanschluss
Best.-Nr. 01046-60105 Pin Pin Agilent Signal
Modul
1 Nicht belegt
2 Schwarz Analog -
/& 3 Rot Analog +

ﬂ\

#
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12 Anschlusskabel

Remote-Kabel

258

o \\&@@@@@@@@@ // )

An einem Ende dieser Kabel befindet sich ein Agilent Technologies
APG-Remote-Stecker (AGP = Analytical Products Group), der an die Agi-
lent-Module angeschlossen wird. Die Art des Steckers am anderen Kabelende
ist von dem anzuschliefenden Gerit abhingig.

Agilent Modul an 3396A-Integratoren

Best.-Nr. 03394-60600 Pin 3396A Pin Agilent  Signal Aktiv
Modul (TTL-Pegel)
B 9 1 - Weil Digitale
O Masse
Sg J° Nicht belegt 2 - Braun Vorbereitung  Niedrig
: i ] 3 3 - Grau Start Niedrig
2 8 Nicht belegt 4 - Blau Abschalten Niedrig
it Nichtbelegt 5 - Rosa Nicht belegt
© Nicht belegt 6 - Gelb Einschalten Hoch
514 7 - Rot Bereit Hoch
1 8 - Griin Stopp Niedrig

Nichtbelegt ~ 9-Schwarz  Startanfrage Niedrig
13,15 Nicht belegt

Agilent Modul zu Integratoren der 3396 Serie Il / 3395A-Integratoren

Verwenden Sie das Kabel Steckverbindung, Agilent Modul zu 3396A (Serie
D-Integratoren (03394-60600) und trennen Sie den Kontaktstift Nr. 5 auf der
Integratorseite. Andernfalls gibt der Integrator START und nicht BEREIT aus.

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



Anschlusskabel

Agilent Modul an Agilent 3396 Serie 111/3395B-Integratoren

12

Best.-Nr. 03396-61010 Pin 33XX Pin Agilent  Signal Aktiv
Modul (TTL-Pegel)
PR 9 1-Weily Digitale
Masse
Sg Nicht belegt 2 - Braun Vorbereitung Niedrig
(:) e 3 3 - Grau Start Niedrig
z g Nicht belegt 4 - Blau Abschalten Niedrig
e Nicht belegt 5 - Rosa Nicht belegt
. Nicht belegt 6 - Gelb Einschalten Hoch
14 7 - Rot Bereit Hoch
4 8 - Griin Stopp Niedrig
Nicht belegt 9-Schwarz  Startanfrage Niedrig
13,15 Nicht belegt
Agilent Modul an Agilent 35900 A/D-Wandler
Best.-Nr. 5061-3378 Pin 35900 Pin Agilent  Signal Aktiv
A/D Modul (TTL-Pegel)
1-Weil 1-Weil Digitale
Masse
2 - Braun 2 - Braun Vorbereitung Niedrig
3 - Grau 3 - Grau Start Niedrig
4 - Blau 4 - Blau Abschalten Niedrig
5 - Rosa 5 - Rosa Nicht belegt
6 - Gelb 6 - Gelb Einschalten Hoch
7 - Rot 7 - Rot Bereit Hoch
8 - Griin 8 - Grin Stopp Niedrig
9 - Schwarz 9-Schwarz  Startanfrage Niedrig
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12 Anschlusskabel

Agilent Modul an Universalanschluss

Best.-Nr. 01046-60201 Farbe Pin Agilent  Signal Aktiv
Modul (TTL-Pegel)
Weil 1 Digitale
N J% ; Masse
0o Braun 2 Vorbereitung Niedrig
aa| KEY
ié ug Grau 3 Start Niedrig
(]|
“Smi0g Blau 4 Abschalten  Niedrig
oo
o] Rosa 5 Nicht belegt
oa
o] Gelb 6 Einschalten  Hoch
Rot 7 Bereit Hoch
Griin 8 Stopp Niedrig
Schwarz 9 Startanfrage Niedrig
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Anschlusskabel 12

BCD-Kabel

Ein Ende dieser Kabel weist einen 15-poligen Stecker auf, der an die Agi-
lent-Module angeschlossen wird. Die Art des Steckers am anderen Kabelende
ist von dem anzuschliefenden Gerit abhingig.

Agilent Modul an Universalanschluss

Best.-Nr. G1351-81600 Farbe Pin Agilent  Signal BCD-Ziffer
Modul
Grin 1 BCD 5 20
Lila 2 BCD 7 80
~ Blau 3 BCD 6 40
—
~— Gelb 4 BCD 4 10
\\\; Schwarz 5 BCD O 1
N Orange 6 BCD 3 8
Rot 7 BCD 2 4
Braun 8 BCD 1 2
Grau 9 Digitale Grau
Masse
Grau/rosa 10 BCD 11 800
Rot/blau 1 BCD 10 400
WeiR/griin 12 BCD 9 200
Braun/griin 13 BCD 8 100

Nicht belegt 14
Nicht belegt 15 +5V Niedrig
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12 Anschlusskabel

Agilent Modul an 3396-Integratoren

Best.-Nr. 03396-60560 Pin 3396 Pin Agilent  Signal BCD-Ziffer
Modul
— 1 1 BCD5 20
2 2 BCD 7 80
Se
N 3 3 BCD 6 40
E
: 4 4 BCD 4 10
<
e 5 5 BCDO 1
1e
6 6 BCD 3 8
7 7 BCD 2 4
8 8 BCD 1 2
9 9 Digitale
Masse
Nicht belegt 15 +5V Niedrig
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CAN/LAN-Kabel

Anschlusskabel 12

I

An beiden Kabelenden befindet sich ein Modulstecker fiir den Anschluss an
die CAN- bzw. LAN-Buchse der Agilent-Module.

CAN-Kabel

Best.-Nr.
5181-1516
5181-1519

LAN-Kabel

Best.-Nr.
5023-0203

5023-0202

Beschreibung
CAN-Kabel, Modul zu Modul, 0,5 m
CAN-Kabel, Modul zu Modul 1T m

Beschreibung

Ausgekreuztes Netzwerkkabel, abgeschirmt, 3 m (fir
Punkt-zu-Punkt-Anschluss)

Twisted Pair-Netzwerkkabel, abgeschirmt, 7 m (fir
Punkt-zu-Punkt-Anschluss)
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12 Anschlusskabel

RS-232 Kabel

Best.-Nr. Beschreibung
G1530-60600 RS-232 Kabel, 2 m
RS232-61601 RS-232-Kabel, 25 m

Geréat zu PC, 9x9-Pin-Buchse. Dieses Kabel hat eine spezielle Pinbelegung
und kann nicht zum AnschlieRen von Druckern und Plottern verwendet
werden. Es wird auch als ,,Nullmodemkabel” bezeichnet und verwendet
volles Handshaking, d. h die Pinverbindungen sind wie folgt: 1-1, 2-3, 3-2,
4-6,5-5, 6-4,7-8,8-7,9-9.

5181-1561 RS-232 Kabel, 8 m

264 Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity



Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity

13
Hardwareinformationen

Firmware-Beschreibung 266
Elektrische Anschliisse 269
Riickansicht des Moduls 270
Informationen zur Seriennummer des Gerdts 271
Schnittstellen 272
Uberblick iiber Schnittstellen 275
Einstellen des 8-Bit-Konfigurationsschalters 279
Spezielle Einstellungen 282

Dieses Kapitel beschreibt den Detektor mit weiteren Einzelheiten zu Hardware
und Elektronik.

Agilent Technologies

265



13 Hardwareinformationen

Firmware-Beschreibung

Die Firmware des Gerits besteht aus zwei unabhingigen Teilen:
* einem nicht gerdtespezifischen Teil namens Residentes System

* einem geratespezifischen Teil namens Hauptsystem

Residentes System

Der residente Teil der Firmware ist fiir alle Agilent Module der Serien
1100/1200/1220/1260/1290 identisch. Seine Eigenschaften sind:

* vollstindige Kommunikationsfihigkeiten (CAN, LAN und RS-232C)
* Speicherverwaltung

* Féahigkeit zur Aktualisierung der Firmware auf dem 'Hauptsystem'

Hauptsystem

Seine Eigenschaften sind:
» vollstindige Kommunikationsfihigkeiten (CAN, LAN und RS-232C)
* Speicherverwaltung

* Fahigkeit zur Aktualisierung der Firmware auf dem 'Residenten System'

Zusatzlich umfasst das Hauptsystem die Geratefunktionen, die aufgeteilt sind
in allgemeine Funktionen wie
* Synchronisierung tiber APG-Remote durchfiihren,
* Fehlerhandhabung,
* diagnostische Funktionen,
* oder modulspezifische Funktionen wie z. B.
interne Ereignisse wie Lampensteuerung, Filterbewegungen,

Rohdatensammlung und Umwandlung in Extinktion.
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Hardwareinformationen 13

Firmware-Aktualisierungen

Firmware-Aktualisierungen konnen tiber IThre Benutzerschnittstelle durchge-
fithrt werden:

* Tool fir PC- und Firmware-Aktualisierung mit Dateien auf der Festplatte
* Instant Pilot (G4208A) mit Dateien auf einem USB-Stick
* Agilent Lab Advisor Software B.01.03 und héher

Die Dateibenennungskonventionen sind wie folgt:

PPPP_RVVV_XXX.dlb, wobei

PPPP die Produktnummer ist, zum Beispiel, 1315AB fiir den G1315A/B DAD,
R die Firmware-Revision, zum Beispiel, A fiir G1315B oder B fiir G1315C DAD,
VVV ist die Revisionsnummer, zum Beispiel 102 ist Revision 1.02,

XXX ist die Modellnummer der Firmware.

Fir Anleitungen zu Firmware-Aktualisierungen siehe den Abschnitt Firm-
ware austauschen im Kapitel Wartung oder verwenden Sie die Dokumenta-
tion, die mit den Firmware-Aktualisierungs-Tools geliefert wurde.

Die Aktualisierung des Hauptsystems kann nur im residenten System erfolgen. Die
Aktualisierung des residenten Systems kann nur im Hauptsystem erfolgen.

Haupt- und residente Firmware miissen aus demselben Set sein.

Aktualisierung
Hauptfirmware

Residentes System Hauptsystem

Aktualisierung
residente Firmware

Abbildung 74 Aktualisierungsmechanismus der Firmware
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13 Hardwareinformationen

268

Manchen Modulen sind in Bezug auf Downgradings durch die Hauptplatinenversion oder
ihre anfangliche Firmwarerevision Grenzen gesetzt. Zum Beispiel kann ein G1315C DAD SL
kein Downgrade unter Firmware-Revision B.01.02 bzw. auf ein A.xx.xx haben.

Manche Module kénnen umbenannt werden (z.B. G1314C in G1314B), um den Betrieb in
bestimmten Steuerungssoftwareumgebungen zu erlauben. In diesem Fall wird das
Funktionsset des Zieltyps verwendet und das Funktionsset des Originals geht dabei
verloren. Nach der Umbenennung (z.B. von G1314B in G1314C) steht das
Originalfunktionsset wieder zur Verfiigung.

Alle diese spezifischen Informationen sind in der mit den Tools zur Firmware-Aktualisierung
bereitgestellten Dokumentation beschrieben.

Die Tools zur Firmware-Aktualisierung, Firmware und Dokumentation stehen
auf der Website von Agilent zur Verfiigung.

* http://www.chem.agilent.com/_layouts/agilent/downloadFirm-
ware.aspx?whid=69761
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Hardwareinformationen 13

Elektrische Anschliisse

* Der CAN-Bus ist ein serieller Bus mit hoher Dateniibertragungsrate. Beide
CAN-Bus-Anschliisse werden fiir den internen Datentransfer zwischen
Modulen und fiir die Synchronisation verwendet.

* Ein Analogausgang liefert Signale fiir Integratoren oder Datenverarbei-
tungssysteme.

* Der REMOTE-Anschluss kann in Verbindung mit anderen Analysengeriten
von Agilent Technologies verwendet werden, um Funktionen wie Starten,
Stoppen, allgemeines Abschalten, Vorbereiten usw. zu nutzen.

* Der RS-232C-Anschluss kann mit geeigneter Software verwendet werden,
um das Modul von einem Computer aus tiber eine RS-232C-Verbindung zu
steuern. Dieser Anschluss wird iiber den Konfigurationsschalter aktiviert
und konfiguriert.

* Die Netzanschlussbuchse erlaubt eine Eingangsspannung von 100 —
240 VAC = 10 % mit einer Netzfrequenz von 50 oder 60 Hz. Der maximale
Stromverbrauch variiert je nach Modul. Das Modul verfiigt tiber ein Univer-
salnetzteil. Es gibt daher keinen Spannungswahlschalter. Es gibt keine von
aufRen zuganglichen Sicherungen, da elektronische Automatiksicherungen
im Netzteil eingebaut sind.

Verwenden Sie ausschlieRlich Originalkabel von Agilent Technologies, um eine

einwandfreie Funktion und die Einhaltung der Sicherheits- und EMC-Bestimmungen zu
gewabhrleisten.
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Riickansicht des Moduls

=
REMOTE

il CoOCOCoO COCOCOCOCOCD COCOCOCOCHOCD

CONFIG

0oogon

CAN

L]

QANQ As-232  USB o

[/ ig

o

O COCO O CO D
CoOHOCOHOCOHOC O CHC >
COCOCOCDOCDOC D
COCOCDOCDHOC>D
CCOCCDOCCDOCTDC™D
COHOHCOCOHOCDOC DO D
[SEED Y G } GEED N G | GEED ¥ G
COCOCOCOHOC O D
C O C O C O C OC O

LAN

@

CHCOCCHCTHCOTID

E

i
£

COMPACT FLASH

34> Agilent Technologies

Product No., G42124

(NN
No. DE9

Made in Germany

Serial xxx110 Fow—
(NIRRT ez

Agilent Technologies, 76231 Waldbromn

@ © CEmny

LREVET NP ICES/NME-0!

Wede
SELECT

BOONND

1N

it | ot
= @

Ressrved

]

..... a0 1
1
1

Sn| ewed |5

1 Confis.
o5 switchas

100-240v-
160VA. 50/60 42

Abbildung 75 Riickseite des Detektors — Elektrische Verbindungen und Typenschilder

Der Steckplatz fiir die CompactFlash-Karte ist noch nicht aktiv. Er wird gegebenenfalls fiir
zukiinftige Erweiterungen verwendet.
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Informationen zur Seriennummer des Gerats

Seriennummerinformation fiir Serie 1200 und 1290 Infinity

Die Seriennummer auf den Geritetiketten enthélt die folgenden Angaben:

CCYWWSSSSS Format
CC Herstellungsland
DE = Deutschland
JP = Japan
CN = China
YWW Jahr und Woche der letzten umfassenden

Produktionsanderung, 820 steht beispielsweise fiir Woche 20
in 1998 oder 2008

SSSSS .echte” Seriennummer

Seriennummerinformation fiir 1260 Infinity

Die Seriennummer auf den Geritetiketten enthélt die folgenden Angaben:

CCXZZ00000 Format
CC Herstellungsland
DE = Deutschland
JP = Japan
CN = China
X Alphabetisches Zeichen A-Z (verwendet durch Hersteller)
ZZ Alphanumerischer Code 0-9, A-Z, wo jede Kombination

eindeutig ein Modul bezeichnet (es kann nicht mehr als einen
Code fiir dasselbe Modul geben)

00000 Seriennummer

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity
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13 Hardwareinformationen

Schnittstellen

Die Agilent Gerdtemodule der Serie 1200 Infinity weisen folgende Schnittstel-
len auf:

Tabelle 22 Schnittstellen fiir Agilent Geratemodule der Serie 1200 Infinity

Modul CAN LAN/BCD LAN RS-232 Analog APG- Spezial
(optional) (integriert) Remote

Pumps

G1310B Iso-Pumpe 2 Ja Nein Ja 1 Ja

G1311B Quat-Pumpe
G1311C Quat-Pumpe VL
G1312B Bin-Pumpe
G1312C Bin-Pumpe VL
1376A Kap.-Pumpe
G2226A Nano-Pumpe
G5611A Bioinerte

Quat-Pumpe

G4220A/B Bin-Pumpe 2 Nein Ja Ja Nein Ja CAN-DC- OUT fur

G4204A Quat-Pumpe CAN-Folgegerate

G1361A Vorb.-Pumpe 2 Ja Nein Ja Nein Ja CAN-DC- OUT fur
CAN-Folgegerite

Samplers

G1329B ALS 2 Ja Nein Ja Nein Ja THERMOSTAT fur

G2260A Vorb.-ALS G1330B

G1364B FC-PS 2 Ja Nein Ja Nein Ja THERMOSTAT fiir

G1364C FC-AS G1330B

G1364D FC-pS CAN-DC- OUT fur

G1367E HiP ALS CAN-Folgegerate

G1377A HiP mikro ALS

G2258A DL ALS

G5664A Bioinertes FC-AS

G5667A Bioinerter auto-
matischer Probengeber

G4226A ALS 2 Ja Nein Ja Nein Ja
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Tabelle 22 Schnittstellen fiir Agilent Geratemodule der Serie 1200 Infinity

Hardwareinformationen 13

Modul CAN LAN/BCD LAN RS-232 Analog APG- Spezial
(optional)  (integriert) Remote

Detectors

G1314B VWD VL 2 Ja Nein Ja 1 Ja

G1314C VWD VL+

G1314E/F VWD 2 Nein Ja Ja 1 Ja

G4212A/B DAD 2 Nein Ja Ja 1 Ja

G1315C DAD VL+ 2 Nein Ja Ja 2 Ja

G1365C MWD

G1315D DAD VL

G1365D MWD VL

G1321B FLD 2 Ja Nein Ja 1 Ja

G1362A RID

G4280A ELSD Nein Nein Nein Ja Ja Ja EXT Kontakt

AUTOZERO

Others

G1170A Ventilantrieb 2 Nein Nein Nein Nein Nein 1

G1316A/CTCC 2 Nein Nein Ja Nein Ja

G1322A DEG Nein Nein Nein Nein Nein Ja AUX

G1379B DEG Nein Nein Nein Ja Nein Ja

G4225A DEG Nein Nein Nein Ja Nein Ja

G4227A Flex Cube 2 Nein Nein Nein Nein Nein 1

G4240A CHIP CUBE 2 Ja Nein Ja Nein Ja CAN-DC- OUT fur

CAN-Folgegerate
THERMOSTAT fiir
G1330A/B (NICHT
VERWENDET)

' Erfordert ein HOST-Modul mit integriertem LAN (z. B. G4212A oder G4220A, Firmware mindestens Version B.06.40 oder
C.06.40) bzw. mit einer zusatzlichen LAN-Karte G1369C

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity

273



13 Hardwareinformationen

Der Detektor (DAD/MWD/FLD/VWD/RID) ist der bevorzugte Zugangspunkt fir die
Steuerung tiber LAN. Die moduliibergreifende Kommunikation erfolgt Giber CAN.

* CAN-Buchsen zum Anschluss von anderen Modulen

* LAN-Buchse als Schnittstelle fiir die Steuersoftware

* RS-232C als Schnittstelle zu einem Computer

» REMOTE-Anschluss als Schnittstelle zu anderen Agilent Produkten

* Analogausgangsbuchse(n) fiir den Signalausgang
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Uberblick iiber Schnittstellen

CAN

Die CAN-Schnittstelle dient der Dateniibertragung zwischen den Geratemodu-
len. Es handelt sich um ein zweiadriges serielles Bussystem, das hohes Daten-
aufkommen und Echtzeitanforderungen unterstiitzt.

LAN

Die Module haben entweder einen Steckplatz fiir eine LAN-Karte (z. B. Agilent
G1369B/C LAN-Schnittstelle) oder eine integrierte LAN-Schnittstelle (z. B.
Detektoren G1315C/D DAD und G1365C/D MWD). Diese Schnittstelle ermog-
licht die Steuerung des Moduls/Systems tiber einen angeschlossenen Compu-
ter mit der entsprechenden Steuerungssoftware. Einige Module haben weder
eine integrierte LAN-Schnittstelle noch einen Steckplatz fiir eine LAN-Karte
(z. B. G1170A Ventilantrieb oder G4227A Flex Cube). Dies sind gehostete
Module, die ein Host-Modul mit Firmware B.06.40 oder spater bzw. mit zusatz-
licher G1369C LAN-Karte benétigen.

Wenn das System einen Agilent Detektor (DAD/MWD/FLD/VWD/RID) umfasst, sollte das
LAN aufgrund der hoheren Datenlast mit dem DAD/MWD/FLD/VWD/RID verbunden
werden. Wenn das System keinen Agilent Detektor umfasst, sollte die LAN-Schnittstelle in
der Pumpe oder im automatischen Probengeber installiert werden.

RS-232C (seriell)

Der RS-232C-Anschluss wird zur Steuerung des Moduls von einem Computer
mit entsprechender Software aus verwendet. Diese Schnittstelle kann durch
den Konfigurationsschalter an der Riickseite des Moduls konfiguriert werden.
Informationen hierzu finden Sie unter Einstellungen fiir die RS-232C-Daten-
kommunikation.

Bei Hauptplatinen mit integriertem LAN ist keine Konfiguration méglich. Diese sind wie
folgt vorkonfiguriert:

+ 19.200 Baud

+ 8 Datenbits ohne Paritat

+ eswerden immer ein Start- und ein Stoppbit verwendet (nicht anderbar).
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Die RS-232C-Schnittstelle ist als DCE (Data Communication Equipment,
Dateniibertragungseinrichtung) ausgelegt mit einem 9-poligen mannlichen
SUB-D-Anschluss. Die Pins sind wie folgt definiert:

Tabelle 23 RS-232C-Belegungstabelle

Pin Richtung Funktion

1 Ein DCD

2 Ein RxD

3 Aus TxD

4 Aus DTR

5 Masse

6 Ein DSR

7 Aus RTS

8 Ein CTS

9 Ein RI

Gerat PC
DCD 1 1 DCD
RX 2 2 RX
™ 3 X 3 X
DTR 4 4 DTR
GND | | 5 36 5 | |enp
DSR 6 6 DSR
RTS 7 7 RTS
CTS 8 DC 8 CTS
RI 9 9 RI
DB9Y DB9 DB9 DB9

Mannlich Weiblich Weiblich Mannlich

Abbildung 76 RS-232 Kabel
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Analogsignalausgabe

Die Analogsignalausgabe kann an eine Aufzeichnungsvorrichtung geleitet wer-
den. Einzelheiten dazu finden Sie in der Beschreibung der Hauptplatine des
Moduls.

APG-Remote

Der APG-Remote-Anschluss kann in Verbindung mit anderen Analysegeriten
von Agilent Technologies benutzt werden, um Funktionen wie allgemeines
Abschalten, Vorbereiten usw. zu nutzen.

Diese Remote-Steuerung gestattet die Verbindung zwischen einzelnen Geraten
oder Systemen zur Durchfithrung koordinierter Analysen mit einfachen Ver-
bindungsanforderungen.

Es wird der Subminiatur-D-Steckverbinder verwendet. Das Modul verfigt iiber
einen Remote-Anschluss, mit gleichzeitig Ein- und Ausgang (verdrahtete
ODER-Schaltung).

Um innerhalb eines dezentralen Analysesystems maximale Sicherheit zu
gewihrleisten, dient eine Signalleitung (SHUT DOWN) speziell dazu, die system-
kritischen Komponenten abzuschalten, sobald in irgendeinem der Module ein
schwerwiegendes Problem erkannt wird. Zur Erkennung, ob alle angeschlosse-
nen Module eingeschaltet oder ordnungsgemafd am Netz sind, ist eine Leitung
vorgesehen, die den Einschaltzustand POWER ON aller angeschlossenen
Module registriert. Die Steuerung des Analysenlaufs erfolgt iiber die Signale
READY (bereit fiir die folgende Analyse), gefolgt von START des Analysenlaufs
und optional STOP der Analyse, die auf den entsprechenden Signalleitungen
ausgelost werden. Zuséatzlich konnen die Signale PREPARE und START REQUEST
ubermittelt werden. Die Signalpegel sind wie folgt festgelegt:

* Standard-TTL-Pegel (0 V ist logisch wahr, + 5,0 V ist falsch)
» Lifter aus ist 10,
* Eingangswiderstand betriagt 2,2 kOhm bei +5,0 V, und

* Ausgang ist vom Typ offener Kollektor, Einginge/Ausginge (verdrahtete
ODER-Schaltung).

Alle gangigen TTL-Schaltkreise funktionieren mit einem Netzteil von 5 V. Ein TTL-Signal ist

als "Niedrig" (low) oder L definiert, wenn es zwischen 0 V und 0,8 V liegt, und als "Hoch"
(high) oder H, wenn es zwischen 2,0 V und 5,0 V liegt (in Bezug auf den Erdungsanschluss).
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Tabelle 24 Signalverteilung am Remote-Anschluss

Pin Signal

Beschreibung

1 DGND
2 VORBEREITEN

3 START

4 ABSCHALTEN

5

6 EINSCHALTEN

7 BEREIT

8 STOPP

9 STARTANFRAGE

Digitale Masse

(L) Anforderung zur Analysenvorbereitung (z. B. Kalibrierung,
Detektorlampe ein). Empfanger ist jedes beliebige Modul, das
Aktivitaten vor der Analyse ausfiihrt.

(L) Anforderung, eine Laufzeittabelle zu starten. Empféanger ist jedes
beliebige Modul, das laufzeitabhéngige Aktivitaten ausfiihrt.

(L) System hat ernsthafte Probleme (z. B. Leckage: Pumpe wird
gestoppt). Empfanger ist jedes beliebige Modul, das zur Reduzierung
des Sicherheitsrisikos beitragen kann.

Nicht belegt

(H) Alle mit dem System verbundenen Module werden eingeschaltet.
Empfénger ist jedes beliebige Modul, das vom Betrieb anderer
Module abhangt.

(H) Das System ist bereit fiir die nachste Analyse. Empféanger ist
jeder Sequenzcontroller.

(L) Das System soll so schnell wie mdglich betriebshereit gemacht
werden (z. B. Lauf beenden, Injektion abbrechen oder beenden).
Empfénger ist jedes beliebige Modul, das laufzeitabhangige
Aktivitaten ausfihrt.

(L) Anforderung zum Start des Injektionszyklus (z. B. durch Starten
eines beliebigen Moduls). Empfanger ist der automatische
Probengeber.

Spezial-Schnittstellen

Fur dieses Modul ist keine Spezialschnittstelle vorhanden.
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Einstellen des 8-Bit-Konfigurationsschalters

Der 8-Bit-Konfigurationsschalter befindet sich auf der Riickseite des Moduls.
Die Schalterstellungen legen Konfigurationsparameter fiir das LAN, das seri-

elle ﬁbertragungsprotokoll und geritespezifische Initialisierungsprozeduren
fest.

Alle Module mit integriertem LAN, z. B. G1315/65C/D, G1314D/E/F,
G4212A/B, G4220A/B:

* StandardmifRig sind ALLE Schalter UNTEN (beste Einstellungen).
Bootp-Modus fiir LAN und
19200 Baud, 8 Datenbits / 1 Stoppbit ohne Paritat fiir RS-232

* Bei bestimmten LAN-Modi missen die Schalter 3 - 8 wie erforderlich einge-
stellt werden.

* Bei Boot/Test-Modi miissen die Schalter 1 und 2 OBEN und der erforderli-
che Modus eingestellt sein.

Verwenden Sie fiir den normalen Betrieb die Standardeinstellungen (besten Einstellungen).
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Abbildung 77 Position des Konfigurationsschalters (das Beispiel zeigt den G4212A DAD)

Stellen Sie SW1 und SW2 zur LAN-Konfiguration auf ,,AUS”. Detaillierte Informationen zu
den LAN-Einstellungen bzw. zur LAN-Konfiguration finden Sie im Kapitel
LAN-Konfiguration.
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‘ Modus ‘
‘ SW1 ‘ SW2
LAN ‘ 0 ‘ 0

Automatische Aushandlung
10 MBit, Halbduplex
10 MBit, Vollduplex
100 MBit, Halbduplex
100 MBit, Vollduplex
Bootp
Bootp und Speichern
Gespeicherte Parameter verwenden
DHCP
Standardparameter verwenden
TEST ‘ 1 ‘ 1

Boot-residentes System

Auf Standarddaten zuriicksetzen (Kaltstart)

Funktion
SW3
Verbindun
0
1
1

SW4 SW5H
gskonfiguration
X X
0 0
0 1
1 0
1 1
X X
X X
X X
X X
X X
X X

SW 6
Auswa
X

X

SW7

SW 8

hl des Init-Modus

X

X

X

X

(SSE Y

NVRAM

Legende:

0 (Schalter unten), 1 (Schalter oben), x (beliebige Position)

Bei Auswahl des Modus ,, TEST" sind die LAN-Einstellungen wie folgt: ,,Automatische

Aushandlung” und ,,Gespeicherte Parameter verwenden”.

Ausfiihrungen zum "Boot-residenten System" und zu "Auf Standarddaten zuriicksetzen
(Kaltstart)" finden Sie in “Spezielle Einstellungen” auf Seite 282.
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Spezielle Einstellungen

Die speziellen Einstellungen sind fiir bestimmte Aktionen erforderlich (nor-
malerweise in einem Service-Fall).

Die Tabellen enthalten Einstellungen fiir Module mit und ohne integriertes LAN. Sie sind
mit "LAN" und "kein LAN" gekennzeichnet.

Boot-Resident

Prozeduren zur Aktualisierung der Firmware erfordern diesen Modus, falls
beim Laden der Firmware (Haupt-Firmware-Komponente) Fehler auftreten.

Wenn Sie folgende Schalterstellungen verwenden und das Gerit wieder ein-
schalten, verbleibt die Geratefirmware im residenten Modus. Das Gerat kann
nicht als Modul betrieben werden. Es werden nur die Basisfunktionen des
Betriebssystems verwendet, zum Beispiel fiir die Kommunikation. In diesem
Modus kann die Hauptfirmware geladen werden (mithilfe von
Update-Hilfsprogrammen).

Tabelle 26 Boot-Resident-Einstellungen (integriertes LAN)

Modusauswahl

sSwi Sw2 SwW3 Swa SW5 SW6 Sw7 SwW8

TEST/BOOT

1 1 1 0 0 0 0 0

282

Erzwungener Kaltstart

Ein erzwungener Kaltstart kann durchgefiihrt werden, um das Modul in einen
definierten Modus mit Standard-Parametereinstellungen zu versetzen.

Datenverlust

Ein erzwungener Kaltstart [6scht alle Methoden und Daten, die im nicht fliichtigen
Speicher gespeichert sind. Hiervon ausgenommen sind die Kalibrierungseinstellungen,
Diagnose- und Reparatur-Logbicher.

-> Speichern Sie lhre Methoden und Daten, bevor Sie einen erzwungenen Kaltstart
ausfihren.
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Wenn Sie folgende Schaltereinstellungen verwenden und das Gerit wieder ein-
schalten, wird ein erzwungener Kaltstart durchgefiihrt.

Tabelle 27 Einstellungen fiir erzwungenen Kaltstart (integriertes LAN)

Modusauswahl sSwi1 SW2 SW3 sSw4 SW5 SWé6 sw7 Sws

TEST/BOOT 1 1 0 0 0 0 0 1
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Dieses Kapitel enthalt Zusatzinformationen zur Sicherheit und zum Internet
sowie rechtliche Hinweise.
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Sicherheit

Sicherheitssymbole

Tabelle 28 Sicherheitssymbole

Symbol Beschreibung

Ist ein Bauteil mit diesem Symbol gekennzeichnet, so sollte der Benutzer
zur Vorbeugung von Verletzungen und Beschadigungen die
Bedienungsanleitung genau beachten.

Weist auf einen Schutzkontakt (Erdung) hin.

é Weist auf gefahrliche Spannungen hin.

Das Licht der Deuterium-Lampe in diesem Produkt kann bei direktem
?ﬁ Blickkontakt zu Augenverletzungen fiihren.

Das Gerat ist mit diesem Symbol versehen, wenn heiRe Oberflachen

vorhanden sind, mit denen der Benutzer nicht in Beriihrung kommen
& sollte.

weist Sie auf Situationen hin, die Personenschaden oder todliche Verletzungen
verursachen kdnnen.

- Ubergehen Sie nicht diesen Hinweis, bevor Sie die Warnung nicht vollstandig
verstanden haben und entsprechende MaRnahmen getroffen haben.
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Der Sicherheitshinweis VORSICHT

weist Sie auf Situationen hin, die zu einem moglichen Datenverlust oder zu einer
Beschadigung des Geréts fiihren kdnnen.

-> Fahren Sie bei einem Vorsicht-Hinweis erst dann fort, wenn Sie ihn vollsténdig
verstanden und entsprechende MalRnahmen getroffen haben.

Allgemeine Sicherheitsinformationen

Die folgenden allgemeinen Sicherheitshinweise miissen in allen Betriebspha-
sen sowie bei der Wartung und Reparatur des Gerits beachtet werden. Die
Nichtbeachtung dieser Vorsichtsmafnahmen bzw. der speziellen Warnungen
innerhalb dieses Handbuchs verletzt die Sicherheitsstandards der Entwick-
lung, Herstellung und vorgesehenen Nutzung des Geréats. Agilent Technologies
ubernimmt keine Haftung, wenn der Kunde diese Vorschriften nicht beachtet.

m Stellen Sie die ordnungsgemafe Verwendung der Gerate sicher.
Der vom Gerat bereitgestellte Schutz kann beeintrachtigt sein.

-> Der Bediener sollte dieses Gerat so verwenden, wie in diesem Handbuch
beschrieben.

Sicherheitsstandards

Dies ist ein Gerat der Sicherheitsklasse I (mit Erdungsanschluss). Es wurde
entsprechend internationaler Sicherheitsstandards gefertigt und getestet.

Betrieb

Beachten Sie vor dem Anlegen der Netzspannung die Installationsanweisun-
gen. Dariiber hinaus sind folgende Punkte zu beachten:

Wihrend des Betriebs darf das Gehduse des Geréats nicht ge6ffnet werden. Vor
dem Einschalten des Geréites miissen siamtliche Massekontakte, Verlange-
rungskabel, Spartransformatoren und angeschlossenen Geréte iiber eine geer-

Benutzerhandbuch zum Agilent DAD der Serie 1200 Infinity 287



14 Anhang

288

dete Netzsteckdose angeschlossen werden. Bei einer Unterbrechung des
Erdungsanschlusses besteht die Gefahr eines Stromschlags, der zu ernsthaften
Personenschiden fiihren kann. Das Gerat muss aufler Betrieb genommen und
gegen jede Nutzung gesichert werden, sofern der Verdacht besteht, dass die
Erdung beschadigt ist.

Stellen Sie sicher, dass nur Sicherungen fiir entsprechenden Stromfluss und
des angegebenen Typs (normal, trige usw.) als Ersatz verwendet werden. Die
Verwendung reparierter Sicherungen und das Kurzschlie3en von Sicherungs-
haltern sind nicht zulissig.

Einige in diesem Handbuch beschriebenen Einstellarbeiten werden bei an das
Stromnetz angeschlossenem Gerit und abgenommener Gehduseabdeckung
durchgefiihrt. Dabei liegen im Gerat an vielen Punkten hohe Spannungen an,
die im Falle eines Kontaktschlusses zu Personenschiden fithren konnen.

Samtliche Einstellungs-, Wartungs- und Reparaturarbeiten am gedffneten
Gerat sollten nach Moéglichkeit nur durchgefiihrt werden, wenn das Gerit von
der Netzspannung getrennt ist. Solche Arbeiten diirfen nur von erfahrenem
Personal durchgefiihrt werden, das tiber die Gefahren ausreichend informiert
ist. Wartungs- und Einstellarbeiten an internen Geratekomponenten sollten
nur im Beisein einer zweiten Person durchgefithrt werden, die im Notfall Erste
Hilfe leisten kann. Tauschen Sie keine Komponenten aus, solange das Netzka-
bel am Gerat angeschlossen ist.

Das Gerat darf nicht in Gegenwart von brennbaren Gasen oder Dadmpfen
betrieben werden. Ein Betrieb von elektrischen Geriten unter diesen Bedin-
gungen stellt immer eine eindeutige Gefahrdung der Sicherheit dar.

Bauen Sie keine Austauschteile ein und nehmen Sie keine nicht autorisierten
Verinderungen am Geréit vor.

Kondensatoren in diesem Gerit konnen noch geladen sein, obwohl das Gerat
von der Netzversorgung getrennt worden ist. In diesem Gerét treten gefahrli-
che Spannungen auf, die zu ernsthaften Personenschiden fithren konnen. Die
Handhabung, ﬁberprﬁfung und Einstellung des Gerétes ist mit duflerster Vor-
sicht auszufiithren.

Beachten Sie bei der Handhabung von Losungsmitteln die geltenden Sicher-
heitsvorschriften (z. B. das Tragen von Schutzbrille, Handschuhen und Schutz-
kleidung), die in den Sicherheitsdatenblittern des Herstellers beschrieben
sind, speziell beim Einsatz von giftigen oder gesundheitsgefahrlichen Los-
ungsmitteln.
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Die Richtlinie 2002/96/EG (WEEE) iiber die Verwertung von
elektrischen und elektronischen Altgeriten

Zusammenfassung

Mit der am 13. Februar 2003 von der EU-Kommission verabschiedeten Richtli-
nie tiber Elektro- und Elektronikaltgerite (2002/96/EC) wird ab dem 13.
August 2005 die Herstellerverantwortung fiir alle Elektro- und Elektronikgera-
te eingefiihrt.

Dieses Produkt entspricht den Kennzeichnungsanforderungen der WEEE-Richtlinie
(2002/96/EG). Der auf dem Produkt angebrachte Aufkleber zeigt an, dass dieses
Elektro-/Elektronikprodukt nicht mit dem Hausmiill entsorgt werden darf.

Produktkategorie:

GemaR den in der WEEE-Richtlinie, Anhang |, aufgefiihrten Geratetypen ist dieses Produkt
als "Uberwachungs- und Kontrollgerat" klassifiziert.

2

Entsorgen Sie es nicht im normalen Hausmiill.

Wenn Sie unerwiinschte Produkte zuriickgeben machten, setzen Sie sich bitte mit der
nachstgelegenen Agilent Niederlassung in Verbindung oder informieren Sie sich im
Internet unter www.agilent.com.
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Funkstorungen

Die von Agilent Technologies gelieferten Kabel sind bestens gegen Storstrah-
lung abgeschirmt. Alle Kabel entsprechen den Sicherheits- und EMC-Anforde-
rungen.

Tests und Messungen

Wenn Test- und Messgerite mit nicht abgeschirmten Kabeln verwendet wer-
den und/oder Messungen an offenen Aufbauten durchgefiihrt werden, hat der
Benutzer sicherzustellen, dass unter diesen Betriebsbedingungen die Anlage
der oben genannten Genehmigung entspricht.
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Gerdauschemission

Herstellerbescheinigung

Diese Erklirung dient der Erfiillung der Bedingungen der deutschen Richtlinie
fiir Gerduschemissionen vom 18. Januar 1991.

Dieses Geriat hat einen Schallpegel von weniger als 70 dB (Bedienerposition).
* Schallpegel Lp <70 dB (A)

*  Am Arbeitsplatz

* Im Normalbetrieb

* GemaR ISO 7779:1988/EN 27779/1991 (Typpriifung)
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Informationen zu Losungsmitteln

292

Durchflusszelle

Zum Schutz der optimalen Funktionalitit der Durchflusszelle:

* Der empfohlene pH-Bereich der Zelle liegt zwischen 1,0 und 12,5 (abhingig
vom Losungsmittel).

* Beim Transport der Durchflusszelle bei Temperaturen unter 5 °C muss
sichergestellt sein, dass die Zelle mit Alkohol gefiillt ist.

* Wassrige Losungen in der Durchflusszelle kénnen zu Algenwachstum fiihr-
en. Lassen Sie deshalb keine wéssrigen Losungsmittel in der Durchfluss-
zelle stehen. Fligen Sie einen geringen Prozentsatz organischer
Losungsmittel zu (z. B. Acetonitril oder Methanol =5 %).

Umgang mit Losungsmitteln

Beachten Sie die folgenden Empfehlungen beim Gebrauch von Losungsmitteln.
* Braune Glasware kann Algenwachstum verhindern.

* Vermeiden Sie den Gebrauch der folgenden Stahl korrodierenden Los-
ungsmittel:

Losungen von Alkalihalogeniden und ihren entsprechenden Sauren (z. B.
Lithiumjodid, Kaliumchlorid),

hohe Konzentrationen anorganischer Sduren wie Schwefelsdure und Sal-
petersiure speziell bei h6heren Temperaturen (falls es Ihre chromatogra-
phische Methode zulasst, sollten stattdessen Phosphorsiure- oder
Phosphatpufferlésungen eingesetzt werden, die weniger korrosiv auf
Edelstahl wirken),

halogenierte Losungsmittel oder Gemische, die Radikale und/oder Saur-
en bilden, wie beispielsweise:

2CHCI; + 05— 2COCl, + 2HCI

(Diese Reaktion, die wahrscheinlich durch Edelstahl katalysiert wird
und in getrocknetem Chloroform schnell ablduft, wenn der Trocknungs-
prozess den als Stabilisator fungierenden Alkohol entfernt),
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chromatographiereine Ether, die Peroxide enthalten kénnen (z. B. THF,
Dioxan, Di-Isopropylether), die daher iiber trockenem Aluminiumoxid,
an dem die Peroxide adsorbiert werden, filtriert werden sollten,

Loésungsmittel, die komplexbildende Mittel enthalten (z. B. EDTA),
Mischungen von Tetrachlorkohlenstoff mit 2-Propanol oder THF.
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Agilent Technologies im Internet

Die neuesten Informationen tiber Produkte und Dienstleistungen von Agilent
Technologies erhalten Sie im Internet unter

http://www.agilent.com
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Automatische Konfiguration

Automatic Turn On
Automatisches Einschalten

Board Check and Change
Uberpriifung und Anderung der Platine
Bootp
Bootp-
Bootp & Store
Bootp und Speichern
Browse
Durchsuchen

(¥

Cancel
Abbrechen
Cell-Test
Zellentest
Configuration
Konfiguration
Configure
Konfigurieren
Configure - Instruments
Konfigurieren — Geréate
Configure — Path
Konfigurieren — Pfad
Connection Settings
Verbindungseinstellungen
Control
Steuerung

D

D/A Converter (DAC) Test
D/A-Wandler-Test
Dark Current Test
Dunkelstromtest
Default Settings
Standardeinstellungen
Details
Einzelheiten
Detectors
Detektoren
Device name
Geratename
Done
Fertig
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E
Edit
Bearbeiten
Edit BootP Addresses...
Edit BootP Addresses
EMF counters
EMF-Zahler
EMF Limits
EMF-Maximalwerts
End-User License Agreement
Endbenutzer-Lizenzvereinbarung
Exit
Beenden

F

File — Save

Datei — Speichern
Finish

Fertig stellen
Firmware revision

Firmware-Version

Instrument — Instrument Configuration
Gerat — Geratekonfiguration

Instrument Configuration
Geratekonfiguration

Intensity-Test
Intensitatstest

Internet Protocol (TCP/IP)
Internetprotokoll (TCP/IP)
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L

Lamps
Lampen

LC System Access — Access Point
LC-Systemzugriff — Zugangspunkt

M

Maintenance
Wartung

Menu — Instrument — Setup Instrument
Method

Menii — Gerét — Geratemethode ein-

richten

Method
Methode

Modular 3D LC System
Modulares 3D-LC-System

N

Next
Weiter

0

Options
Optionen

Others
Sonstige

P

POWER ON
EINGESCHALTET
PREPARE
VORBEREITEN
Properties
Eigenschaften
Pumps
Pumpen
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Q

Quick Noise Test
Rauschen-Schnelltest

READY
BEREIT

S

Samplers

Probengeber
selecting the module

das Modul auswahlen
Self-Test

Selbsttest
Serial number

Seriennummer
Service & Diagnostics

Service und Diagnose
Services

Dienste

Services and Administrative Tools

Dienste/Verwaltung
SHUT DOWN
ABSCHALTEN
Slit Test
Spalttest
START REQUEST
ABFRAGE STARTEN
Stop
Anhalten
STOP
STOPP
System Info
Systeminformationen
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Typ-ID

U

Using Default

Standardparameter verwenden
Using Stored

Gespeicherte Parameter verwenden
UV lamp Tag

Tag der UV-Lampe

W

Wavelength Calibration
Wellenlangenkalibrierung
Welcome
Willkommen

Yes
Ja
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