Kurzanleitung

Checkliste vor Start des Probengebers

Anhand dieser Checkliste konnen Sie sicherstellen, dass der Probengeber betriebsbereit ist
und Sie mit der Analyse beginnen kénnen.
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Probenflidschchen halbgefiillt.

Kappe ist zentriert, keine Falten, Septum flach.

Die Positionen der Probenflaschen stimmen mit den Run-Parametern iiberein.
Probenteller-Quadrant mit Probenteller richtig eingerastet.

In jeder Losungsmittelflasche sind 4,5 ml frisches Losungsmittel.
Abfallflaschen sind leer.

Zwei Abfallflaschen (mit Probenteller).

Es ist genug Losungsmittel- und Abfallkapazitit fiir Ihre Probenflischchen.
Spritze ist neu oder sauber.

Auslegung und GrofRe der Spritze korrekt.

Der Kolben ist sicher an der Kolbenantriebsschleife befestigt.

Die Nadelspitze ist mit der Septeniiberwurfmutter ausgerichtet.

Spritze mit Losungsmittel gespiilt.

Der GC-Einlass-Liner ist sauber und deaktiviert.

Der GC-Einlass-Liner ist fiir den Injektionstyp korrekt ausgewahlt.

Es ist das korrekte Einlassseptum ausgewdihlt, und das ist weniger als 200 Injektionen
alt.

Im GC-Einlass ist die korrekte Uberwurfmutter installiert.

Die korrekte Nanoliter-Einstellung fiir gefordertes Injektionsvolumen (nur fiir GC- oder
Integratorsteuerung).

Der korrekte Einsatz fiir den Cool-on-Column-Einlass fiir Ihre Saule/Spritze ist
installiert.

Vermessen einer Probe
Zum Betrieb Ihres Automatischen Fliissigprobengebers Agilent 7683

1.
2.

Installieren Sie eine saubere Spritze. Siehe Spritze auf Seite 20.

Befiillen Sie die Losungsmittelflaschen und stellen Sie diese in Ihre Ladeeinheit. Siehe
Vorbereitung von Losungsmittel- und Abfallflaschen auf Seite 16.

Stellen Sie die Abfallflaschen in IThre Ladeeinheit. Siehe Vorbereitung von Losungsmit-
tel- und Abfallflaschen auf Seite 16.

Stellen Sie die Probenflischchen in die Ladeeinheit oder in den Probenteller. Siehe Vor-
bereiten der Probenflischchen auf Seite 11.



5. Laden oder programmieren Sie die GC-Sequenz. Verwenden Sie hierzu die Dokumenta-
tion Thres Agilent 6890 GC oder Ihrer Agilent ChemStation .

6.  Fihren Sie die GC-Sequenz aus.

Wenn der GC bereit ist, fingt der Automatische Fliissigprobengeber Agilent 7683 an zu

injizieren.
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Sicherheitshinweise

Der Automatische Fliissig-
probengeber 7683 entspricht
folgenden Klassifizierungen
nach IEC (International Elec-
trotechnical Commission):
Safety Class 1, Transient Over-
voltage Category II und Pollu-
tion Degree 2. Dieses Gerét
wurde in Ubereinstimmung mit
geltenden Sicherheitsstandards
fiir den Gebrauch in Gebduden
ausgelegt und getestet. Falls die
Sicherheitseinrichtungen des
Automatischen Probengebers
7683 beeintrichtigt wurden,
trennen Sie das Gerét von der
Spannungsversorgung und stel-
len Sie sicher, dass es nicht
unbeabsichtigt in Betrieb
genommen werden kann.

Die recyclebare Lithiumionen-
batterie ist vom Typ BR-2/3 A
1200 mAh. Sicherungen F001
und F002 mit 3 A, 250 V Wech-
selspannung, IEC 127 Typ T.
Sicherungen F201 und F202 mit
10 A, 250 V Wechselspannung,
IEC 127 Type T. Sicherung F101
mit 0,5 A, 250 Vac.

Die Warnhinweise in diesem
Handbuch oder auf dem Mess-
gerit miissen wiahrend Betrieb,
Wartung und Reparatur des
Messgeriates stets beachtet wer-
den. Die Missachtung von Vor-
sichtsmaffnahmen stellt eine
Verletzung geltender Sicher-
heitsvorschriften und eine
Zweckentfremdung des Mess-
gerites dar. Agilent Technolo-
gies iibernimmt keine Verant-
wortung fiir die Missachtung
von Sicherheitsstandards durch
Kunden.

Beauftragen Sie nur qualifizier-
tes Personal mit Wartungsauf-
gaben. Die Substitution eines
Teiles oder jede andere Modifi-
kation des Messgerites kann zu
einer Gefahrenquelle fiihren.
Trennen Sie das Netzkabel vom
Stromnetz, bevor Sie das
Gehiuse des Messgerites Off-
nen. Der Ersatz von Batterien
oder Sicherungen im Inneren
des Messgerites soll nicht vom
Anwender durchgefiihrt
werden.

Sicherheitssymbole

Die Einhaltung der in diesem
Handbuch enthaltenen Sicher-
heitshinweise ist eine Voraus-
setzung fiir einen sicheren
Betrieb.

WARNUNG

Eine Warnung soll die Aufmerk-
samkeit auf eine mogliche
Situation lenken, die zur Verlet-
zung des Anwenders fithren
kann.

Vorsicht

Der Hinweis Vorsicht soll die
Aufmerksamkeit auf eine Situa-
tion lenken, die Gerite oder
Daten des Anwenders beschidi-
gen oder zerstoren kann.

Elektromagnetische
Kompatibilitat

Dieses Gerit entspricht den
Anforderungen von CISPR 11.

Der Betrieb unterliegt den bei-
den folgenden Bedingungen:

—

Dieses Gerit darf keine
schadlichen Stérungen
hervorrufen.

2 Dieses Gerat muss gegen alle
Eingriffe resistent sein, ein-
schlief3lich Eingriffen, die bei
einem normalen Betrieb nicht
vorgesehen sind.

Wenn dieses Gerat Storungen
im Radio- oder Fernsehempfang
verursacht, die durch An- und
Ausschalten des Gerits besta-
tigt werden konnen, sollten Sie
als Anwender eine der folgen-
den MaBnahmen durchfiihren:

—

Suchen Sie einen anderen
Aufstellungsort fiir die Radio-
oder Fernsehantenne.

2 Stellen Sie das Gerat weiter
vom Radio oder Fernseher
weg.

3 Stecken Sie das Stromkabel
in einen anderen Stroman-
schluss, so dass das Gerit
und das Radio oder der Fern-
seher an verschiedene elek-
trische Stromkreise ange-
schlossen ist.

4 Stellen Sie sicher, dass alle
Peripheriegerite ebenfalls
zertifiziert sind.

[

Stellen Sie sicher, dass geeig-
nete Kabel zum Verbinden
des Gerits mit den periphe-
ren Geriten eingesetzt
werden.

Fragen Sie Thre Agilent Tech-
nologies-Vertriebsstelle oder
einen erfahrenen Techniker
um Rat und Unterstiitzung.

(=2}

7 Anderungen oder Modifika-
tionen, die nicht ausdriicklich
von Agilent Technologies
genehmigt sind, konnen dazu
fithren, dass die Zulassung
zum Betrieb des Gerites
erlischt.

Zertifizierung der Geridusch-
entwicklung fiir die Bundes-
republik Deutschland

Sound Pressure

Sound pressure Lp < 57 dB(A)
according to DIN-EN 27779.
When operating the Agilent
Automatic Liquid Sampler, the
sound pressure is
approximately 68 dB(A) during
short burst injection pulses.

Schalldruckpegel

Schalldruckpegel LP < 57 dB(A)
nach DIN-EN 27779.

Bei Betrieb des Agilent
automatischen Probendebers
treten beim Oeffnen des Ventils
kurzfristig Impulse bis su einem
Schalldruckpegel Lp von ca.

68 dB(A) auf.

Agilent Technologies, Inc.

2850 Centerville Road

Wilmington, DE 19808-1610
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Uber Ihren Automatischen Fliissigprobengeber 7683

Das Automatische Fliissigprobengeber-System 7683 (siehe Abbildung 1) kann
Folgendes enthalten:

Ein G2612A ALS Interface Board (nur beim 6890)
Ein oder zwei G2613A Injektormodul(e)

Einen G2614A Probenteller fiir 100 Probenflaschen (100 Vial Tray) (optional,
6890)

Einen G1926A Barcode-Reader (Leser) (optional, 6890 — erfordert INET
Integrator oder Agilent ChemStation)

Der Probengeber (Sampler) zieht eine Probe aus einem 2 ml oder 100 pl Proben-
gefiafd und injiziert sie zu einer vorbestimmten Zeit in den Einlass des Gaschro-
matographen (GC). Mit der Ladeeinheit (Turret) kénnen Sie bis zu 8 Proben-
flaschen verwenden, mit dem optionalen G2614A Probenteller (Tray) und der
Standardladeeinheit (Standard Turret) bis zu 100 Probenflaschen.

Zusitzlich hat der Probengeber folgende Moglichkeiten:

Pre- und Postinjektionsspiilungen mit Losungsmittel
Preinjektionsspiillungen mit Probe

Stempelbewegung fiir luftblasenfreie Injektion

Aktivierung verlingerter Ansaugzeiten, z. B. fiir hochviskose Proben

Injektion verschiedener Probenmengen aus unterschiedlichen Proben-
flaschchen

Pausieren einer Sequenz zum Vermessen von Proben mit Prioritit und Wie-
deraufnahme der Sequenz

Cool-on-Column-Injektionen auf 250pm-, 320pm- und 530pm-Saulen
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Greifer

IU | Hier Abdeckung des Injektors offnen

Quadrant eines Probentellers

Abbildung 1

Ladeeinheit

Der Automatische Fliissigprobengeber 7683
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Kenndaten

In Tabelle 1 sind die Kenndaten des Automatischen Fliissigprobengebers 7683

zusammengefasst.

Tabelle 1 Kenndaten des Automatischen Fliissigprobengebers

Parameter

Wiahlbarer Bereich

Spritzenvolumen

Anzahl Probenflaschchen

Anzahl Injektionen pro
Prabenflaschchen

Injektionsvolumen ~ Minimum
Maximal
Injektionsgeschwindigkeit (pLl/sec)
5-pl-Spritze
10-pul-Spritze
25-pl-Spritze
50-pl-Spritze
100-pul-Spritze

Gesamtzeit der Injektion
(Naherungsweise)

Injektionstiefe
Verzégerung fir hochviskose Proben

Anzahl der Prewash-Operationen vor
Injektion

Anzahl von Probenférderungen

Anzahl Prewash-Operationen mit
Losungsmittel

Anzahl Postwash-Operationen mit
Losungsmittel

5,10, 25, 50, oder 100 p!

Bis zu 8 ohne und bis zu100 mit
Probenteller

1 bis 99

0,1 pl (mit 5-pl-Spritze)
50,0 pl (100-pul-Spritze)
Langsam Schnell

2,5 50

5 100
125 250
25 500
50 1000

0,1 s (Standard)
4 s (Cool on-Column)

-2 bis +30 mm dber Standardhéhe
0 bis 7 Sekunden
0 bis 15

0 bis 15
0 bis 15 (pro Flasche)

0 bis 15 (pro Flasche)
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Tabelle 1 Kenndaten des Automatischen Fliissigprobengebers

Parameter

Wiahlbarer Bereich

Multiple Injection Modus (nur mit PTV-Einlass)

Anzahl Injektionen

Verzdgerungszeit pro Injektion

Wartezeit vor Injektion

Wartezeit nach Injektion

1 bis 99

0 bis 60 Sekunden

0 bis 1 Minute
0 bis T Minute

Injektionsvolumen

Wenn Sie die 6890 GC- (oder Integrator-) Steuerung einsetzen, dann hiangt das
Injektionsvolumen von der Einstellung des Probenvolumens (Sample Volume
Setting), der SpritzengrofRe und davon ab, ob das ,,Nanoliter Enable Setting“ des
GCs ein- oder ausgeschaltet ist (siehe Tabelle 2).

Tabelle 2 Injektionsvolumina fiir 6890 GC- oder Integratorsteuerung

Einstellung des 6890
Probenvolumens

7683 Injektionsvolumen (pl)

(Spritzenstopp)

Nanoliter Nanoliter 5-ul- 10-pl- 25-pl- 50-pl- 100-pl-

-Aktivie- -Aktivie- Spritze Spritze Spritze Spritze Spritze

rung AUS rung AN
— 1 0,1 0,2 0,5 1,0 2,0
1 2 0,5 1,0 2,5 5,0 10,0
2 3 1,0 2,0 5,0 10,0 20,0
3 4 1,5 3,0 7,5 15,0 30,0
4 5 2,0 4,0 10,0 20,0 40,0
5 - 2,5 5,0 12,5 25,0 50,0

Beim Einsatz eines 6850 GC oder der Agilent ChemStation konnen Sie das Injek-
tionsvolumen direkt bestimmen.
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Checkliste vor jedem Lauf

Anhand dieser Checkliste konnen Sie sicherstellen, dass der Probengeber
betriebsbereit ist.

0 Probenflischchen halbgefiillt.
0 Kappe ist zentriert, keine Falten, Septum flach.

O Die Positionen der Probenflaschen stimmen mit den Run-Parametern
iuberein.

Probenteller-Quadrant mit Probenteller richtig eingerastet.

In jeder Losungsmittelflasche sind 4,5 ml frisches Losungsmittel.
Abfallflaschen sind leer.

Zwei Abfallflaschen (mit Probenteller)

o 0o o go o

Ausreichend Losungsmittel- oder Abfallkapazitit fiir Thre
Probenflischchen.

Spritze ist neu oder sauber.

Auslegung und Grofde der Spritze korrekt.

Der Kolben ist sicher an der Kolbenantriebsschleife befestigt.

Die Nadelspitze ist mit der Septeniiberwurfmutter ausgerichtet.
Spritze mit Losungsmittel gespiilt.

Der GC-Einlass-Liner ist sauber und deaktiviert.

Der GC-Einlass-Liner ist fiir den Injektionstyp korrekt ausgewahlt.
Der Septumtyp des GC-Einlasses ist korrekt.

Das GC-Einlass-Septum wurde fiir weniger als 200 Injektionen benutzt.

o o o o o o o o o d

Im GC-Einlass ist die korrekte Uberwurfmutter installiert.
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0 Korrekte Einstellung fiir Nanoliter Enable fiir das erforderliche Injektions-
volumen (nur beim 6890 GC oder bei Integratorsteuerung).

O Derkorrekte Einsatz fiir den Cool-on-Column-Einlass ist fiir die verwendete
Saule/Spritze installiert.




WARNUNG
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Vermessen einer Probe

Wenn Sie einen Lauf gestartet haben, sollten Sie aufpassen, dass Sie nicht mit
der Spritzennadel in Kontakt kommen. Die Nadel ist spitz und kann gefdhrliche
Chemikalien enthalten.

Betrieb Ihres Automatischen Fliissigprobengebers:

1. Installieren Sie eine saubere Spritze. Siehe Installieren einer Spritze.

2. Befiillen Sie die Losungsmittelflaschen und stellen Sie diese in die Ladeein-
heit. Siehe Vorbereiten von Losungsmittel- und Abfallflaschen.

3. Stellen Sie die Abfallflaschen in die Ladeeinheit. Siehe Vorbereiten von
Losungsmittel- und Abfallflaschen.

4. StellenSie die Probenflischchen in die Ladeeinheit oderin den Probenteller.
Siehe Vorbereiten der Probenfldschchen.

5. Laden oder programmieren Sie die GC-Sequenz. Siehe dazu die 6850/6890
GC- oder Agilent-ChemStation-Dokumentation.

6. Fiihren Sie die GC-Sequenz aus.

Wenn der GC bereit ist, fingt der Automatische Fliissigprobengeber 7683 an zu
injizieren.
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Unterbrechen eines Laufes oder einer Sequenz

Durch folgende Ereignisse wird ein Probenlauf unterbrochen:

e  Stromausfille — Stromversorgung des GC oder der Steuereinheit fallt aus.

e Stopp-Befehle — Die Taste [stop] des GCs oder Integrators wird gedriickt
oder die Option Stop Run/Abort der Agilent ChemStation ausgewahlt.

¢ Sicherheits oder Bedienungsfehler — Der Probengeber kann folgende
Sicherheitsrisiken oder Bedienerfehler erkennen:

— Die Abdeckung des Spritzenraumes ist ge6ffnet worden.
— Der Injektor wurde wihrend der Injektion auf dem GC verschoben.

— Ein Probenflischchen ist vom Probenteller nicht geliefert worden.

Reaktionen des Probengebers auf Unterbrechungen

Je nach aktivem Steuergerit reagiert der Probengeber unterschiedlich auf
Unterbrechungen.

3396/3397 Integrator mit INET

e  Stromausfall — Unterbrechung der Sequenz. Der Integrator nimmt die
Squenz durch eine oder mehrere Reinjektionen aus dem Probenflischchen
wieder auf, das bei Stromausfall gerade vermessen wurde.

e Stopp-Anweisungen — Abbruch des Analysenlaufes. Starten Sie die
Sequenz neu (siehe Seite 9).

e Sicherheitsrisiken oder Bedienungsfehler — Abbruch des Analysen-
laufes. Starten Sie die Sequenz neu (siehe Seite 9).

6850/6890 oder Agilent ChemStation

Wenn die Unterbrechung durch ein Problem verursacht wurde, das der Proben-
geber erkannt hat, dann wird eine Meldung auf dem GC oder der Agilent Chem-
Station erscheinen. Weitere Informationen finden Sie im 7683 Installation Guide
(Installationsfiihrer) und in der GC- oder Agilent- ChemStation-
Dokumentation.
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Stromausfall — Abbruch des Analysenlaufes. Starten Sie die Sequenz neu
(siehe Seite 9).

Stopp-Anweisungen — Abbruch des Analysenlaufes. Starten Sie die
Sequenz neu (siehe Seite 9).

Sicherheitsrisiken oder Bedienungsfehler — Abbruch des Analysen-
laufes. Neustart der Sequenz.

Neustart einer unterbrochenen Sequenz

So erfolgt die Wiederaufnahme einer unterbrochenen Sequenz an der

Abbruchstelle:

1. Losen Sie das Problem, das den Abbruch ausloste.

2. Stellen Sie fest, welche Probe zuletzt richtig vermessen wurde. Sie kénnen
dies durch Uberpriifen der Flischchennummer des letzten richtig aufge-
nommenen Chromatogramms feststellen.

3. Stellen Sie den ersten Probenlauf (erstes neu zu messendes Probenflisch-
chen) auf die Flaschchennummer nach der letzten richtig vermessenen
Probe ein.

4. Starten Sie die korrigierte Sequenz mit Ihrer Steuereinheit. (Die Agilent

ChemStation ermoglicht die Ausfiihrung partieller Sequenzen unter Erhalt
der urspriinglichen Flaschchennummer.)

Nach einer unterbrochenen Sequenz versucht der Probenteller, das Flaschchen,
das im Greifer war, auf die korrekte Position im Probenteller zuriickzustellen,
bevor die Sequenz wieder aufgenommen wird. Es kann Fille geben, in denen Sie
das Probenflischchen per Hand auf den Probenteller zuriicksetzen miissen,
bevor die Sequenz neu startet.
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Analyse einer Probe hoher Prioritit

Wenn der Parameter Use priority in Ihrer 6890 GC Sequenz an ist, tiberpriift der
Greifer der Ladeeinheit des Automatischen Fliissigprobengebers 7683 zunichst
die Position 100 auf ein Probenflaschchen, bevor ein neues Flischchen in die
Ladeeinheit des Injektors geladen wird. Wenn dort ein Probenflischchen vorge-
funden wird, wird dieses Probenfldschchen in die Ladeeinheit geladen und
gemif3 der Methode analysiert, die Sie fiir Proben mit Prioritit angegeben haben.
Sobald die Probe hoher Prioritit analysiert worden ist, wird sie auf die Position
99 im Probenteller zuriickgesetzt. Der Greifer der Ladeeinheit wird die Position
100 erneut iiberpriifen. Befindet sich dort kein Probenflaschchen, wird die
urspriingliche Sequenz dort fortgesetzt, wo sie unterbrochen worden war. Wei-
tere Informationen iiber die Programmierung einer Sequenz hoher Prioritit fin-
den Sie in der Dokumentation fiir den 6890 Plus GC.

10
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Vorbereiten der Probenflischchen

Auswahl von Probenflischchen

In den Injektor vom Automatischen Fliissigprobengeber 7683 oder den Proben-
teller konnen Klar- oder Braunglasflischchen mit Crimp- oder Target® DP™
Schraubverschliissen eingesetzt werden. Fiir die Vermessung lichtempfindlicher
Proben konnen Sie Braunglasflaschen verwenden. Im Agilent-Katalog fiir Zube-
hor und Verbrauchsmaterialien finden Sie geeignete Flischchentypen. Die Ver-
wendung inkompatibler Probenflischchen fithrt zu Problemen mit Probenteller
oder Ladeeinheit.

Abbildung 2 zeigt die kritischen Abmessungen fiir Mikroeinsitze, die mit dem
Automatischen Fliissigprobengeber 7683 verwendet werden konnen. Diese
Abmessungsangaben stellen nur einen Teil der Spezifikationen dar.

<> [ § Minimum ‘0‘ 5 Minimum
! ' - 2 -
‘ 35 5 B
[ 8202
‘ ) Maximum 35 : 0,3 E/\
,,,,,,,,,,, ST |
|
34,5 mm ‘
28,2 + 03 |
-
—————————————————— —
(117 +02 ~—
Mikroeinsatz Probenflaschchen mit Crimpverschluss Maximalhdhe eines Probenflaschche

Alle Angaben in Millimeter

Abbildung 2 Dimensionsangaben fiir Probenflischchen und
Mikroeinsiitze

1
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Achtung

Etikettieren von Probenflischchen

Die Beschriftung von Probenfldschchen mit Kennzeichnungsfeld ist besonders
einfach. Falls Sie eigene Etiketten verwenden moéchten, empfehlen wir Thnen,
die Positionierung und maximale Etikettendicke gemifd Abbildung 3

einzuhalten.

i o 2
Ohn'e Etikett 1 0,
5,6 % 06
7|_ I 0,44
205 +1,0 ‘
l Ohne EtikeTJ
L vJ/ Alle MaRangaben in Millimeter

Abbildung 3 Maflangaben fiir Etiketten

Die Einhaltung der vorgegebenen Mafde der Probenflischchen ist Voraussetzung
fiir einen fehlerfreien Betrieb des Flaschchengreifers. Probenflischchen und Eti-
ketten mit hiervon abweichenden Spezifikationen konnen zu Problemen mit dem
Probengeber fithren. Kundendienst- und Reparaturleistungen aufgrund abwei-
chender Spezifikationen von Probenflischchen und Mikroeinsitzen werden
durch Garantie- und Servicevertrige nicht abgedeckt.

Septen fiir Probenflischchen

Mit Crimp- oder Schraubverschliissen konnen zwei Septentypen verwendet wer-
den, die sich hinsichtlich Perforationsverhalten und Losungsmittelbestindigkeit
unterscheiden.

12
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e Naturgummisepten sind auf der Probenseite teflonbeschichtet. Dieses Sep-
tum kann im pH-Bereich von 4,4 bis 7,5 eingesetzt werden. Es ist nach der
Perforation weniger 16sungsmittelbestindig, kann jedoch leichter als Sili-
konsepten durchdrungen werden. Die Perforation kann zum Eintrag von
Septummaterial in die Probe und damit zur Beeintrachtigung der Chromato-
gramme fiihren.

e Einzweiter Typ ist ein Silikonseptum von hoher Qualitit und auf einer oder
beiden Seiten teflonbeschichtet. Dieses ist nach der Perforation 16sungs-
mittelbestindiger und schwerer zu durchstechen.

Im Agilent-Katalog fiir Zubehor und Verbrauchsmaterialien finden Sie weitere

Informationen.

In Abbildung 4 sind die Offnungsdurchmesser in der Verschlusskappe
dargestellt.

\ f

minimal 4,65 mm (0,183 in.) 5,58 mm (0,220 in.) empfohlen

N

Abbildung 4 Spezifikationen fiir die Offnung der Verschlusskappe

Befiillung von Probenflischchen
Die empfohlenen Fiillvolumina fiir Probenfléschchen betragen:

e 1 ml fiir das 2-ml-Probenflaschchen

e 50 pl fiir das 100-nl-Probenfliaschchen

In Threm Handbuch Sampling Techniques finden Sie weitere Informationen zu
den Fiillvolumina und den Auswirkungen auf die chromatografischen
Ergebnisse.
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Wenn Sie den optionalen 100-Positionen-Probenteller nicht
verwenden

Sie konnen entweder ein Probenflaschchen in die Standard-Ladeeinheit des
Injektors stellen oder bis zu drei Fliaschchen, wenn Sie die optionalen Einsitze
installieren (Bestellnr. 07673-40150). Mit der 8-Positionen-Ladeeinheit konnen
Sie bis zu 8 Probenflaschen platzieren. Siehe Abbildung 5.

Losungsmittel A

Losungsmittel B ¢

Abfall

W Probe 8
(oder Sample 2*)

Abfall (Waste) B oder (Sample 3*
all Wastel B oder am%%mx]ard-[adeeinheit (Turret) 8-Positionen-Ladeeinheit

*Erfordert einen optionalen Einsatz (Bestellnr. 07673-40150), um das Probenflaschchen zu halten.

Abbildung 5 Positionierung des Probenflischchens in der Ladeeinheit

Wenn Sie den optionalen 100-Positionen-Probenteller verwenden,

miissen Sie die Standard-Ladeeinheit einsetzen. Sie konnen in die vier Qua-
dranten des Probentellers in Ubereinstimmung mit der programmierten Sequenz
bis zu 100 Proben einstellen. Abbildung 6 zeigt die Anordnung im Probenteller
fiir eine Sequenz, die Proben in den Positionen 6 bis 21 vermisst.
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Letztes Probenfléschchen
in Position 21

Erstes Probenflaschchen in
Position 6

Abbildung 6 Bestiickung von Probentellerpositionen
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Vorbereitung von Losungsmittel- und Abfallflaschen

Die Losungsmittelflischchen stellen das Losungsmittel zum Spiilen der Spritze
zwischen den Injektionen bereit. Der Injektor iiberfithrt die Waschvolumina des
Losungsmittels oder der Proben in die Abfallflaschen. Die Anzahl der Proben,
die analysiert werden kann, kann durch die Kapazitat der Spiil- oder Abfall-
flaschen begrenzt sein, siehe Abbildung 7 und Abbildung 8.

Befiillen Sie die gespiilten Losungsmittelflischchen mit 4 bis 4,5 ml frischem
Losungsmittel. Die Fiillhohe reicht dann bis an die Einschniirung des Flisch-
chens. Die Gute ,Laborpraxis“ schreibt vor, nicht mehr als 2,0 ml der 4,5 ml
Losungsmittel zum Spiilen der Spritze zu verwenden. Die Nadelspitze befindet
sich beim Ansaugen von Losungsmittel ca. 18,5 mm iiber dem Flaschenboden.
Siehe Abbildung 7.

Kapazitat einer Losungsmittelflasche

4,5 ml Fillvolumen 500 Waschvorgénge einer 5-l-Spritze

2.0 ml verwendbares Lisungs- 250 Waschvorg?nge einer 1D-u|-8pr!tze

Minimum mittelvolumen 100 Waschvorgange einer 25ul-Spritze

+ aapm— 2,5 ml Losungsmittelrest 50 Waschvorgénge einer 50-pl-Spritze
185 mm Spiegel 25 Waschvorgange einer 100-pl-Spritze

Abbildung 7 Position der Spritzenspitze beim Entnehmen von
Losungsmittel

Leeren und spiilen Sie alle Abfallflaschen nach jedem Lauf. Die Spritze kann bis
zu 4 ml Abfall in die Abfallflasche iiberfiihren. Siehe Abbildung 8.

16
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@ Kapazitat einer Abfallflasche

E L 1000 Waschvorgange einer b4ul-Spritze

| Maximal 4 ml Abfall 500 Waschvorgange einer 10-pl-Spritze
200 Waschvorgange einer 25-pl-Spritze
100 Waschvorgénge einer 50-pul-Spritze
50 Waschvorgange einer 100-pul-Spritze

Abbildung 8 Position der Spritzenspitze beim Verwerfen von Abfall
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Verwendung zweier Injektionsmodule

Bei zwei installierten GC-Injektoren konnen Sie den vorderen oder hinteren
Injektor bzw. beide Injektoren simultan verwenden.

Konfigurationen fiir zwei Injektoren weisen folgende Eigenschaften auf:

e Das System sendet ein Injector Ready-Signal an den GC, wenn beide Injek-
toren bereit sind, und ein Start-Signal zu Beginn der Injektion.

e Beide Injektoren injizieren simultan.

Mit Probenteller

Stellen Sie fiir jeden Injektor die Run-Parameter in der Sequenz ein. Bei der
Eingabe der Run-Parameter miissen Sie festlegen, welcher Datenkanal zu wel-
chem Injektor gehort.

¢  Bei Steuerung des Probengebers mit dem GC der Serie 6890 werden die
Kanile bei der Erstellung der Sequenz zugeordnet.

¢  Bei Steuerung des Probengebers mit der Agilent ChemStation werden die
Kanile bei der Definition von Messgeriten zugeordnet.

¢  Bei Steuerung des Probengebers mit dem 3396/3397 Integrator (INET) wird
ein Kanal beim Einstellen der Parameter fiir den zweiten Injektor
zugeordnet.
Wenn bei beiden Injektoren Proben zugeordnet sind, beginnen diese den Injek-
tionszyklus einschlief3lich aller Waschvorginge der Probenflischchen gemein-
sam. Nach Abschluss aller angegebenen Vorbereitungen werden die Proben
injiziert. Nach der Injektion fiihren beide Injektoren einen Waschzyklus mit
Losungsmittel durch. Wenn beide Injektoren fertig sind, nimmt der Probengreifer
das Probenflischchen vom vorderen Injektor und stellt es an seine Original-
position, danach wird das Flaschchen vom hinteren Injektor an seine Original-
position iiberfiihrt.

18
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Ohne Probenteller

Der Injektor fiihrt dieselben Bewegungen aus wie mit dem Probenteller. Die
Injektoren injizieren zuerst die Proben von Position 1 und dann die Proben aus
den verbleibenden Positionen. Falls beide Injektoren eine unterschiedliche
Anzahl Proben bearbeiten, wartet der erste Injektor auf das Ende der Operatio-
nen des zweiten Injektors.
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Spritze

Uberpriifen einer Spritze

Vor der Installation einer Spritze:

1.

Rollen Sie die Spritze am Rand einer sauberen, ebenen Fliche. Wenn sich

die Nadelspitze im Kreis bewegt, dann richten Sie die Nadel gerade aus, in
dem Sie sie an der Verbindung im Spritzenkorper vorsichtig biegen (siehe

Abbildung 9). Uberpriifen Sie das Ergebnis.

Bei Bedarf hier biegen

I O —\
I ]

[

i — \_J

Abbildung 9  Uberpriifung einer Spritzennadel

Uberpriifen Sie die Nadel auf Rauigkeit. Falls die Nadeloberfliche rau ist,
weist sie meistens eng benachbarte konzentrische Riefen auf, die wie eine
Minifeile wirken konnen und damit Teile des Septums abfeilen, die in den
Einlass oder das Probenflidschchen gelangen kénnen. Diese Riefen konnen
bei zehnfacher Vergrofderung gut erkannt werden.

Falls Sie solche Riefen entdecken, konnen Sie die Nadel polieren, indem Sie
diese durch ein gefaltetes Stiick Schmirgelpapier ziehen, bis die Riefen
ausgeglichen sind. Achten Sie sorgfiltig darauf, die Nadelspitze nicht zu
verindern.

Uberpriifen auf Leichtgingigkeit des Kolbens. Bewegen Sie den Spritzen-
kolben einige Male auf und ab. Er sollte sich leicht — ohne Schwergingigkeit
oder Adhisionseffekte bewegen lassen. Falls der Kolben schwergingig ist,
konnen Sie ihn mit Losungsmittel reinigen. Weitere Hinweise finden Sie im
Handbuch Sampling Techniques.
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Installation der Spritze:

Bedienungshandbuch

Spritze

1. Entfernen Sie das Injektorkabel vom GC und legen Sie den Injektor mit der

Riickseite auf eine flache Oberfliche.

Offnen Sie die Abdeckung des Injektors.

Schieben Sie den Spritzentriager nach oben (oder unten), bis Sie Zugang zur

Spritze haben (siehe Abbildung 10).

Fiihren Sie die Spritzennadel durch die Offnung im Boden der Nadelfiihrung.

5. Richten Sie den Spritzenkérper an der Fithrungsschiene und der Spritzen-
halterung aus und rasten Sie die Spritze dann so ein, dass die Nadel in die

Offnung der Nadelfiihrung ragt.

6. SchlieRen Sie den Schnappriegel der Spritze durch Drehen im

Uhrzeigersinn.
‘ ’“
Kolbenantriebsschleife |
e
Kolbenschraube T 8 Schieber
li? Ss Kolben
Filhrungsschiene T AT Flansch
Spritzentrager
Schnappriegel < E E
Spritzenhalterung @, | T Spritze
Nadel

\
Y,

Boden der Nadelfiihrung
Abbildung 10 Installation der Spritze
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7. Bewegen Sie die Kolbenantriebsschleife nach unten und ziehen Sie die Kol-
benschraube an.

8. Bewegen Sie die Kolbenantriebsschleife nach oben und unten. Falls sich der
Spritzenkolben nicht mit dem Triger bewegt, miissen die vorherigen
Schritte wiederholt werden. Stellen Sie sicher, dass die Schraube am Sprit-
zenkolben fest angezogen ist.

9. Stellen Sie sicher, dass die Nadel in der Nadelfiihrung im Fuf3 ausgerichtet
ist, indem Sie den Schieber nach oben und unten bewegen. Die Nadel muss
in der Nadelfithrung leicht beweglich sein. Siehe Abbildung 11.

Kolbenantriebsschleife

4
Kolbenschraube Ii% al —
Fiihrungsschiene B'f i
Spritzentrager ;
Schnappriegel @jl I
Spritzenhalterung EHL Y |
Spritze i;
=
Nl Nadelunterstiitzung
—

Boden der Nadelfiihrung

Abbildung 11 Spritzentriager und Nadelunterstiitzung mit Nadel
installiert
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Achtung

Bedienungshandbuch
Spritze

Betreiben Sie den Injektor nicht ohne eingebaute Spritze, weil die dann freie
Beweglichkeit des Schnappriegels zur Kollision mit dem Motor fiihren kann.

10.

11.

Ziehen Sie den Spritzentrager so lange, bis die Nadelspitze in der Nihe der
Oberkante der Septumiiberwurfmutter steht.

Die Nadel ist exakt iiber der Aussparung in der Septumiiberwurfmutter zu
zentrieren. Stellen Sie sicher, dass die Nadel das Septum ohne Kontakt mit
der Uberwurfmutter trifft.

Falls die Nadel nicht iiber der Septumiiberwurfmutter zentriert ist, iiberprii-
fen Sie, ob die Spritze in ihrer Halterung korrekt installiert, die Nadel gerade
und die Nadelfithrungseinheit korrekt installiert ist.

Entfernen der Spritze

1.

3.

Entfernen Sie das Injektorkabel vom GC und legen Sie den Injektor mit der
Riickseite auf eine flache Oberfliche.

Losen Sie die Befestigungsschraube am Spritzenkolben und ziehen Sie die
Kolbenantriebsschleife von der Spritze weg.

Offnen Sie den Schnappriegel an der Spritze.

Stellen Sie sicher, dass Sie die Nadel nicht verbiegen. Ziehen Sie die Spritze nur
aus der Halterung, wenn Sie frei beweglich ist. Die Nadel kann leicht verbogen
werden, wenn sie dabei noch in der Nadelfiihrung steckt.

4.

Heben Sie die Spritzenbestigung aus der Fiihrung, bis sie frei beweglich ist,
und ziehen Sie dann die Nadel aus der Nadelfiihrung,.
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Cool-on-Column-Injektionen

Bei einem 6890 GC mit einem Cool-on-Column-Einlass kann der Automatische
Probengeber 7683 Injektionen direkt auf 250-pm-, 320-um- und 530-um-Saulen

durchfiihren. Eine Liste des hierfiir erforderlichen Verbrauchsmaterials finden
Sie in Threm GC-Handbuch, Band 2.

Bei der Ausfiihrung von Cool-on-Column-Injektionen bietet der Injektor fol-
gende Eigenschaften:

¢ Die Kolbengeschwindigkeit wird reduziert und die Injektionszeit betrégt
500 Millisekunden.

e Verringerung des Abstands der Nadelspitze um weitere 19 mm zur Siule.
Wenn es notwendig ist, Ihren Injektor fiir eine Cool-on-Column-Injektion anzu-
passen oder die Sdulendimension des Einlasses, die Septum-Mutter oder den
Cool-on-Column-Insert zu wechseln, dann informieren Sie sich im Leitfaden fiir
die Installation fiir den Agilent 7683 und im 6890 GC Betriebshandbuch, Band 2,
Inlets.
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Temperierung der Probenflaschchen

Dieser Abschnitt erklirt, wie man die Leitungen zu den Quadranten des Proben-
tellers anschlief3t, wie man die Temperatur des Wasserbades bestimmt, die zu
der gewiinschten Temperatur der Probenflischchen fiihrt, und wie man die
Druckgrenzwerte fiir die Quadranten einstellt.

In diesem Abschnitt finden Sie keine Hinweise zur Einrichtung von Wasserbad
und Pumpe.

Sie konnen die Temperatur der Probenflischchen im Probenteller auf folgende
Weise verdndern:

¢ Durchfluss der Quadranten des Probentellers mit einer temperierten
Fliissigkeit.

¢ Einfrieren einer Losung aus Ethylenglykol und Wasser innerhalb eines
Quadranten eines Probentellers.

Die Probenteller-Quadranten sind fiir niedrige Flussraten bei niedrigen Driicken
ausgelegt und erfordern lange Equilibrierzeiten zur Erzielung einer bestimmten
Probentemperatur. Befiillen Sie die Probenteller-Quadranten nur zu 90% der
moglichen Fiillmenge, wenn Sie darin eine Ethylenglykol- oder Alkohollésung
einfrieren wollen.

Stellen Sie sicher, dass an der Bodenwanne ein Abflussschlauch angeschlossen
ist. Entfernen Sie alle Teile unter dem Probenteller. Falls Sie eine niedrige Pro-
bentemperatur wihlen, kann bei hohen Auffentemperaturen oder hoher Luft-
feuchtigkeit das entstehende Kondenswasser Gerite unter dem Probenteller
beschidigen.

Anschliefen der Probenteller-Quadranten

1. Verbinden Sie ein Stiick eines Schlauchs mit einem Innendurchmesser von
1/4 Zoll (6,35 mm) vom Uberlaufanschluss des Probentellers mit der
Abfallleitung.
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2. Verbinden Sie die Quadranten des Probentellers untereinander mit Hilfe von
Schlduchen mit einem Innendurchmesser von 1/4 Zoll (6,35 mm), wie in
Abbildung 12 gezeigt.

T-Stiick

/ Auslass

Verbinden Sie
Y Zoll-Leitungs-
material am
Fitting darunter

Probenteller vorne Probenteller hinten

Einlass

Abbildung 12 Anschluss der Quadranten der Probenteller

Bestimmen der Wasserbadtemperatur

Die Temperatur der Probenflischchen hiangt von verschiedenen Faktoren ab,
wie z. B. der Umgebungstemperatur und der am Wasserbad eingestellten
Temperatur.
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Falls die Probentemperatur einen Einfluss auf die Genauigkeit Ihrer analytischen
Ergebnisse hat, sollte eine Wasserbadtemperatur experimentell validiert wer-
den. Die Warmeiibertragung hingt vom Material der Probenfléschchen, der Luft-
feuchtigkeit, der Kondensatmenge auf dem Probenfliaschchen und den Fluss-
raten der Umwalzpumpe ab.

Sie konnen die Auftragung in Abbildung 13 zur Bestimmung der Wasserbadtem-
peratur verwenden.

A 40°C
%0 )/ 30°C
L 25°C
20°C
\JE" C
10 10°C
Umgebungs-
Gewiinschte Temperatur
Probenflaschen- 30
Temperatur
(°C)
20 .
10 /
0 »

0 10 20 30 40 50

Temperatur des Wasserbades (°C)

Abbildung 13 Temperatur des Probenflaschchens gegen die des
Wasserbades bei verschiedenen
Umgebungstemperaturen
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Temperaturen der Quadranten des Probentellers und Driicke

Stellen Sie sicher, dass die Einlassdriicke und -temperaturen des Probentellers
die Grenzwerte in nicht iiberschreiten. Beim Betrieb des Wasserbades auf3erhalb
der angegebenen Grenzen kénnen die Probentellerquadranten beschidigt

werden.
A
B 4
5 -
4 —
Probenteller-
Einlass-
druck 31
(psi
2 -
’I —
0 | | | | | T
0 10 20 30 40 50 60

Einlasstemperatur des Probentellers (°C)

Abbildung 14 Maximale Einlasstemperaturen und Driicke des
Probentellers
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Spezifikationen von Wasserbad und Pumpe

Wasserbad und Umwilzsystem der Probentemperierung miissen den angegebe-
nen Spezifikationen entsprechen.

Die Sicherheitsstandards dieser Komponenten miissen den giiltigen Vor-
gaben entsprechen, fiir unbeaufsichtigten und ununterbrochenen Einsatz
geeignet sein sowie einen Ubertemperaturschutz aufweisen.

Die mindestens erforderliche Kiihlleistung fiir dieses Wasserbad betrigt
100 W bei Badtemperaturen von 5°C.

Bei Verwendung der integrierten Pumpe muss diese fiir externe Umwilzung
und Verbindung mit einem 1/4—Zoll—Schlauch (6,35 mm) geeignet sein.

Eine Druckpumpe muss einen Druck zwischen 1,5 und 2,5 psi bereitstellen.
Bei einer Saugpumpe kann das Pumpenvakuum -4 psi nicht iiberschreiten.

Kiihlmittel

Verwenden Sie destilliertes Wasser als Kiihlmittel. Sie konnen auch maximal 3%-
Ethylen-Glycol zum destillierten Wasser hinzugeben, um Einfrieren zu
verhindern.
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