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1  Grundlegende Informationen

1.1  Uber diese Bedienungsanleitung

Inhalt Die Bedienungsanleitung beschreibt das bzw. die folgenden Gerdtemodelle:
= multiN/C3100
= multiN/C3100 duo
= multiN/C3100 pharma

Im weiteren Text werden diese Modelle zusammenfassend als multi N/C 3100 bezeich-
net. Unterschiede werden an entsprechender Stelle erlautert.

Das Gerét ist fiir den Betrieb durch qualifiziertes Fachpersonal unter Beachtung dieser
Bedienungsanleitung vorgesehen.

Die Bedienungsanleitung informiert Giber Aufbau und Funktion des Gerdtes und vermit-
telt dem Bedienpersonal die notwendigen Kenntnisse zur sicheren Handhabung des Ge-
rétes und seiner Komponenten. Die Bedienungsanleitung gibt weiterhin Hinweise zur
Wartung und Pflege des Gerates sowie Hinweise auf mogliche Ursachen von Stérungen
und deren Beseitigung.

Das modulare Messsystem multi N/C 3100 duo erlaubt die automatisierte Analyse von
flissigen und festen Proben. Aufbau, Installation und Bedienung des modularen Mess-
systems ist in der Benutzeranleitung des Feststoffmoduls HT 1300 beschrieben. Beach-
ten Sie insbesondere die Hinweise, die dort fir das Umschalten zwischen Flissig- und
Feststoffbetrieb gegeben sind.

Das Modell multi N/C 3100 pharma ist ein Spezialmodell fiir die pharmazeutische In-
dustrie. Fiir das pharma-Modell werden keine Feststoffmodule und kein ChD Detektor
angeboten.

Konventionen Handlungsanweisungen mit zeitlicher Abfolge sind zu Handlungseinheiten zusammen-
gefasst.

Warnhinweise sind mit einem Warndreieck und Signalwort gekennzeichnet. Es werden
Art und Quelle sowie die Folgen der Gefahr benannt und Hinweise zur Gefahrenabwehr
gegeben.

Elemente des Steuer- und Auswerteprogramms sind wie folgt gekennzeichnet:
®  Programmbegriffe werden fett ausgezeichnet (z.B. Men( System).
= MenUpunkte sind durch senkrechte Striche getrennt (z.B. System | Device).

Verwendete Symbole und In der Bedienungsanleitung werden zur Kennzeichnung von Gefahren bzw. Hinweisen
Signalworter die folgenden Symbole und Signalwérter benutzt. Die Warnhinweise stehen jeweils vor
einer Handlung.

WARNUNG

Bezeichnet eine méglicherweise gefahrliche Situation, die den Tod oder schwerste Ver-
letzungen (Verkrippelungen) zur Folge haben kann
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VORSICHT

Bezeichnet eine moglicherweise gefahrliche Situation, die geringfiigige oder mafiige
Verletzungen zur Folge haben kann.

HINWEIS

Gibt Hinweise zu méglichen Sach- und Umweltschaden

1.2  Einsatzgebiete des Analysators

= multi N/C 3100 pharma: Spezialmodell fiir den Einsatz in Pharmazie, Medizin, Bio-
technologie

Dieses Modell wurde speziell fiir die TOC- und die TN,-Bestimmung von Reinstwasser
entwickelt. Es eignet sich beispielsweise fiir den Einsatz in der Reinigungsvalidierung so-
wie fir die Analyse von Wasser fiir Injektionszwecke. Auch extrahierbare organische
Verbindungen in pharmazeutischen Plastikverpackungen kénnen summarisch unter-
sucht werden. Die Steuer- und Auswertesoftware sorgt fiir vollstdndige Datenintegritat
und ist konform zu den Pharmarichtlinien 21 CFR Part 11 und EudralLex Volume 4 An-
nex 11.

®  Einsatz in der Wasseraufbereitung

Das Gerét ist sowohl in der Trinkwasser- als auch in der Abwasseranalytik bei kommu-
nalen und industriellen Aufbereitungsanlagen einsetzbar. Auch komplexe, partikelhalti-
ge und salzbelastete Wésser kénnen sicher analysiert werden.

®  Einsatz in der Umweltiiberwachung

Oberflachenwdsser wie Meerwasser haben haufig kleine TOC-Gehalte neben hohen TIC-
Konzentrationen und hoher Salzbelastung. Diese schwierigen Proben kénnen dank spe-
zieller Analysenmodi (NPOC plus) untersucht werden.

®  Einsatz in Kraftwerken und Laboren

Mit seinem dynamischen Messbereich erlaubt der Analysator die TOC-Bestimmung in
Kraftwerken und bei der industriellen Dampferzeugung.
= Untersuchung von Abféllen und Bodenproben

Die Kohlenstoffbestimmung (TC/TOC-Bestimmung) in festen Proben ist durch die Er-
weiterung mit einem Feststoffmodul méglich. AuBerdem kdnnen Eluate analysiert wer-
den. In diesen und anderen flissigen Proben kénnen simultan TC und TN, bestimmt
werden.

®  Einsatz in Forschung und Lehre

Aufgrund der vielen Konfigurationsméglichkeiten eignet sich Analysator fiir Forschung
und Lehre. In Verbindung mit dem Feststoffmodul kann der TC und TOC in Feststoffen
bestimmt werden.
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1.3  Bestimmungsgemalle Verwendung

Das Gerat und seine Komponenten diirfen nur zu den in der Benutzeranleitung beschrie-
benen Analysen verwendet werden. Nur diese Verwendung gilt als bestimmungsgemal}
und gewéhrleistet die Sicherheit von Anwender und Gerat.

Der Analysator darf nur zur Bestimmung des gesamten Kohlenstoffgehaltes sowie des
Gehaltes an organisch und anorganisch gebundenen Kohlenstoffs in wéssrigen Proben
verwendet werden.

Der Analysator eignet sich insbesondere fiir die Bestimmung der genannten Parameter
in Trinkwasser, Grundwasser, Oberflachenwasser, Reinstwasser und Wasser fiir pharma-
zeutische Zwecke.

Bei Ausstattung mit einem Stickstoffdetektor kann mit dem Analysator der Stickstoffge-
halt in wdssrigen Proben untersucht werden.

In Verbindung mit einem optionalen Feststoffmodul kann der Gesamtkohlenstoffgehalt
in Feststoffen bestimmt werden.

Mit dem Analysator diirfen keine brennbaren Fliissigkeiten oder Substanzen analysiert
werden, die explosionsfahige Gemische bilden kénnen. Mit dem Analysator keine kon-
zentrierten Sauren analysieren!

Das Gerat darf nur mit folgenden Tragergasen betrieben werden: Sauerstoff, syntheti-
sche Luft oder aufgereinigte Druckluft.
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2.1

10

Sicherheit

Lesen Sie dieses Kapitel zu lhrer eigenen Sicherheit vor Inbetriebnahme und zum
storungsfreien und sicheren Betrieb des Gerates sorgsam durch.

Befolgen Sie alle Sicherheitshinweise, die in der Benutzeranleitung aufgefihrt sind
sowie alle Meldungen und Hinweise, die von der Steuer- und Auswertesoftware auf
dem Bildschirm angezeigt werden.

Sicherheitskennzeichnung am Gerat

Am Geréat sind Warn- und Gebotszeichen angebracht, deren Bedeutung unbedingt zu

beachten ist.

Beschédigte oder fehlende Warn- und Gebotszeichen kénnen zu Fehlhandlungen mit
Personen- und Sachschaden fiihren. Die Zeichen diirfen nicht entfernt werden. Be-
schadigte Warn- und Gebotszeichen sind umgehend zu ersetzen!

Folgende Warnzeichen und Gebotszeichen sind auf dem Gerat angebracht:

Warnsymbol

Bedeutung

Warnung vor heil3er
Oberfléche

Bemerkung

Am Ofen, auf der Ofenabdeckung:
Auf der linken Seitenwand:
Verbrennungsgefahr am heif3en
Ofen

Warnung vor dtzenden
Stoffen

m  Ander Fronseite, neben Phos-
phorsdureflasche: Warnung vor
Phosphorsdure

Warnung vor gesund-
heitsschadlichen oder
reizenden Stoffen

= Ander Frontseite: Warnung vor
Phosphorsaure

B> B

Warnung vor Quetsch-
gefahr

Am Probengeber: Im Bewegungsbe-
reich des Probengebers besteht Verlet-
zungsgefahr

Im Betrieb werden Gefahrstoffe verwendet:

GHS-Kennzeich-
nung

>

Bedeutung

Warnung vor Atzwir-
kung

Bemerkung

An Phosphorsaureflasche: Phosphor-
saure wirkt dtzend

Gebotszeichen /
Hinweissymbole

&

Bedeutung

Vor dem Offnen der Ge-
ratehaube Netzstecker
ziehen

Bemerkung

Auf den Seitenteilen und der Gera-
teriickseite: Vor Offnen der Geratehau-
be das Geréat ausschalten und den
Netzstecker aus dem Netzanschluss-
ziehen.
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Gebotszeichen / Bedeutung Bemerkung
Hinweissymbole

Betriebsanleitung be- Auf den Seitenteilen und der Gera-
achten terlickseite: Vor Beginn der Arbeiten
die Betriebsanleitung lesen.

Nur fiir Volksrepublik Das Gerat enthélt reglementierte Sub-

China stanzen. Analytik Jena GmbH+Co. KG
garantiert, dass die Stoffe bei bestim-
mungsgemaRer Verwendung in den
nachsten 25 Jahren nicht austreten.

2.2  Anforderungen an das Bedienpersonal

Das Geréat darf nur von qualifiziertem und im Umgang mit dem Gerat unterwiesenem
Fachpersonal betrieben werden. Zur Unterweisung gehoren das Vermitteln der Be-
nutzeranleitung und der Benutzeranleitung der angeschlossenen Systemkomponen-
ten. Wir empfehlen eine Schulung durch qualifizierte Mitarbeiter der Analytik Jena
bzw. deren Vertreter.

Neben den Sicherheitshinweisen in der Benutzeranleitung missen die allgemein gil-
tigen Sicherheits- und Unfallverhiitungsvorschriften des jeweiligen Einsatzlandes be-
achtet und eingehalten werden. Der aktuelle Stand dieser Regelwerke ist durch den
Betreiber festzustellen.

Die Benutzeranleitung muss dem Bedien- und Wartungspersonal zuganglich sein.

2.3 Sicherheitshinweise Transport und Inbetriebnahme

Durch Fehlinstallation kdnnen erhebliche Gefahren entstehen. Stromschlag und Ex-

plosion bei falschem Anschluss der Gase kénnen die Folge sein.

= Die Aufstellung und Inbetriebnahme des Gerétes und seiner Systemkomponen-
ten darf grundsatzlich nur durch den Kundendienst der Analytik Jena oder durch
von ihr autorisiertes und geschultes Fachpersonal erfolgen.

®  Eigenméchtige Montage- und Installationsarbeiten sind nicht zuldssig.

Es besteht Verletzungsgefahr durch nicht ordnungsgemal? gesicherte Teile.

= Beim Transport die Gerdtekomponenten entsprechend den Vorschriften der Be-
dienungsanleitung sichern.

®  |ose Teile missen aus den Systemkomponenten entnommen und separat ver-
packt werden.

Um gesundheitliche Schédden zu vermeiden, ist beim Umsetzen (Heben und Tragen)

im Labor Folgendes zu beachten:

= Zum Transport sind aus Sicherheitsgriinden zwei Personen erforderlich, die sich
an beiden Gerateseiten positionieren.

®  Das Geréat hat keine Tragegriffe. Deshalb muss das Gerat fest mit beiden Handen
an der Unterseite gefasst werden.

®  Gefahr von Gesundheitsschaden durch unsachgeméRe Dekontamination! Fiihren
Sie vor der Riicksendung des Gerétes an Analytik Jena eine fachgerechte Dekon-
tamination aus und dokumentieren Sie diese. Das Dekontaminationsprotokoll er-
halten Sie vom Kundendienst bei Anmeldung der Riicksendung. Ohne ausgefll-
tes Dekontaminationsprotokoll wird die Annahme des Gerétes verweigert. Der
Absender kann fiir Schaden, die durch eine unzureichende Dekontamination des
Geréates verursacht werden, haftbar gemacht werden.

11
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2.4  Sicherheitshinweise im Betrieb

2.4.1 Allgemeine Sicherheitshinweise

Der Bediener des Gerates ist verpflichtet, sich vor jeder Inbetriebnahme vom ord-
nungsgemaflen Zustand des Gerdtes einschliel3lich seiner Sicherheitseinrichtungen
zu (iberzeugen. Dies gilt insbesondere nach jeder Anderung oder Erweiterung bzw.
nach jeder Reparatur des Gerates.

Beachten Sie folgende Hinweise:

Das Gerat darf nur betrieben werden, wenn alle Schutzeinrichtungen (z.B. Abde-
ckungen vor Elektronikbauteilen) vorhanden, ordnungsgemaf? installiert und voll
funktionsfahig sind.

Der ordnungsgemalie Zustand der Schutz- und Sicherheitseinrichtungen ist re-
gelmaRig zu priifen. Eventuell auftretende Mangel sind sofort zu beheben.
Schutz- und Sicherheitseinrichtungen diirfen wahrend des Betriebes niemals
entfernt, verandert oder aufer Betrieb gesetzt werden.

Gewahrleisten Sie wahrend des Betriebes stets freien Zugang zum Hauptschalter
sowie zu Einrichtungen zur Notabschaltung und Verriegelungen.

Die am Gerat vorhandenen Liftungseinrichtungen missen funktionsféhig sein.
Verdeckte Luftungsgitter, Liftungsschlitze usw. kdnnen zu Betriebsstdrungen
oder Gerateschaden fihren.

Anderungen, Umbauten und Erweiterungen am Gerat diirfen nur nach Abspra-
che mit der Analytik Jena erfolgen. Nichtautorisierte Anderungen kénnen die Si-
cherheit beim Betrieb des Gerats einschranken und zur Einschrankung bei Ge-
wahrleistung und Zugang zu Kundendienst fihren.

Brennbare Materialien sind vom Gerat fernzuhalten.

Der Ofen arbeitet mit Temperaturen von 700 ... 950 °C. Beriihren Sie die heifen
Teile (Ofen, Kondensationsschlange) nicht wéahrend oder unmittelbar nach dem
Betrieb.

Vorsicht beim Umgang mit Glasteilen. Es besteht Glasbruch- und damit Verlet-
zungsgefahr!

Achten Sie darauf, dass keine Flissigkeiten beispielsweise an Kabelverbindungen
ins Gerateinnere eindringen. Es besteht die Gefahr eines elektrischen Strom-
schlags.

Im Bewegungsbereich des Probengebers besteht Verletzungsgefahr. Zum Bei-
spiel kdnnen die Hand oder Finger gequetscht werden. Halten Sie im Betrieb
einen Sicherheitsabstand zum Probengeber ein.

Der optionale Chemolumineszenzdetektor (CLD) enthalt einen Ozongenerator,
der Ozon (O;) erzeugt. Bei bestimmungsgemafer Verwendung vernichtet der
nachgeschaltete Ozonzerstorer das giftige Gas. Verschiedene Sicherheitsmal3-
nahmen fithren zur automatischen Abschaltung des Ozongenerators. Dennoch
gilt: Wenn stechender Ozongeruch auftritt, schalten Sie das Gerat sofort ab und
benachrichtigen Sie den Kundendienst. Um eine einwandfreie und sichere Funk-
tion zu gewahrleisten, empfiehlt Analytik Jena eine jahrliche Prifung und War-
tung des Detektors durch den Kundendienst.

2.4.2 Sicherheitshinweise Explosionsschutz, Brandschutz

Das Geréat darf nicht in explosionsgefdhrdeter Umgebung betrieben werden.

Rauchen oder der Umgang mit offenem Feuer im Betriebsraum des Gerates sind ver-
boten!

12
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Sicherheit

2.4.3  Sicherheitskennzeichnung Elektrik

Im Gerat, im Bereich des rechten Seitenteils treten lebensgefahrliche elektrische
Spannungen auf! Kontakt mit unter Spannung stehenden Komponenten kann Tod,
ernsthafte Verletzungen oder schmerzhaften elektrischen Schock zur Folge haben.

Der Netzstecker darf nur an eine ordnungsgemalie Steckdose angeschlossen
werden, damit die Schutzklasse | (Schutzleiteranschluss) des Gerates gewahrleis-
tet wird. Das Gerdt darf nur an Spannungsquellen angeschlossen werden, deren
Nennspannung mit der auf dem Typenschild angegebenen Netzspannung tber-
einstimmt. Achten Sie darauf, dass das abnehmbare Netzkabel des Gerates nicht
durch ein unzulénglich bemessenes Netzkabel (ohne Schutzleiter) ersetzt wird.
Verldngerungen der Zuleitung sind nicht zulassig.

Alle Arbeiten an der Elektronik diirfen nur vom Kundendienst der Analytik Jena
und speziell autorisiertem Fachpersonal ausgefiihrt werden.

Die elektrischen Komponenten sind regelméaRig von einer Elektrofachkraft zu
prifen. Alle Mangel, wie lose Verbindungen, defekte oder beschadigte Kabel,
sind sofort zu beseitigen.

Vor dem Offnen des Gerdtes muss es am Netzschalter ausgeschaltet und der
Netzstecker aus der Steckdose gezogen werden!

Das Basismodul und die Systemkomponenten diirfen nur im ausgeschalteten Zu-
stand an das Netz angeschlossen werden.

Elektrische Verbindungskabel zwischen dem Basismodul und den Systemkompo-
nenten dirfen nur im ausgeschalteten Zustand angeschlossen bzw. getrennt
werden.

Bei Stérungen an elektrischen Komponenten ist der Analysator sofort am Haupt-
schalter an der Gehauseriickwand auszuschalten. Der Netzstecker ist aus der
Netzsteckdose zu ziehen.

2.4.4 Sicherheitshinweise fiir den Betrieb von Druckgasbehéltern und Druckgasanlagen

Die Betriebsgase werden aus Druckgasbehaltern oder lokalen Druckgasanlagen
entnommen. Die Betriebsgase missen die geforderte Reinheit haben.

Arbeiten an Druckgasbehéltern und -anlagen diirfen nur von Personen, die (iber
spezielle Kenntnisse und Erfahrungen fiir Druckgasanlagen verfiigen, durchge-
fuhrt werden.

Druckschlduche und Druckminderer diirfen nur fir die zugeordneten Gase ver-
wendet werden.

Leitungen, Schlduche, Verschraubungen und Druckminderer fiir Sauerstoff mis-
sen fettfrei gehalten werden.

Alle Leitungen, Schlduche und Verschraubungen regelmaRig auf undichte Stellen
und duBerlich erkennbare Beschddigungen priifen. Undichte Stellen und Bescha-
digungen umgehend beseitigen.

Die Gasversorgung zum Gerat vor Inspektions-, Wartungs- und Reparaturarbei-
ten an den Druckgasbehéltern schlief3en.

Nach erfolgter Reparatur und Wartung an den Komponenten der Druckgasbe-
halter bzw. der Druckgasanlage ist das Gerat vor Wiederinbetriebnahme auf
Funktionstiichtigkeit zu Gberprifen.

Eigenmdchtige Montage- und Installationsarbeiten sind nicht zulassig!

13



Sicherheit multi N/C 3100 (duo, pharma)

2.4.5 Umgang mit Hilfs- und Betriebsstoffen

Der Betreiber tragt die Verantwortung fir die Auswahl der im Prozess eingesetzten
Substanzen sowie fiir den sicheren Umgang mit diesen. Das betrifft insbesondere ra-
dioaktive, infektiose, giftige, dtzende, brennbare, explosive oder anderweitig gefahr-
liche Stoffe.

Beim Umgang mit Gefahrstoffen missen die drtlich geltenden Sicherheitsanweisun-
gen und die Vorschriften in den Sicherheitsdatenblattern der Hersteller der Hilfs- und
Betriebsstoffe eingehalten werden.

m  Besondere Vorsicht ist beim Umgang mit konzentrierten Sduren geboten. Die
Vorschriften und Hinweise in den Sicherheitsdatenblattern fir den Umgang mit
ortho-Phosphorsaure (H;P0,) bzw. Salzsdure (HCl) sind unbedingt zu beachten.

= Der vom Hersteller gelieferte Katalysator ist mit der bei Chemikalien Gblichen
Vorsicht zu handhaben.

Beim Umgang mit Quarzwolle ist Folgendes zu beachten:

= Quarzwolle nur in geschlossenen GefaRRen aufbewahren.

®  Bei der Arbeit mit Quarzwolle Staubbildung vermeiden! Nach dem Einatmen von
Staub kann es zu einer Reizung der Atemwege kommen.

®  Beim Wechsel der Quarzwolle oder Reinigung des Verbrennungsrohrs Kdrper-
schutzmittel tragen (Laborkittel, Schutzhandschuhe, Schutzbrille, Atemmaske).

®  Verbrauchte Quarzwolle in geeigneten, geschlossenen Behaltern sammeln und
unter Beachtung der behordlichen Vorschriften zur Entsorgung bringen. Wegen
einer Abfallentsorgung den zustandigen Entsorger kontaktieren.

Beachten Sie folgende Hinweise:

®  Der Betreiber ist dafiir verantwortlich, dass eine angemessene Dekontamination
durchgefiihrt wird, falls das Geréat dullerlich oder innerlich mit Gefahrstoffen ver-
unreinigt worden ist.

m  Spritzer, Tropfen oder gréRere Fliissigkeitsmengen mit saugfahigem Material
wie Watte, Laborwischtiichern oder Zellstoff entfernen.

®  Bei biologischen Verunreinigungen die betroffenen Stellen mit einem geeigneten
Desinfektionsmittel, wie z.B. Incidin-Plus-Lésung, abwischen. AnschlieRend ge-
reinigte Stellen trocken wischen.

®  Das Gehéduse ist nur fiir Wischdesinfektion geeignet. Verfiigt das Desinfektions-
mittel Gber einen Spriihkopf, das Desinfektionsmittel auf geeignete Tiicher auf-
bringen.
Arbeiten Sie mit infektiosem Material besonders sorgféltig und sauber, weil das
Geréat nicht als Ganzes dekontaminiert werden kann.

®  Bevor ein anderes als dieses vom Hersteller vorgeschriebene Reinigungs- oder
Dekontaminationsverfahren angewendet wird, mit dem Hersteller kldren, dass
das vorgesehene Verfahren das Gerét nicht beschadigt. Am Gerét angebrachte
Sicherheitsschilder diirfen nicht mit Methanol benetzt werden.

2.4.6 Sicherheitshinweise Wartung und Reparatur

Die Wartung des Gerdats erfolgt grundsatzlich durch den Kundendienst der Analytik
Jena oder durch von ihr autorisiertes und geschultes Fachpersonal.

Durch eigenmdchtige Wartungsarbeiten kann das Gerét beschéadigt werden. Der Be-

diener darf deshalb grundsétzlich nur die in der Benutzeranleitung, im Kapitel "War-

tung und Pflege" aufgefiihrten Tatigkeiten ausfiihren.

= Die dullere Reinigung des Gerats nur mit einem leicht angefeuchteten, nicht
tropfenden Tuch vornehmen. Dabei nur Wasser und ggf. handelsiibliche Tenside
verwenden.
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Wartungs- und Reparaturarbeiten am Gerat diirfen nur im ausgeschalteten Zu-

stand durchgefithrt werden (soweit nicht anders beschrieben).

Vor Wartung und Reparatur muss die Gasversorgung abgestellt werden (soweit

nicht anders beschrieben).

Geréat vor Wartungsarbeiten und Wechsel von Systemkomponenten ausreichend
abkiihlen lassen.

Verwenden Sie nur originale Ersatzteile, VerschleiSteile und Verbrauchsmateria-
lien. Diese sind geprift und gewahrleisten einen sicheren Betrieb. Glasteile sind
VerschleiBteile und unterliegen nicht der Gewahrleistung.

Alle Schutzeinrichtungen missen nach Beendigung von Wartung und Reparatur
wieder ordnungsgemaR installiert und auf ihre Funktion gepriift werden.

Sehen Sie dazu auch

Wartung und Pflege [ 88]

2.5 Verhalten im Notfall

Besteht keine unmittelbare Verletzungsgefahr, in Gefahrensituationen oder bei
Unféllen nach Maglichkeit sofort das Gerat und die angeschlossenen System-
komponenten am Netzschalter ausschalten und/oder die Netzstecker aus den
Netzsteckdosen ziehen.

Nach dem Ausschalten der Gerate moglichst sofort die Gasversorgung schlieRen.
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Funktion und Aufbau

Aufbau

Der Analysator ist ein kompaktes Tischgerat, in dem alle Hauptkomponenten fest instal-
liert sind. Zum Messaufbau gehéren weitere Zubehére und Reagenzien.

Die Steuerung des Analysators und die Auswertung der Messdaten erfolgt iber die Soft-
ware multiwin.

Alle Komponenten des Analysators, die der Benutzer bedienen oder warten muss, sind
Uber die beiden Tiiren an der Frontseite, die linke abnehmbare Seitenwand oder iiber
die obere Abdeckung zugénglich.

Der Analysator besteht aus den folgenden Hauptkomponenten:
Probenaufgabesystem

Gasbox und Schlauchsystem

Verbrennungssystem

Messgastrocknung und -reinigung

Detektor

Anzeige- und Bedienelemente, Anschliisse

Elektronik

Zubehore

i ‘,
g 1 » . {

[ ]
j

H,P0, 3
i 10?% 4'_£§|| j
|

Y o el
- - T e
Abb.1  Analysator, Fronttiiren gedffnet

9

1 TIC-Kondensatgefal 2 Kihlblock

3 Wasserfallen 4 Halogenfalle

5 Spritzenpumpe mit 2-Port-Ventil 6 LED-Anzeigen

7 Phosphorsdure-Pumpe 8 Kondensat-Pumpe
9 Reagenzienflasche fiir Phosphorsaure 10 Auffangschale
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3
2
1‘
4
Abb.2  Analysator, linke Seitenwand gedffnet
1 Gasbox 2 Verbrennungssystem
3 5-Wege-Ventil 4 Kondensationsschlange

3.1.1 Probenaufgabesystem

Die Probenzufiihrung erfolgt durch FlieBinjektion Gber eine Spritzenpumpe mit 2-Port-
Ventil. Das Injektionsvolumen betrégt 100 ... 1000 pl.

Die Schlauchanschliisse sind am 2-Port-Ventil mit Fingertight-Verschraubungen befes-
tigt. Der Spritzenkorper besteht aus Glas und ist austauschbar.

Abb.3  Spritzenpumpe
1 Fingertight-Verbindung 2 2-Port-Ventil
3 Dosierspritze

Die Schlduche am 2-Port-Ventil sind mit folgenden Komponenten verbunden:
®  Schlauch 8 mit der Reinstwasserflasche
®  Schlauch AB mit dem Umschaltventil

17
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3.1.2

Schlauchplan

@_

Schlauchsystem

Die Verbindung zwischen den einzelnen Komponenten erfolgt (iber gekennzeichnete

Schlduche. Die im Schlauchplan eingekreisten Zahlen und Buchstaben stimmen mit den
Kennzeichnungen an den Schlduchen im Analysator Giberein.

Nadelventil

Nadelventil

‘ Gasbox

NPOC

FluBiiberwachung @_

Wasserfallen

@_

FluBiiberwachung

Anschluss "CLD"

Probe

Abb. 4

Komponenten zur Flusseinstel-

lung
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POC-Briicke 44—

3 ©
I &

Reinstwasser

POC-Briicke 45

Schlauchplan

Ofen

TIC-GefaR .\
Y,

Anschluss
"waste"

Verteilerventil

@_

NDIR

_@

Halogenfalle

_@

Wasserfallen

Anschluss "analyte"

Anschluss "pump"

@@

Verteilung

Trocknung
N/
Kondensatpumpe Phosphorsaurepumpe

Phosphorsaure

Der Analysator stellt den Tragergasfluss automatisch ein und regelt den Eingangsfluss

tber einen MFC (mass flow controller). Am Gerateausgang misst ein MFM (mass flow
meter) den Tragergasfluss. Dadurch erfolgt eine automatische Dichtigkeitskontrolle. Das
Ergebnis wird in der Software multiWin im Fenster System-Status angezeigt. Eine Was-
serfalle schiitzt die Gasbox vor dem Riickschlag feuchter Verbrennungsgase.

Der NPOC-Ausblasfluss kann iiber das Nadelventil an der Gasbox eingestellt werden.
Das Nadelventil ist nur nach Abnahme der linken Seitenwand zuganglich. Der NPOC-
Ausblasfluss wird mit einem MFM gemessen und im Fenster System-Status angezeigt.
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Abb.5  NPOC-Ausblasfluss einstellen
Kondensat-Pumpe Die Kondensat-Pumpe pumpt das Kondensat bzw. die Abfalllésung der TIC-Bestimmung

automatisch nach jeder Messung ab. Die Kondensat-Pumpe befindet sich hinter den
Fronttiiren neben der Halogenfalle.

Abb.6 Kondensat-Pumpe

Phosphorsdure-Pumpe Die Phosphorsaure-Pumpe férdert Phosphorsaure (10 %) zum TIC-KondensatgefaR.

Dabei wird die Phosphorsdure permanent ausgegast.

APy - g .
[ N

Abb.7  Phosphorsdure-Pumpe
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Verbindungstechnik

Innerhalb des Gerats sind die meisten Gasanschliisse tiber FAST-Verbinder realisiert
(FAST - Fast, Save, Tight). Diese Verbinder stellen den dichten Ubergang zwischen
Schlduchen und Anschlissen mit unterschiedlichen Durchmessern her. Die weichen Hil-
sen vermindern gegeniber starren Schraubverbindungen die Gefahr von Glasbruch. Die
Verbinder gibt es in unterschiedlichen Ausfiihrungen.

ARE

Abb.8 FAST-Verbinder

Weiterhin kommen sogenannte Fingertight-Verschraubungen zum Einsatz. Diese flan-
schlosen Fittings setzen sich aus einem Dichtkegel und einer Hohlschraube aus Kunst-
stoff zusammen. Diese Schlauchverbindungen dichten allein durch handfestes Anziehen
der Hohlschraube ab.

Abb.9  Fingertight-Verschraubung

1 Schlauch 2 Hohlschraube
3 Dichtkegel

3.1.3 Verbrennungssystem

20

Das Verbrennungssystem befindet sich hinter der linken Seitenwand des Analysators.

Der Verbrennungsofen ist ein widerstandsbeheizter Senkrechtofen fiir Aufschlusstempe-
raturen bis 950 °C.

Das Verbrennungsrohr (Reaktor) besteht aus Quarzglas. Es wird mit Katalysator und
Hilfsstoffen gefiillt. Lasst der Katalysator in seiner Wirksamkeit nach, muss das Verbren-
nungsrohr neu gefillt werden.

Auf die obere Offnung des Verbrennungsrohrs wird der Ofenkopf montiert. Am unteren
Ende ist das Verbrennungsrohr lber eine Gabelklemme mit der Kondensationsschlange
verbunden.
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Abb. 10 Verbrennungsofen

3.1.4 Messgastrocknung und -reinigung

Kondensationsschlange Die Kondensationsschlange aus Glas befindet sich rechts neben dem Ofen und ist am
Ausgang des Verbrennungsrohrs befestigt.

Die Kondensationsschlange kiihlt das Messgas schnell ab. Der im Messgas enthaltene
Wasserdampf kondensiert. Das Messgas-Wasser-Gemisch wird tiber eine Schlauchlei-
tung zum TIC-Kondensatgefal’ gefihrt.

Abb. 11 Kondensationsschlange

1 Kondensationsschlange 2 Schlauch 1 zum TIC-Kondensatgefafly

TIC-Kondensationsmodul Das TIC-Kondensationsmodul besteht aus dem TIC-Kondensatgefals und einem Kiihl-
block. Im TIC-KondensatgefaR sind der TIC-Reaktor und der Gas-Flissig-Separator kom-
biniert. Gleichzeitig trocknet der KiihIblock das Messgas.

Das TIC-Kondensationsmodul ist an der linken Frontseite angeordnet. Die Zufiihrung
des Messgas-Wasser-Gemischs erfolgt tiber den oberen linken Anschluss iiber den
Schlauch 1.
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Wasserfallen

22

Der obere mittleren Anschluss am Glasgefal} ist mit der Phosphorsaure-Pumpe verbun-
den. Die Phosphorsaure-Pumpe legt fiir jede TIC-Bestimmung Phosphorsaure (10 %) in
den TIC-Reaktor vor.

Der Kiihlblock trocknet das Messgas durch Ausfrieren des Wasserdampfes. Das trockene
Messgas wird iber den oberen Anschluss aus dem TIC-Kondensatgefal$ gefiihrt. Die
Messgastrocknung ist wartungsfrei.

Die Kondensat-Pumpe pumpt das Kondensat bzw. die Abfalllésung der TIC-Bestimmung
nach jeder Messung tiber den unteren seitlichen Abgang am GlasgeféaR ab.

e T

Abb. 12 TIC-Kondensationsmodul

1 TIC-Kondensatgefal 2 Anschluss Schlauch 1/ Messgaszufuhr
von Kondensationsschlange

3 Kihlblock 4 Anschluss an Wasserfallen
5 Wasserfallen 6 Anschluss Schlauch AD/ Zufuhr der
Phosphorsaure
7 Anschluss Schlauch BB/ direkte Proben- 8 Anschluss an Kondensatpumpe (Abfall-
zufuhr bei TIC-Bestimmung schlauch 11)

Die Wasserfallen entfernen stérende Bestandteile aus dem Messgas und schiitzen den
Detektor und die Gasbox. Die Wasserfallen sind im Gasweg nach dem Kihlblock bzw.
nach der Gasbox montiert. Die Wasserfallen bestehen jeweils aus einer gréfReren und ei-
ner kleineren Wasserfalle. Die groRere Wasserfalle (TC-Vorfilter) halt Aerosole im lau-
fenden Betrieb zurtick. Die kleinere Wasserfalle (Einwegriickhaltefilter) fangt aufstei-
gendes Wasser auf.
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2
Abb. 13 Wasserfallen
1 Einwegriickhaltefilter 2 TC-Vorfilter
Halogenfalle Die Halogenfalle entfernt stérende Bestandteile (Halogene, Halogenwasserstoffverbin-

dungen) aus dem Messgas. Sie schiitzt dadurch auch die Detektoren und den Flussmes-
ser. Die Halogenfalle ist im Gasweg nach dem TIC-Kondensatgefall und den Wasserfal-
len eingebaut.

Die Halogenfalle besteht aus einem U-Rohr. Sie ist mit spezieller Kupferwolle und Mes-
singwolle gefillt. Die Fiillung der Halogenfalle muss spétestens dann erneuert werden,
wenn die Haélfte der Kupferwolle schwarz ist oder wenn sich die Messingwolle verfarbt

hat.

Abb. 14 Halogenfalle
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3.1.5 Detektion

NDIR-Detektor

Messwertverarbeitung mit dem
VITA-Verfahren

Elektrochemischer NO-Detektor
(ChD, optional)

Chemolumineszenzdetektor
CLD (optional)

24

Der NDIR-Detektor (NichtDispersive InfraRotabsorption-Detektor) befindet sich hinter
der rechten Seitenwand des Analysators.

Gase mit Molekilen aus nicht gleichartigen Atomen besitzen im infraroten Wellenlan-
genbereich spezifische Absorptionsbanden. Wird ein Lichtstrahl durch eine Kivettenan-
ordnung geschickt, die IR-aktive Gase enthalt, so absorbieren diese Gaskomponenten
auf den fir sie charakteristischen Wellenldngen einen proportionalen Anteil der Ge-
samtstrahlung entsprechend ihrer Konzentration im Gasgemisch.

Der im NDIR-Detektor eingesetzte Strahlungsempféanger ist selektiv fir CO,.

Die CO,-Molekiile werden messtechnisch solange erfasst, wie sie in der Kiivette des
NDIR-Detektors verweilen. Der Messgasfluss kann wahrend der CO,-Messung schwan-
ken, weil z. B. fliissige Proben bei der Dosierung verdampfen oder kondensieren. Des-
halb werden die CO,-Molekiile zeitweise spektrometrisch langer (bei niedrigerem Gas-
fluss) oder kirzer (bei hoherem Gasfluss) erfasst.

Das VITA-Verfahren steht flr die verweilzeitgekoppelte Integration fiir TOC-Analysen.
Beim VITA-Verfahren wird parallel zum NDIR-Signal der Messgasfluss erfasst. Das
NDIR-Signal wird rechnergesteuert normiert. Dadurch werden auftretende Strémungs-
schwankungen auf eine konstante Gasstrémung kompensiert. Erst anschlieRend erfolgt
die Integration.

Ein hochgenauer, digitaler Flussmesser erfasst den Messgasfluss in unmittelbarer Néhe
des NDIR-Detektors.

Zur TN,-Bestimmung kann der elektrochemische NO-Detektor eingesetzt werden. Der
NO-Detektor befindet sich hinter der rechten Seitenwand des Analysators. Er analysiert
den Gehalt an Stickoxid (NO) im Messgas.

Nach der thermischen Oxidation der Probe gelangt das Messgas in den Detektor. Im De-
tektor diffundieren die Stickoxide iber eine hochselektive Membran in die elektrochemi-
sche Messzelle.

An der Anode werden die Stickoxide oxidiert. Dadurch dndert sich der Stromfluss zwi-
schen den Elektroden proportional zur Stickoxidkonzentration. Die Anderung des Strom-
flusses wird als Signal ausgewertet und daraus der Stickstoffgehaltes der analysierten
Probe ermittelt. Der Elektrolyt in der Messzelle dient nur als Katalysator und wird nicht
verbraucht.

Zum Betrieb des elektrochemischen NO-Detektors (ChD) ist eine Versorgungsspannung
erforderlich. Auch wenn der Analysator ausgeschaltet ist, muss eine Stiitzspannung das
elektrochemische Gleichgewicht im ChD aufrechterhalten. Dafiir ist eine Batterie (U9VL)
in das rechte Seitenteil des Analysators eingebaut.

Der optionale ChD wird nicht fiir das Modell multi N/C 3100 pharma angeboten.

Die optionale Erweiterung des Analysators mit einem Chemolumineszenzdetektor er-
moglicht die TN,-Bestimmung. Der CLD ist als externes Gerdt neben dem Analysator an-
zuordnen.

Das durch thermische Oxidation der Probe gebildete Messgas wird getrocknet und ge-
langt dann in die Reaktionskammer des Chemolumineszenzdetektors. Dort wird das im
Messgas befindliche Stickstoffmonoxid mit Ozon zu angeregtem Stickstoffdioxid oxi-
diert. Durch Emission von Lichtquanten (Lumineszenz) fallen die Molekle des Stick-
stoffdioxids wieder in ihren Grundzustand zurlck. Die Lumineszenz wird erfasst. Das Si-
gnal ist proportional zu der Stickstoffmonoxidkonzentation. So kann der Gesamtstick-
stoffgehalt der Probe bestimmt werden.
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Bei Aufschluss der Probe fiir die TN,-Bestimmung kann nicht mit einer 100 %igen NO-
Ausbeute gerechnet werden. Wahrend die Verbrennungsgase abgekihlt und konden-
siert werden, bilden sich auch Stickoxide in hoheren Oxidationsstufen.

3.1.6 Anzeige- und Bedienelemente, Anschliisse

LED-Anzeige An der linken Tir des Analysators ist eine griine LED angebracht. Die LED leuchtet nach
dem Einschalten des Analysators und zeigt die Betriebsbereitschaft.

Abb. 15 Status-LED

Die LED-Leiste hinter der rechten Tir zeigt verschiedene Betriebszustande des Analysa-

tors an.

5 5V

4 24V

3 heating (furnace)

2 Comperator
11— broken Thermocouple

Abb. 16 LED-Leiste (rechte Tiir ge6ffnet)

1 Gebrochenes Thermoelement (leuchtet 2 Ofen-Comperator (leuchtet bei zu hoher
bei defektem Thermoelement) Temperatur)
3 Ofenheizung an/aus 4 Gerdtespannung

5 Spannung des internen Firmware-Con-
trollers

Hauptschalter und Anschliisse  Auf der Riickseite des Analysators befinden sich der Hauptschalter und die folgenden
Anschliisse:
®m  Netzanschluss mit Geratesicherung
= Medienanschlisse fiir Gase und Abfall
®  Schnittstellen fiir den Anschluss von PC und Zubehéren

Ein Schema in der Mitte erklart die verschiedenen Anschlisse.
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Typenschild

3.1.7 Zubehorteile
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Abb. 17 Gerateriickseite

1 Hauptschalter "power switch" 2 Lade fir Netzsicherung "FUSE"
3 Netzanschluss "main plug" 4 Gasanschluss "analyte"
5 Gasanschluss "pump" 6 Gasanschluss "CLD"
7 Briicke fiir Gasanschluss des POC-Mo- 8 Anschluss fur Tragergas "O,/Air"
duls
9 Anschluss POC-Modul (optional) 10 Anschluss des Nullleiters am Probenge-
ber
11 Abfall "waste" 12 RS 232 Schnittstelle fir Probengeber
"sampler"
13 RS 232 Schnittstelle fir CLD und Fest- 14 USB 2.0 Schnittstelle "PC"

stoffmodule "CLD/HT"

Das Typenschild ist auf der Geratertickseite angebracht.

Das Typenschild enthalt folgende Informationen:

Herstelleradresse, Markenzeichen
Geratebezeichnung, Seriennummer
Elektrische Anschlussdaten
Konformitatskennzeichnungen
WEEE-Geratekennzeichen

Fir Messungen mit dem Analysator werden folgende Zubehérteile bendtigt:

Anschlussleitungen, Verbindungsschlduche

geeignetes Abfallgefald bzw. Abfluss

Reagenzienflasche mit Auffangschale fiir Phosphorsaure (250 ml)
Reinstwasserflasche (2,5 1)

Die Reagenzienflasche ist in der Auffangschale hinter der rechten Tiir anzuordnen. Die
Reagenzienflasche ist mit Sicherheitszeichen und der Bezeichnung des Inhaltes gekenn-
zeichnet und ist vom Benutzer mit Phosphorsaure (10 %) zu fiillen.
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3.2  Erweiterungsmdglichkeiten fiir den Analysator

Probengeber Fur den Analysator stehen die folgenden Probengeber zur Verfiigung:

AS vario mit verschiedenen Tablettgrofsen

AS vario ER mit verschiedenen Tablettgréf3en und mit Kantlenspilung
AS 10e fiir 10 Proben

AS 21hp fiir 21 Proben

POC Sampler fiir POC-Messungen

EPA Sampler mit Piercingfunktion

POC-Modul Die Erweiterung des Analysators mit einem POC-Modul ermdglicht die direkte Bestim-
mung des POC in wassrigen Proben.

Externes Feststoffmodul Die Erweiterung des Analysators mit dem externen Feststoffmodul HT 1300 ermdglicht
den katalysatorfreien Aufschluss fester Proben bei Temperaturen von bis zu 1300 °Cim
Keramik-Verbrennungsrohr. Die Keramikschiffchen ermdglichen die Einwaage groRer
Probenmengen (bis zu 3000 mg). Dadurch kénnen Probeninhomogenitaten ausgegli-
chen werden.

Manuelles TIC-Feststoff-Modul ~ Der TIC in festen Proben kann durch die Erweiterung des Analysators mit dem TIC-Fest-
stoff-Modul erfolgen. GrolRe Probenmengen kdnnen in einem Erlenmeyerkolben einge-
wogen werden. Unter magnetischem Rihren auf einer Heizplatte wird die Probe mit
Séure versetzt, um Carbonate und Hydrogencarbonate zu CO, zu zersetzen.

Fur das Modell multi N/C 3100 pharma werden keine Feststoffmodule angeboten.

3.3  Funktion und Messprinzip

Der Analysator ist ein kompaktes und leistungsstarkes Gerat zur Bestimmung des Gehal-
tes an organisch gebundenem Kohlenstoff und/oder des Gesamtstickstoffgehaltes in
wassrigen Proben.
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Spritzenpumpe
Steuerung Datenexport/ Probe
Anzeige Datenausdruck import N 4
—_———
NDIR- NO- | Flussmesse PC
Detektor —---| Detektor |— >
[I——
optional TIC
NO,
€O, H,0, 0, o
[“—] Wasserfallen ™5 O,
Halogen- TIC-Kondesatgefald Verbrennungsofen
falle Phosphor-
sdurepumpe
Trockner
Kondensat-
pumpe
Abfall

Abb. 18 Funktionsprinzip

Die Proben werden bei hohen Temperaturen in Gegenwart von Spezialkatalysatoren
aufgeschlossen. Dadurch kénnen auch sehr stabile und komplexe Kohlenstoff- und
Stickstoffverbindungen quantitativ umgesetzt werden.

Das Probenaliquot wird direkt in die heile Zone des gefiillten Reaktors (Verbrennungs-
rohr) dosiert. Dort erfolgt katalysatorunterstitzt die Pyrolyse und Oxidation der Probe
im Tragergasstrom. Das Trdgergas dient gleichzeitig als Oxidationsmittel.

R+ 0, > CO, +H,0 (1)

R-N+ 0, > NO + CO, + H,0 (2)
R-Cl+ O, > HCl + CO, + H,0 (3)
R - kohlenstoffhaltige Substanz

Das Messgas wird in einer Kondensationsschlange gekiihlt und kondensiertes Wasser im
folgenden TIC-Kondensatgefal} vom Messgas getrennt. Nach weiterer Trocknung und
Entfernung korrosiv wirkender Gase wird das Messgas CO, dem NDIR-Detektor bzw. NO
dem NO-Detektor zugefiihrt.

Anorganischer Kohlenstoff wird durch Injektion eines Probenaliquots in den sauren TIC-
Reaktor und Austreiben des gebildeten CO, Gber den NDIR-Detektor bestimmt.

Die CO,- bzw. NO-Konzentration wird mehrfach in der Sekunde erfasst. Aus dieser Si-
gnalabfolge wird ein Integral (iber die Zeit gebildet. Das Integral ist proportional zur
Konzentration des Kohlenstoffs bzw. Stickstoffs in der Messlésung. Uber eine zuvor er-
mittelte Kalibrierfunktion erfolgt dann die Berechnung des Kohlenstoff- bzw. Stickstoff-
gehalts in der Probe.
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3.4 Messverfahren

In der Steuer- und Auswertesoftware multiWin kann die Bestimmung mehrerer Parame-
ter kombiniert werden.

3.4.1 TC-Analyse

TC: Total Carbon (gesamter Kohlenstoff)

Bei der TC-Analyse wird der gesamte in der Probe enthaltene Kohlenstoff, d. h. orga-
nisch und anorganisch gebundener Kohlenstoff sowie elementarer Kohlenstoff, erfasst.

Die Probe wird automatisch in das Verbrennungsrohr dosiert, aufgeschlossen und das
entstandene Kohlendioxid wird detektiert.

Parallel zur TC-Bestimmung ist die TN,-Bestimmung mdglich.

3.4.2 TOC-Analyse

TOC: Total Organic Carbon (gesamter organischer Kohlenstoff)

Bei der TOC-Analyse wird der in der Probe enthaltene gesamte organisch gebundene
Kohlenstoff erfasst.

Die TOC-Bestimmung erfolgt im Analysator nach der Differenzmethode, die sich durch
folgende Gleichung beschreiben Iasst.

TOC=TC-TIC

TOC - gesamter organischer Kohlenstoff
TC - gesamter Kohlenstoff

TIC - gesamter anorganischer Kohlenstoff

Aus derselben Probe werden nacheinander in zwei Messungen der TIC und der TC be-
stimmt. Die rechnerische Differenz wird als TOC angegeben. Mit dem Differenzverfahren
werden sowohl fliichtige als auch nicht fliichtige organische Kohlenstoffverbindungen
erfasst.

Die TOC-Analyse kann angewendet werden, wenn die Probe leicht austreibbare organi-
sche Substanzen wie Benzol, Cyclohexan, Chloroform, etc. enthalt. Liegt der TIC-Gehalt
der Probe deutlich Gber dem TOC-Gehalt, soll die TOC-Analyse nicht angewendet wer-
den.

Parallel zur TOC-Bestimmung ist die TN,-Bestimmung maglich.

3.4.3 TIC-Analyse

TIC: Total Inorganic Carbon (gesamter anorganischer Kohlenstoff)

Bei der TIC-Analyse wird der gesamte anorganische Kohlenstoff aus Carbonaten und Hy-
drogencarbonaten sowie geldstes CO, erfasst.

Cyanide, Cyanate, Isocyanate und Kohlenstoffpartikel werden nicht erfasst.

Zur Bestimmung des anorganischen Kohlenstoffs (TIC) wird ein Aliquot der Probe in den
TIC-Reaktor dosiert und mit Phosphorsaure aufgeschlossen. Das CO, wird ausgetrieben
und detektiert.
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3.4.4 NPOC-Analyse

3.4.5 DOC-Analyse

3.4.6 POC-Analyse

30

NPOC: Non-purgeable Organic Carbon (gesamter nichtausblasbarer organischer Kohlen-
stoff)

Bei der NPOC-Analyse wird der in der Probe enthaltene gesamte nicht ausblasbare orga-
nische Kohlenstoff erfasst.

Die Probe wird aufRerhalb des Analysators mit Saure (HCl (2 mol/l)) auf pH <2 angesau-
ert. Das gebildete CO, wird extern, z. B. im Probengeber, ausgeblasen. AnschlieRend be-
stimmt der Analysator den in der Probe verbliebenen Kohlenstoff.

Mit dem CO, werden auch leicht flichtige organische Verbindungen ausgetrieben. Die
NPOC-Analyse soll deshalb nicht verwendet werden, wenn die Probe leicht ausblasbare
organische Substanzen enthélt.

NPOC-Analyse nach der Methode NPOC plus

Diese Methode wurde speziell fiir die Bestimmung niedriger TOC-Gehalte in Proben mit
hohen TIC-Gehalten oder einem hohen Anteil an geldstem CO, entwickelt. Allgemein
wird fir die Analyse solcher Proben die NPOC-Analyse empfohlen. Bei hohen und vor al-
lem unbekannten TIC-Gehalten sind jedoch mitunter sehr lange Zeiten (t > 10 min) zum
vollstdndigen Ausblasen des CO, erforderlich. Deshalb wird der anorganisch gebundene
Kohlenstoff bei dieser Methode extern ausgeblasen.

Vom Ablauf gesehen ist die Methode NPOC plus eine Kombination aus NPOC- und Dif-
ferenzmethode.

Die Probe wird wie bei einer NPOC-Analyse aullerhalb des Analysators angesauert (pH
<2). Unmittelbar vor der Analyse der Probe wird der groRte Teil des gebildeten Kohlen-
dioxids extern ausgeblasen. Anschliel’end wird aus der so vorbereiteten Probe der orga-
nische Kohlenstoff (TOC) nach der Differenzmethode ermittelt.

Der mit dieser Methode ermittelte TIC-Wert ist nur eine Rechengréf3e und hat keine
analytische Relevanz.

Leichtfliichtige organische Substanzen werden bei der Probenvorbereitung ebenfalls
ausgetrieben und deshalb nicht mitbestimmt.

Parallel zur NPOC- und NPOC plus-Bestimmung ist die TN,-Bestimmung méglich.

DOC: Dissolved Organic Carbon (geléster organischer Kohlenstoff)

Bei der DOC-Analyse wird der organische Kohlenstoff bestimmt, der nach dem Filtrieren
der Probe im Filtrat verbleibt. Der Filter hat typischerweise eine Porengréf3e von
0,45 pm.

Die Probe wird auRRerhalb des Analysators filtriert und dann wie eine TOC-Probe analy-
siert.

POC: Purgeable Organic Carbon (austreibbarer organischer Kohlenstoff)

Bei der POC-Analyse wird der gesamte ausblasbare organische Kohlenstoff erfasst. Bei
niedrigen pH-Werten werden auch Teile des anorganischen Kohlenstoffs (Carbonate, Bi-
carbonate) zu CO, umgesetzt. Das CO, wird neben den fliichtigen organischen Bestand-
teilen aus der Probe ausgeblasen.
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3.4.7

3.5

3.6

3.6.1

TN,-Analyse

Katalysatoren

Kalibrierung

Um den ausblasbaren organischen Kohlenstoff zu bestimmen, wird ein Aliquot der Pro-
be in das optionale POC-Modul iberfithrt. Im POC-Modul blast ein Tragergas die fliichti-
gen Bestandteile aus der Probe aus.

Die ausgeblasenen Bestandteile werden Giber ein Adsorberrohr geleitet. Das Adsorber-
rohr bindet das CO, auf dem Gasgemisch und trennt so den Anteil anorganisch gebun-
denen Kohlenstoffs ab. Die fliichtigen organischen Verbindungen passieren das Rohr.
Sie werden zum Analysator geleitet und dort oxidiert. Das entstandene CO, wird detek-
tiert.

TN,: Total Nitrogen bound (gesamter gebundener Stickstoff)

Im Analysator kann der Gehalt an Stickstoffverbindungen in wassrigen Proben bestimmt
werden. In Umweltproben kann es sich dabei um Ammoniumsalze, Nitrite und Nitrate
handeln, in pharmazeutischen Proben um Aminosduren und Proteine.

Bei der thermokatalytischen Oxidation entstehen Stickoxide, die mit einem Chemolumi-
neszenzdetektor (CLD) oder einem elektrochemischen Detektor (ChD) bestimmt werden
kénnen.

Der Katalysator unterstiitzt als Sauerstoffiibertrager die Verbrennung der Proben. Als
Katalysator kdnnen Feststoffe eingesetzt werden, die im Temperaturbereich von
700 ... 950 °C katalytisch aktiv sind.

Der Platinkatalysator ist universell Giber den gesamten Arbeitsbereich fiir die Kohlen-
stoff- und Stickstoffbestimmung einsetzbar. Er arbeitet optimal bei einer Reaktionstem-
peratur von 800 °C. Durch seinen niedrigen Blindwert ermdglicht der Katalysator eine si-
chere und prazise Analyse niedriger Kohlenstoff- und Stickstoffgehalte. Der Katalysator
arbeitet auch effektiv bei der Analyse hoch belasteter Wasser.

Um den Verschlei® zu minimieren, empfiehlt es sich, bei hoher Salzmatrix (z. B. Meer-
wasser) die Ofentemperatur auf Temperaturen unterhalb des Schmelzpunktes der Salze
zu reduzieren.

Alternativ kann ein CeO,-Katalysator bei einer Reaktionstemperatur von 850 °C einge-
setzt werden.

Kalibrierstrategien

Mehrpunktkalibrierung mit konstantem Probenvolumen

In vielen Anwendungsfalle eignet sich die Mehrpunktkalibrierung mit konstantem Do-
siervolumen und mehreren Standards unterschiedlicher Konzentration.

Der Kalibrierbereich kann einen grofien Konzentrationsbereich umfassen und soll nach
den zu erwartenden Probenkonzentrationen festgelegt werden. Mehrere Standards
werden mit der gewdhlten Methode vermessen.
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3.6.2

3.6.3
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Tagesfaktor

Mehrpunktkalibrierung mit konstanter Konzentration

Aullerdem kann eine Mehrpunktkalibrierung mit variablen Dosiervolumina und kon-
stanter Konzentration durchgefiihrt werden. Diese Kalibrierstrategie ist besonders fir
Messungen bei sehr niedrigen Konzentrationen (<1 mg/l) interessant wie in der Phar-
maindustrie Ublich.

Stellen Sie nur eine Standardlésung fiir den Kalibrierbereich her. AnschlieRend vermisst
der Analysator unterschiedliche Volumina dieses Standards. Unterschreiten Sie dabei
nicht das niedrigste Standardvolumen von 2 ml.

Uberpriifen Sie die Kalibrierung durch einen zweiten, unabhangig angesetzten Standard,
um Fehler bei der Standardherstellung auszuschliefRen.

Beriicksichtigen Sie fiir Messungen im Bereich niedriger Konzentrationen (<10 mg/I)
den Blindwert des Ansatzwassers.

Einpunktkalibrierung

Fur niedrige TOC-Konzentrationen wie beispielsweise in der Pharmaindustrie bietet die
Einpunktkalibrierung eine sehr gute Lésung. Von groRem Vorteil ist, dass der Gerate-
blindwert niedrig ist und der NDIR-Detektor tber einen weiten Konzentrationsbereich li-
near misst.

Gehen Sie wie folgt vor, um den Fehler bei der manuellen Standardherstellung zu mini-
mieren:

m  Setzen Sie 3 Standards gleicher Konzentration an.

®  Vermessen Sie diese Standards.

®  Ermitteln Sie die Kalibrierkurve aus dem Mittelwert der Ergebnisse.

Beriicksichtigen Sie bei der Einpunktkalibrierung den Blindwert des Ansatzwassers.

Uber den Tagesfaktor ist es méglich, die Kalibrierung mit einer Standardlésung zu iiber-
prifen und zu korrigieren. Die Software multipliziert alle nachfolgenden Messergebnisse
mit diesem Faktor.

Der Tagesfaktor F wird nach folgender Gleichung berechnet:

F=c./c

ist

Kalibrierverfahren

Sie kénnen in der Software multiWin jeden Parameter (TC, TOC, TIC, etc.) einer Metho-
de kalibrieren. Sie miissen aber nicht zwingend alle Parameter kalibrieren.

Sie kdnnen fir jeden Parameter in einer Methode bis zu drei Kalibrierfunktionen fir un-
terschiedliche Konzentrationsbereiche hinterlegen. Die Software ordnet die Messergeb-
nisse automatisch dem richtigen Kalibrierbereich zu.

Die Software ermittelt die Kalibrierfunktion bezogen auf die Masse m pro injizierte Pro-
be. Sie bestimmt lineare bzw. quadratische Kalibrierfunktionen entsprechend den fol-
genden Gleichungen durch Regressionsrechnung:

Lineare Kalibrierfunktion: ¢ = (k; X lyewo + ko) 7V

Quadratische Kalibrierfunktion: ¢ = (K, X Iyeuo + Ki X Iyeo + ko) 7V
c: Sollkonzentration des Standards

V: Probenvolumen

lvetto: Nettointegral
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TC/NPOC

TIC

TOC

NPOC plus

TNb

ko, ki, k,: Kalibrierkoeffizienten
Das Nettointegral ist das um den Blindwert des Ansatzwassers korrigierte Rohintegral.

Sie kénnen den Regressionstyp (linear oder quadratisch) festlegen. Es ist moglich, ein-
zelne Messpunkte oder Messwerte fiir die Berechnung der aktuellen Kalibrierung auszu-
wahlen (manuelle AusreiRerselektierung). Falls erforderlich, kénnen Sie einzelne Stan-
dards nochmals bestimmen oder auch zusétzliche Messpunkte der Kalibrierung hinzuge-
flgen.

Es kdnnen bis zu 20 Kalibrierpunkte verwendet werden, mit einer Zehnfachbestimmung
pro Kalibrierpunkt. Die Ermittlung der Kalibrierfunktion kann entweder aus den Mittel-
werten der Wiederholmessungen oder aus allen Einzelbestimmungen erfolgen.

Es wird der TC-Kanal kalibriert, fiir den Parameter TC direkt, fir den Parameter NPOC
nach Ausblasen der Probe.

Dabei gilt, dass die Konzentration ¢;. proportional zum Integral I ist: ¢rc = f(l4).

Es wird der TIC-Kanal kalibriert.
Dabei gilt: cqc = f(l7,c)

Die ermittelten Parameter erscheinen in der Methode im Analysenkanal TIC. Die Be-
rechnung der Analysenergebnisse erfolgt nach der ermittelten Kalibrierfunktion.

Der TOC wird nach dem Differenzverfahren ermittelt (TOC Diff). Allgemein werden fiir
die Kandle TC und TIC separate Kalibrierfunktionen ermittelt.

Die Berechnung von Analysenergebnissen erfolgt nach den ermittelten Kalibrierfunktio-
nen fir TCund TIC. Der TOC-Gehalt ergibt sich aus der folgenden Gleichung:

Croc = Gre ™ Gne
Die Parameter erscheinen in der Methode in den Analysekanélen TIC und TC.

Die Parameter TC und TIC kénnen gleichzeitig kalibriert werden. Daflir empfiehlt sich die
Verwendung von Mischstandards wie z. B. Carbonat/ Hydrogencarbonat und Kaliumhy-
drogenphthalat oder Saccharose.

Die TIC- und TC-Kanaéle kénnen auch nacheinander mit verschiedenen Standards kali-
briert werden. Dies ist sinnvoll, wenn ganz unterschiedliche Konzentrationsbereiche fir
den TC- und TIC-Kanal kalibriert werden sollen.

Die Methode NPOC plus wird wie die Methode TOC (Diff) kalibriert. Vor der Analyse
muss der TIC soweit ausgeblasen werden, dass die Anwendung der Differenzmethode
sinnvoll wird.

Verfahrensablauf:
®  getrennte Kalibrierung von TIC- und TC-Kanal
= Messung von Proben und Berechnung der Analysenergebnisse durch die Software

Ausblasen der angesauerten Probe (3 ... 5 min)

Bestimmung des Rest-TIC mit der Kalibrierkurve
- Bestimmung des TC mit der Kalibrierkurve
Berechnung des TOC aus der Differenz von TCund TIC

Die matrixabhangige Kalibrierung kommt realen Proben am néachsten. Dafiir setzen Sie
den Standardlésungen so viel Carbonat zu, bis sie einen TIC-Gehalt 8hnlich dem der Pro-
ben erreichen.

Es wird der TN-Kanal kalibriert. Fiir die ermittelte Kalibrierfunktion gilt: ¢y = f(l4y).

Die ermittelten Parameter erscheinen in der Methode im Analysenkanal TN.
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3.6.4 Verfahrenskenndaten

Reststandardabweichung

Verfahrensstandardabwei-
chung

Verfahrensvariationskoeffizient

Korrelationskoeffizient

Bestimmtheitsmal

Nachweisgrenze

Erfassungsgrenze

Bestimmungsgrenze

Die Reststandardabweichung (Restvarianz) driickt die Streuung der Integralwerte um
die Regressionsfunktion (Prazision der Regression) aus.

Die Verfahrensstandardabweichung beschreibt in eindeutiger und allgemeingiiltiger
Weise die Giite der Kalibrierung. Zur eindeutigen Qualitdtsbewertung einer Kalibrierung
ist die Verfahrensstandardabweichung zu verwenden.

Der Verfahrensvariationskoeffizient (relative Verfahrensstandardabweichung) wird ftr
den Vergleich verschiedener Kalibrierungen mit unterschiedlichen Kalibrierbereichen
verwendet.

Der Korrelationskoeffizient vergleicht die Streuung der Kalibriermesspunkte der Regres-
sionsfunktion mit der Gesamtstreuung der Kalibrierung. Liegen alle Kalibriermesspunkte
auf der ermittelten Regressionsfunktion, ist der Korrelationskoeffizient +1 bzw. -1. Bei
positivem Korrelationskoeffizienten steigt die Regressionsfunktion, bei negativem fallt
sie.

Das Quadrat des Korrelationskoeffizienten wird als Bestimmtheitsmal bezeichnet.

Die Nachweisgrenze der Kalibrierung gibt die geringste Konzentration an, die mit einer
vorgegebenen Wahrscheinlichkeit qualitativ vom Nullpunkt unterschieden werden kann.
Die Nachweisgrenze sollte in jedem Fall kleiner als der niedrigste Kalibriermesspunkt
sein.

Die Erfassungsgrenze der Kalibrierung gibt die geringste Konzentration an, fir die mit
einer vorgegebenen Wahrscheinlichkeit ein Nachweis mdglich ist.

Die Bestimmungsgrenze der Kalibrierung gibt die geringste Konzentration an, die mit ei-
ner vorgegebenen Wahrscheinlichkeit quantitativ vom Nullpunkt unterschieden werden
kann.

3.6.5 Weitere Berechnungen

Ausreillerselektierung
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Fir alle Messungen, bei denen Mehrfachinjektionen durchgefiihrt werden, werden der
Mittelwert (MW), die Standardabweichung (SD) und der Variationskoeffizient (VK) be-
rechnet und angezeigt. Pro Probe kann maximal eine Zehnfachbestimmung durchge-
fiuhrt werden.

Die Steuer- und Auswertesoftware kann automatisch Ausreil3er selektieren. Dafiir kann
der Anwender in der Methode eine maximale Grenze fur den Variationskoeffizienten
oder auch fiir die Standardabweichung eingeben.

Der Analysator fihrt die in der Methode vereinbarte minimale Anzahl von Messungen
durch. Wenn die Streuung der Messwerte iiber dem vereinbarten Maximalwert (SD oder
VK) liegt, erfolgen weitere Injektionen aus derselben Probe, bis die vorgegebene maxi-
male Anzahl von Messungen erreicht ist.

Nach jeder Messung ermittelt die Software fiir alle Kombinationen der Messwerte Varia-
tionskoeffizient und Standardabweichung. Wenn der Variationskoeffizient oder die
Standardabweichung mindestens einer Kombination kleiner als der vorgegebene Maxi-
malwert ist, erfolgt keine weitere Messung.

Die Software ermittelt das Analysenergebnis aus der Kombination an Messwerten mit
dem kleinsten Variationskoeffizienten bzw. der kleinsten Standardabweichung. Die nicht
verwendeten Messungen werden als AusreifSer gestrichen.
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Mittelwert

3.7 Blindwerte

Werden Kohlenstoff und Stickstoff parallel bestimmt, erfolgt die Ausreil3erselektierung
fur jeden Parameter getrennt.

Der Mittelwert des Endergebnisses wird aus den fiir die Einzelbestimmungen ermittel-
ten Konzentrationen nach Streichen der Ausreif3er berechnet.

3.7.1 Wasserblindwerte

Ansatzwasserblindwert

Verdiinnungsblindwert

Verwendung Verdiinnungs-
blindwert

Besonders fiir Messungen bei niedrigen TOC-Konzentrationen (im pg/I-Bereich) muss
der TOC-Gehalt des Wassers, das zum Ansetzen der Standards verwendet wird, bertick-
sichtigt werden. Die Konzentration des Standards und der TOC-Blindwert des Ansatz-
wassers liegen haufig in der gleichen GréBenordnung. Der Blindwert kann in der Kali-
brierung beriicksichtigt werden.

Der TOC-Gehalt des Ansatzwassers wird separat vor der Kalibrierung gemessen. Die
Software zieht dann das fiir das Ansatzwasser bestimmte mittlere Integral fiir jeden
Messpunkt der Kalibrierung vom ermittelten Bruttointegral ab.

INetto = lBrutto - IAnsatzwasser
Die Software ermittelt die Kalibrierfunktion aus den Nettointegralen. Mathematisch ent-
spricht dies einer Parallelverschiebung der Kalibriergeraden.

Die Software beriicksichtigt den Ansatzwasserblindwert auch bei der Bestimmung des
Tagesfaktors.

Wenn die Probe verdiinnt werden muss, ist der Blindwert des Verdiinnungswassers von
Interesse. Dieser Wert kann separat bestimmt oder von Hand in die Software eingege-
ben werden. Die Software beriicksichtigt den Verdiinnungsblindwert bei der Berechnung
der Konzentration von verdiinnten Proben.

Der Verdiinnungsblindwert kann sich mit der Zeit &ndern und muss deshalb vor Beginn
einer Messreihe neu bestimmt werden. Andernfalls verwendet die Software den letzten
Wert.

Der Verdiinnungsblindwert wird in der Software immer auf ein Volumen von 1 ml nor-
miert angegeben.

Die Software berechnet fiir jede Messung auf Grundlage des Verdiinnungsblindwerts,
des verwendeten Probenvolumens und des Verdiinnungsverhaltnisses das tatsachliche
Verdlinnungswasserintegral (lygsw). Die Software zieht das Verdiinnungswasserintegral
(lygsw) dann vom experimentell bestimmten Rohintegral (lg,.) ab.

lvgew = Vagw X (Vorobe = No/Ny X Vyope)

leff Roh — lvdBW

Vysw: Verdiinnungsblindwert
Vpobe: Probenvolumen

|« Effektivintegral

Np: Anzahl Einheiten Primarprobe
N,: Anzahl Einheiten Verdiinnung
lzon: ROhintegral

lyggw: Verdiinnungswasserintegral
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Angabe der Verdiinnung

Berechnung
Probenkonzentration

3.7.2

3.7.3
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Eluatblindwert

Anteile der Primérprobe: in Gesamtanteilen (z. B. 10 Teile in 100 Teilen).

Das heildt, dass 10 ml Primdrprobe zu 100 ml Gesamtvolumen mit Verdiinnungswasser
aufgefillt werden.

Fir ein Verdiinnungsverhéltnis 1 in 1 ergibt sich l sy =0

In die Berechnung der Probenkonzentration c gehen das verwendete Probenvolumen
und das Verdiinnungverhaltnis ein:

c=m/Vppe X Ny/Np
Fir die lineare Kalibrierfunktion ergibt sich die folgende Gleichung:
€= (ky X legr * Ko) /Verope X Ny/Np

Wenn der Anwender eine Probe verdiinnt und das Verdiinnungsverhéltnis in die Softwa-
re eintrdgt, berechnet die Software automatisch die Konzentration der unverdiinnten
Primdrprobe und gibt sie im Analysenreport aus.

Der Eluatblindwert ist ein spezieller Blindwert fiir Proben aus der Reinigungsvalidierung
oder Eluatherstellung. Er entspricht dem TOC-Gehalt des verwendeten Reinstwassers,
welches z. B. zum Extrahieren/Eluieren von Swabs verwendet wurde.

Der Eluatblindwert ist ein fester Methodenparameter. Der Anwender kann den Eluat-
blindwert in der Methode aktivieren bzw. deaktivieren. Er kann den Eluatblindwert op-
tional separat bestimmen und von Hand in die Software eingegeben.

Der Blindwert kann sich mit der Zeit andern und muss deshalb vor Beginn einer Mess-
reihe neu bestimmt werden. Anderenfalls verwendet die Software den letzten Wert.

Der Eluatblindwert wird immer auf 1 ml normiert angegeben.

Bei der Durchfiihrung einer Kalibrierung wird der Eluatblindwert nicht berticksichtigt.
Die Kalibrierung erfolgt mit herkémmlichen Standards, bei denen lediglich der Ansatz-
wasserblindwert beriicksichtigt wird.

Wenn Proben mit einer sogenannten Eluatmethode vermessen werden, zieht die Soft-
ware das Integral des Blindwertes vom Integral der Probenmessung automatisch ab.

lefr = Tron = lEruatolindwert
|l Effektivintegral
lqon: Rohintegral

Ipuatbindwert: ElUATDlIINdWert

Schiffchenblindwert

Fur Feststoffmethoden kann der Anwender den Schiffchenblindwert bestimmen. Dafr
bringt er ein leeres bzw. ein Schiffchen mit Probenzusétzen in den Verbrennungsofen
ein und analysiert es.

Der Anwender kann den Schiffchenblindwert optional separat bestimmen und in der
Steuer- und Auswertesoftware eingeben.

Der Schiffchenblindwert kann sich mit der Zeit &ndern und muss deshalb vor Beginn ei-
ner Messreihe neu bestimmt werden. Andernfalls verwendet die Software den letzten
Wert.
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3.8 Systemeignungstest

In der pharmazeutischen Industrie dienen Systemeignungstests der Validierung von ana-
lytischen Methoden und Geraten, um die Eignung des ausgewahlten Verfahrens zu do-
kumentieren.

Fur die TOC-Analytik im Reinstwasserbereich fiir pharmazeutische Zwecke, wie z. B. WFI
(Wasser fiir Injektionen), wird die Wiederfindungsrate einer schwer oxidierbaren Ver-
bindung im Vergleich zu einer leicht oxidierbaren Verbindung bestimmt.

Die Standards und deren Konzentrationen werden in den Pharmakopden, z. B. im Euro-
paischen Arzneibuch oder in der USP (United States Pharmacopeia), vorgegeben. Hier
wird Saccharose als leicht oxidierbare und p-Benzochinon als schwer oxidierbare Verbin-
dung festgelegt. Das Verhéltnis von Wiederfindungsrate p-Benzochinon zu Wiederfin-
dungsrate Saccharose muss im Bereich von 85 ... 115 % liegen. Nur dann ist das ausge-
wahlte Verfahren geeignet.

Vorgehen:

» Eine Referenzldsung aus Saccharose und TOC-Wasser mit einer Konzentration von
500 pg/l ansetzen. Das entspricht einer Konzentration von 1,19 mg/I Saccharose.

» Eine L6sung aus p-Benzochinon und TOC-Wasser zur Untersuchung der Systemeig-
nung ansetzen, die ebenfalls eine Konzentration von 500 g/l hat. Das entspricht
einer Konzentration von 0,75 mg/| p-Benzochinon.

» Die TOC-Konzentration der Referenzldsung, der Systemeignungslésung und des
TOC-Wassers im ausgewahlten Modus (Direkt- oder Differenzmethode) bestimmen.

Die Effektivitdt des Systems in Prozent errechnet sich aus folgender Formel:
E=(r,-ry)/(r,-ry) x100

E: Effektivitat des Systems in %

r;: TOC der Referenzlésung (Saccharose)

r: TOC der Systemeignungslésung (p-Benzochinon)

r.. TOC des verwendeten TOC-Wassers (Ansatzwasserblindwert)
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Aufstellbedingungen

Umgebungsbedingungen

Dieses Laborgerat ist fir die Verwendung in Innenrdumen vorgesehen.
Vermeiden Sie die direkte Einstrahlung von Sonnenlicht und die Abstrahlung von
Heizkdrpern auf das Geréat. Sorgen Sie, falls nétig, fir Raumklimatisierung.

Der Aufstellort muss frei von Zugluft, Staub und dtzenden Dampfen sein.

Die Raumluft muss méglichst TOC- und NO,-arm sein.

Vermeiden Sie mechanische Erschiitterungen und Vibrationen.

Stellen Sie das Gerét nicht in der Néhe elektromagnetischer Stérquellen auf.
Stellen Sie das Gerat auf einer hitzebestédndigen, saurefesten Oberflache auf.
Stellen Sie das Gerat so auf, dass es von allen Seiten gut zugénglich ist.

Halten Sie die Liftungsschlitze frei und verstellen Sie die Liiftungsschlitze nicht
durch andere Geréte.

An die klimatischen Verhéltnisse im Betriebsraum werden die folgenden Anforderungen

gestellt:
Betriebstemperatur +10... 35 °C (Klimatisierung empfohlen)
Maximale Luftfeuchte 90 % bei 30 °C
Luftdruck 0,7 ...1,06 bar
Lagertemperatur 5..55°C
Luftfeuchte bei Lagerung 10 ... 30 % (Trockenmittel verwenden)
Einsatzhohe (maximal) 2000 m

Geratelayout und Platzbedarf

Das Grundgerat und seine Module wurden als Tischgerate konzipiert. Der Platzbedarf
ergibt sich aus allen Komponenten des Messplatzes.

Weitere Komponenten des Messplatzes:

PC, Monitor und Drucker kdnnen auf einem Beistelltisch untergebracht werden.

Ein sdurebestandiger Abfallbehalter wird auf oder unter dem Tisch platziert.

Die Probengeber AS 10e und AS 21hp werden an der rechten Seitenwand des
Grundgerats montiert. Die Probengeber kénnen alternativ neben dem Gerat plat-
ziert werden.

Die Probengeber AS vario, AS vario ER und EPA Sampler sind links neben dem Gerat
aufzustellen.

Beim Modell multi N/C pharma HT sind diese Probengeber rechts neben dem Gerat
zu platzieren.

Der Stickstoffdetektor CLD wird rechts neben dem Grundgerét aufgestellt.

Beim Modell multi N/C pharma HT ist der Stickstoffdetektor links neben dem Gerat
zu platzieren.

Der Stickstoffdetektor ChD (ca. 0,5 kg) wird im Grundgerét verbaut.

Das integrierte Feststoffmodul (Swab-Test Module) wird an der linken Seitenwand
des Grundgerats montiert.

HT 1300 und manuelles TIC-Feststoffmodul werden rechts neben dem Grundgerat
platziert. Das Feststoffmodul HT 1300 kann mit der Frontseite oder mit seiner lin-
ken Seite nach vorn aufgestellt werden.
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®  Der Feststoff-Probengeber FPG 48 wird vor dem Feststoffmodul HT 1300 platziert.

Komponente MaRe (Breite x Hohe x Tiefe)  Gewicht
Grundgerét 513 x 464 x 550 mm 30 kg
Modulares Messsystem multi N/C 3100 duo 2215 x 550 x 650 mm (min- 85 kg
(Grundgerat + Probengeber AS vario ER + destens)

Feststoffmodul HT 1300 Probengeber FPG

48)

Probengeber AS 10e 260 x 390 x 320 mm 4,5 kg
Probengeber AS 21hp 260 x 390 x 320 mm 4,5 kg
Probengeber AS vario, AS vario ER 350 x 470 x 400 mm 15 kg
EPA Sampler 500 x 560 x 400 mm 15 kg
Stickstoffdetektor CLD 300 x 470 x 550 mm 12,5 kg
Swab-Test Module 300 x 80 x 80 mm 3 kg
Feststoffmodul HT 1300 510x 470 x 550 mm 22 kg
Probengeber FPG 48 500 x 460 x 650 mm 20 kg
Manuelles TIC-Feststoffmodul 300 x 470 x 550 mm 10 kg

Abb. 19 Platzbedarf multi N/C 3100 mit Modulen

465 mm

200 mm
>
1l A
'_ER Iml — Iml
| \ L - - o
<350 mm < 510 mm < 550 mm > 500mm " >
2280 mm

Abb. 20 Platzbedarf modulares Messsystem multi N/C 3100 duo
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Abb. 21 Platzbedarf multi N/C pharma HT mit Modulen

4.1.3 Energieversorgung

4.1.4 Gasversorgung

WARNUNG
Gefahr durch elektrische Spannung

® Das Gerdt nur an eine ordnungsgemal} geerdete Steckdose entsprechend der Span-
nungsangabe auf dem Typenschild anschlief3en.

® Keinen Adapter in der Netzzuleitung verwenden.

Das Gerat wird am Einphasen-Wechselstrom-Netz betrieben.

Die Installation der elektrischen Anlage des Labors muss der Norm DIN VDE 0100 ent-
sprechen. Am Anschlusspunkt muss elektrischer Strom nach Norm IEC 60038 zur Verfi-
gung stehen.

Fur die Gasversorgung mit Anschlissen und Druckminderern ist der Betreiber verant-
wortlich.

Der Anschlussschlauch wird mitgeliefert:
®  AuBendurchmesser 6 mm
®  |nnendurchmesser 4 mm

4.2  Gerat auspacken und aufstellen

40

Das Gerat wird durch ein Transportunternehmen direkt bis zum endgiltigen Gerates-
tandort angeliefert. Bei Anlieferung durch diese Firma, ist die Anwesenheit eines fiir die
Gerateaufstellung Zustandigen abzusichern.

Es ist unbedingt erforderlich, dass alle zur Bedienung des Gerates vorgesehenen Perso-
nen bei der Einweisung durch den Servicetechniker anwesend sind.

Das Geréat darf nur durch den Kundendienst der Analytik Jena oder durch von der Analy-
tik Jena autorisierte Personen aufgestellt, installiert und repariert werden.
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Beachten Sie bitte bei der Installation und Inbetriebnahme lhres Gerates die Hinweise
im Abschnitt "Sicherheitshinweise". Die Einhaltung dieser Sicherheitshinweise ist die Vor-
aussetzung fur eine stérungsfreie Installation und Funktion Ihres Messplatzes. Befolgen
Sie alle Warnungen und Hinweise, die auf dem Gerat selbst angebracht sind oder die
vom Steuer- und Auswerteprogramm angezeigt werden.

Fir einen stérungsfreien Betrieb sorgen Sie bitte dafiir, dass die Aufstellbedingungen
eingehalten werden.

4.2.1 Analysator aufstellen und in Betrieb nehmen

Nach der Erstinbetriebnahme kann es vorkommen, dass Sie das Gerét erneut transpor-
tieren oder lagern mochten. Sie kdnnen den Analysator wie folgt wieder in Betrieb neh-
men. Analytik Jena empfiehlt immer eine Aufstellung durch den Kundendienst.

» Das Grundgerat, das Zubehor und die Erganzungsgerate vorsichtig aus den Trans-
portverpackungen herausnehmen. Die Transportverpackungen fiir einen spateren
Transport aufbewahren.

» Den Analysator auf den vorgesehenen Platz stellen.
» Die Klebebédnder an den Tiiren und Seitenwanden entfernen.

» Die Klebebander an der oberen Abdeckung entfernen. Die obere Abdeckung abneh-
men.

» Die linke Seitenwand 6ffnen:

- Die vier Befestigungsschrauben abschrauben. Die Schrauben sind unverlierbar
und bleiben in der Wand.

- Den Schutzleiteranschluss abziehen. Die Seitenwand sicher ablegen.
Alle tibrigen Klebebénder und Schutzbeutel entfernen.
Den Verbrennungsofen einbauen.

Die Kondensationsschlange im Gerateinneren montieren.

v v Vv WV

Das Verbrennungsrohr fiillen. Das Verbrennungsrohr in den Verbrennungsofen ein-
setzen.

» Die linke Seitenwand des Analysators wieder schlieRen:
— Den Schutzleiteranschluss an der Seitenwand anstecken.

— Die Schrauben an der unteren und anschlieRend an der oberen Seite anschrau-
ben. Die Schrauben reihum festziehen.

Die Fronttiiren 6ffnen.
Die Halogenfalle und die Wasserfallen einbauen.

Das TIC-Kondensatgefal} an der Frontseite montieren.

v Vv Vv Vv

Die Kanilen mit den Schlduchen AA und 7 verbinden. Die Fingertight-Verbindungen
handfest anziehen.

» Die obere Ofenabdeckung wieder auflegen.
» Die Reagenzienflasche mit der Auffangschale in den Analysator stellen.
» Die Tiren des Analysators schlief3en.

v Das Gerét ist aufgestellt.

Sehen Sie dazu auch
Wartung und Pflege [ 88]

41



Installation und Inbetriebnahme

multi N/C 3100 (duo, pharma)

4.2.1.1 Analysator anschliel3en
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Der Netzanschluss und Medienanschliisse befinden sich auf der Rickseite des Analysa-
tors.

Ein Schema in der Mitte erklart die verschiedenen Anschlisse.

1 2 3 4 5 6
|

w Qe @

7
E E E 0:::...
aflil 8

ron

ol
e

Q -

14 13 12 " 10 e]
Abb. 22 Gerateriickseite

1 Hauptschalter "power switch" 2 Lade fur Netzsicherung "FUSE"
3 Netzanschluss "'main plug" 4 Gasanschluss "analyte"
5 Gasanschluss "pump" 6 Gasanschluss "CLD"
7 Briicke fur Gasanschluss des POC-Mo- 8 Anschluss fur Tragergas "O,/Air"
duls
9 Anschluss POC-Modul (optional) 10 Anschluss des Nullleiters am Probenge-
ber
11 Abfall "waste" 12 RS 232 Schnittstelle fiir Probengeber
"sampler"
13 RS 232 Schnittstelle fir CLD und Fest- 14 USB 2.0 Schnittstelle "PC"

stoffmodule "CLD/HT"

Netzanschluss herstellen

HINWEIS

Gefahr von Schaden an der empfindlichen Elektronik

® Das Gerdt und die weiteren Komponenten nur im ausgeschalteten Zustand an das
Netz anschlief3en.

® Elektrische Verbindungskabel zwischen den Systemkomponenten nur im ausge-
schalteten Zustand anschlieRen und l&sen.
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HINWEIS

Schaden an der Elektronik durch Kondenswasser

GroRere Temperaturunterschiede kénnen zur Bildung von Kondenswasser fiihren, das
die Geréteelektronik schddigen kann.

® | assen Sie das Gerét nach Lagerung oder Transport in kdlterer Umgebung mindes-
tens eine Stunde bei Raumtemperatur akklimatisieren, bevor Sie es einschalten.

» Die Anschlussleitung an den Netzanschluss an der Riickseite des Analysators an-
schlieRen.

» Den Netzstecker an eine Schutzkontaktsteckdose anschlieRRen.

» Das Gerat noch nicht einschalten.

Gase anschlielRen

Sie sind fiir die Bereitstellung des Gasanschlusses im Labor verantwortlich. Stellen Sie si-
cher, dass der Vordruck am Druckminderer zwischen 400 ... 600 kPa eingestellt ist.

» Das Tragergas anschlieBen. Daflir den mitgelieferten Anschlussschlauch am Druck-
minderer der Gasversorgung anschlieRen.

» Den Tragergasschlauch am Gasanschluss "O,/Air" an der Geraterilckseite anschlieRen.
- Dafiir den Schlauch in den Schnellverschluss stecken.

— Um den Schlauch spater wieder zu I6sen, den rote Ring nach hinten driicken und
den Schlauch aus dem Anschluss ziehen.

Zubehor anschlieRen

WARNUNG

Veratzungsgefahr durch konzentrierte Sauren
Konzentrierte Sduren sind stark dtzend und wirken zum Teil oxidierend.

® Bei der Handhabung von konzentrierten Séuren Schutzbrille und Schutzkleidung tra-
gen. Unter dem Abzug arbeiten.

® Alle Hinweise und Vorgaben aus den Sicherheitsdatenblattern befolgen.

SchlielRen Sie die Reagenzienflasche und Zubehérteile wie folgt an:

» Den Abfallschlauch an den Anschluss "waste" an der Riickwand des Analysators an-
schlieBen. Das freie Schlauchende in ein geeignetes Abfallgefal3 fiihren.

» Die Fronttiiren am Analysator &ffnen.

» Die Reagenzienflasche mit Phosphorsaure (10 %) fiillen. Die Flasche mit Auffang-
schale in den Analysator stellen.

» Die Schlduche 4 und AC an die Reagenzienflasche mit Phosphorsaure anschlief3en.

v' Der Analysator ist in Betrieb genommen.
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4.3 Zubehore anschlieRen

HINWEIS

Gefahr von Schaden an der empfindlichen Elektronik

® Das Gerat und die weiteren Komponenten nur im ausgeschalteten Zustand an das
Netz anschlieRen.

® Elektrische Verbindungskabel zwischen den Systemkomponenten nur im ausge-
schalteten Zustand anschlieRen und l6sen.

4.3.1 Probengeber AS 10e und AS 21hp

Probengeber AS 10e Der Probengeber ist mit einem drehbaren Probenteller fiir 10 ProbengefaRe mit einem
Volumen von 50 ml ausgestattet. Optional kénnen auch ProbengefédRe mit einem Volu-
men von 40 ml verwendet werden.

L

—

Abb. 23 Probengeber AS 10e

Der Probengeber kann mit zwei Kaniilen bestiickt werden. Dadurch kann der Probenge-
ber Proben fiir die NPOC-Analyse automatisch ausblasen.

Bei der NPOC-Analyse wird die Probe auRerhalb des Analysators mit verdiinnter Saure
auf einen pH-Wert <2 angeséuert. Der Probengeber blést leichtfliichtige organische Ver-
bindungen sowie das gebildete CO, mithilfe des Trdgergases aus der Probe aus. An-
schlieBend bestimmt der Analysator den verbleibenden organischen Kohlenstoff.

Der Probengeber arbeitet bei der NPOC-Analyse sequentiell:

= Der Probengeber blast zundchst leichtfliichtige organische Verbindungen und CO,
aus einer Probe aus.

®  |n einem zweiten Schritt nimmt der Probengeber die vorbereitete Probe auf und
Uberfiihrt sie Gber den Ansaugschlauch in den Analysator.

Probengeber AS 21hp Der Probengeber ist mit einem drehbaren Probenteller fiir 21 Probengeféfe mit einem
Volumen von 50 ml ausgestattet. Optional kénnen auch Probengefdalie mit einem Volu-
men von 40 ml verwendet werden.

44



multi N/C 3100 (duo, pharma) Installation und Inbetriebnahme

Abb. 24 Probengeber AS 21hp

1 Hilse (mit 1 Bohrung) zur Halterung 2 Probenteller (drehbar, 21 Proben)
Ausblaskantle

3 Probengeberarm mit Z-Antrieb 4 Kantlenhalter
5 Hilse (mit 2 Bohrungen) 6 Probenansaugkanile mit Verschraubung
7 Ausblaskaniile mit Verschraubung

Der Probengeber kann mit zwei Kaniilen bestlickt werden. Dadurch kann der Probenge-
ber Proben fiir die NPOC-Analyse automatisch ausblasen.

Der Probengeber wird mit einem Kanilenhalter fur zwei Kaniilen geliefert. Uber den
Halter werden die beiden Kaniilen auf Abstand gehalten. Dadurch kann der Probenge-
ber eine Probe ansaugen und parallel dazu eine zweite Probe ausblasen (paralleles
Ausblasen). Der Probengeber kann bei der NPOC-Analyse optional auch sequentiell ar-
beiten.
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Probengeber im Betrieb

Abdeckhaube (optional)

46

Abb. 25 Paralleles Ausblasen (links) und sequentielles Ausblasen (rechts)

Der Probengeber verfiigt tiber einen integrierten Magnetriihrer. Der Magnetriihrer ho-
mogenisiert partikelhaltige Proben vor der Probenaufnahme automatisch. Sie kénnen

die Rithrgeschwindigkeit in der Software multiWin in der Methode unter den Prozesspa-
rametern festlegen.

Beide Probengeber kénnen mithilfe des mitgelieferten Halters an der rechten Seite des

Analysators befestigt werden. Die Probengeber kénnen alternativ neben dem Analysator
aufgestellt werden.

Abb. 26 Probengeber iiber Halter am Analysator befestigt

Das externe Netzteil versorgt die Probengeber mit Betriebsspannung (24 V DC). Die Pro-
bengeber haben keinen Netzschalter. Der Anschluss an den Analysator erfolgt tiber die
RS 232 Schnittstelle auf der Unterseite des Probengebers.

Eine Abdeckhaube wird als optionales Zubehor fiir beide Probengeber angeboten. Die
Abdeckhaube schiitzt den Probenraum vor Umwelteinfliissen aus der Laboratmosphare.
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4.3.1.1 Probengeber aufstellen und in Betrieb nehmen

VORSICHT

Verletzungsgefahr an beweglichen Teilen

Im Fahrbereich des Probengeberarms besteht Verletzungsgefahr. Zum Beispiel kdnnen
die Hand oder Finger gequetscht werden.

® Halten Sie im Betrieb einen Sicherheitsabstand zum Probengeber ein.

HINWEIS

Gefahr von Gerateschaden

Wenn der Probengeberarm im Betrieb behindert wird, kdnnen die Antriebe zerstért
werden.

® Berlihren Sie den Probengeberarm nicht wahrend des Betriebes.

® Fiihren Sie die manuelle Justierung nur im ausgeschalteten Zustand durch.

» Den Analysator vor Installation des Probengebers ausschalten.

» Den Schutzleiter auf den Anschluss auf der Rickseite des Analysators stecken. Den
Schutzleiter mit dem Anschluss auf der Unterseite des Probengebers verbinden.

» Das niederspannungsseitige Kabel des externen Netzteils am Anschluss auf der Un-
terseite des Probengebers anschlieflen. Das Netzteil noch nicht mit dem Netz verbin-
den.

» Den Probengeber tber das Schnittstellenkabel mit dem Analysator verbinden
(Schnittstelle auf der Unterseite des Probengebers und Schnittstelle "sampler" an der
Rickseite des Analysators).

Abb. 27 Anschliisse auf der Unterseite des Probengebers

1 Anschluss Kabel fir Potentialausgleich 2 Anschluss Netzkabel
(Schutzleiter)

3 Schnittstelle zum Analysator

» Den Probengeber mit dem Halter an der Seite des Analysators befestigen.
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- Den Halter mithilfe der zwei Randelschrauben auf der rechten Seite des Analysa-
tors anschrauben.

- Den Probengeber in den Halter einhdngen. Dafiir die beiden Randelschrauben
auf der Riickseite des Probengebers in die Schlitze des Halters einfiihren.

1

Abb. 28 Halter

1 Schlitz zum Einhadngen des Probenge- 2 Bohrung zur Befestigung auf Analysator
bers

3 Réndelschraube
» Alternativ: Den Probengeber links neben dem Analysator aufstellen.
» Den Probenteller auf den Probengeber aufsetzen. Auf Einrasten achten.

» Ein ProbengefaR in die Position 1 des Probentellers stellen.
Nur fir Probengeber AS 21hp: Ein Magnetrihrstabchen in das Probengefafl legen.

» Die Kanilen in den Kanilenhalter einsetzen. Dafiir die beiden Kaniilen durch die
Hiilse mit zwei Lochern (fir sequentielles Ausblasen) fihren.

» Die Kaniilen manuell in der Héhe justieren, sodass die Kaniilenspitzen in der héchs-
ten Position des Probengeberarms 1 bis 2 cm iiber dem GeféRrand stehen und bei
der Drehung des Probentellers nicht die GeféRe streifen.

» Die Kanilen durch leichtes Anziehen der Randelmutter fixieren.

» Die Schlduche vom Analysator iber Fingertight-Verbindungen an die Kaniilen an-
schlielen:

- Schlauch AA - Probenansaugschlauch
Schlauch 7 = Ausblasschlauch fir NPOC-Messungen

- Dafiir den Schlauch durch die Hohlschraube fiihren (siehe Abbildung).

— Den Dichtkegel mit der konischen Seite zur Hohlschraube hin auf den Schlauch
schieben. Dichtkegel und Schlauch miissen biindig abschlieRen.

- Die Fingertight-Verbindung wieder festschrauben.
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Konfiguration priifen und &n-
dern

Probengeber justieren

Abb. 29 Fingertight-Verbindung

1 Schlauch 2 Hohlschraube
3 Dichtkegel

» Das Netzteil mit dem Netz verbinden.

» Den Analysator anschalten. Das Programm multiWin starten und das Analysensys-
tem initialisieren.

» Die Geratekonfiguration tiber den Meniibefehl Apparatur | System-Information im
Fenster multiWin set-up Info priifen.

» Wenn nétig, die Konfiguration dndern:
- Das Programm multiWin beenden.

- Auf der Windows-Oberflache das Setup Tool (iber Start | Programme | multi-
Win | multiWin setup tool starten.

- Inder Liste Sampler den Probengebertyp auswahlen.
- Das Fenster multiWin set-up tool mit [Create] verlassen.
- Das Programm multiWin starten und das Analysensystem initialisieren.

- Mit dem Meniibefehl Konfiguration | Optionen bearbeiten das Fenster Optio-
nen aufrufen. Zur Karte Geratekomponenten gehen.

- In der Gruppe Sampler die passende Tablett- und Gefaligréfie auswahlen.

» Das Fenster mit [OK] verlassen.

Bei der Justage werden die Kaniilen zum Probenteller justiert, sodass sie optimal in die
Probengefalie eintauchen. Eine Justage ist bei der Inbetriebnahme sowie nach Umbau,
Transport oder Lagerung durchzufiihren.

» Die Eintauchtiefe der Kaniilen in das GefaR (z-Richtung) softwaregesteuert justieren:

- Mit dem Menibefehl Apparatur | Justierung Probengeber das gleichnamige
Fenster aufrufen.

multiWin Demo-Version - Justierung-Probengeber

Bitte Verschraubung der Kaniile l6sen!

TablettgriBe: 21
i Position anfahren
Position auswahlen: m Position 1 - anfahren
r Bitte Justierposition auswahlen
[Position 1 E

 Position 1 justieren (old: z=0)

z[0 ... 116mm]: 0 = Position 1 justieren I + tiefer -héher

Kaour | Pure || o e

Abb. 30 Fenster Justierung-Probengeber
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- Inder Gruppe Bitte Justierposition auswahlen den Eintrag Position 1 wahlen.

- Auf [Position 1 justieren] klicken. Der Probengeberarm senkt die Kantlen in das
Gefald auf Position 1 ab.

- Wenn nétig, die z-Werte erhéhen oder verringern. Nach jeder Anderung auf [Po-
sition 1 justieren] klicken, um die Anderung zu tiberpriifen.

- Beim Probengeber AS 2 1hp einen Abstand von etwa 0,5 cm zum Magnetriihr-
stabchen einhalten, sodass sich das Stabchen frei bewegen kann und nicht die
Kanilen beschadigt.

- Wenn die Justierung abgeschlossen ist, das Fenster mit [Speichern] schlieRen.

v' Der Probengeber ist betriebsbereit.

4.3.1.2 Umbau fiir paralleles Ausblasen (AS 21hp)

50

Der Probengeber AS 2 1hp ist mit einem Kanllenhalter ausgestattet, der zwei Kanilen
aufnehmen und auf Abstand halten kann. Der Probengeber kann durch Umstecken der
Kandlen einfach auf die Funktion "Paralleles Ausblasen" umgeriistet werden.

Abb. 31 Paralleles Ausblasen (links) und sequentielles Ausblasen (rechts)

»

Die Kaniilen gemaR der Abbildung (links) in die beiden Positionen des Kantlenhal-
ters einsetzen. Die Kantilen nur leicht mit den Randelschrauben fixieren.

Zwei Probengefdlie in die Positionen 1 und 2 des Probentellers unter die beiden
Kanilen stellen.

Magnetriihrstabchen in die GefaRe legen.

Die Kanilen manuell in der Héhe justieren, sodass die Kaniilenspitzen in der hochs-
ten Position des Probengeberarms 1 bis 2 cm tiber dem Gefafirand stehen und bei
der Drehung des Probentellers nicht die GefalRe streifen kdnnen.

Die Kanuilen durch leichtes Anziehen der Randelmuttern fixieren.

Die Schlduche tber Fingertight-Verbindungen an die Kanilen anschlieRen:
Probenansaugschlauch AA - Anschluss an die Kaniile tiber Position 1
Ausblasschlauch fiir NPOC-Messungen 7 = Anschluss an die Kantle tiber Position 2

Die Konfiguration priifen und den Probengeber justieren. Probengeber aufstellen
und in Betrieb nehmen
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Sehen Sie dazu auch

Probengeber aufstellen und in Betrieb nehmen [ 47]

4.3.2 Probengeber AS vario

VORSICHT

Verletzungsgefahr an beweglichen Teilen

Im Fahrbereich des Probengeberarms besteht Verletzungsgefahr. Zum Beispiel kdnnen
die Hand oder Finger gequetscht werden.

® Halten Sie im Betrieb einen Sicherheitsabstand zum Probengeber ein.

HINWEIS

Gerateschaden durch Inbetriebnahme mit Transportsicherung

Wenn Sie das Gerat mit eingelegter Transportsicherung in Betrieb nehmen, kénnen die
Antriebe beschéddigt werden.

® Transportsicherung vor Inbetriebnahme entfernen.

HINWEIS

Gefahr von Gerateschaden

Wenn der Probengeberarm im Betrieb behindert wird, kdnnen die Antriebe zerstort
werden.

® Berithren Sie den Probengeberarm nicht wahrend des Betriebes.

® Fihren Sie die manuelle Justierung nur im ausgeschalteten Zustand durch.

Fur den Probengeber sind 6 verschiedene Probentabletts erhaltlich. Zu jedem Probenta-
blett gibt es eine passende Kaniilenhalterung. Die Kaniile(n) konnen durch Ansaugen
von Probe bzw. von Reinstwasser vor der Probenaufnahme von innen gespiilt werden.

Fur das Modell AS vario ER sind 4 Probentabletts erhéltlich.

Probenteller Max. Probenzahl ProbengefaR AS vario AS vario ER
20 100 ml ja nein
47 12 ml+50 ml ja ja
52 100 ml ja nein
72 40 ml + 50 ml ja ja
100 20 ml ja ja
146 12 ml ja ja

Technische Daten Betriebsspannung 24V DC iiber externes Netzteil
Leistungsaufnahme 50 VA
Netzspannung externes Netzteil 100 ... 240V, 50/60 Hz (autosensing)
Abmessungen (Bx H x T) 350 x 470 x 400 mm
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Der Probengeber wird neben dem Analysator platziert. Er kann mit 2 Kaniilen bestiickt
werden.

Abb. 32 Aufbau des Probengebers AS vario

1 Verbindungsschlauch zum Analysator 2 Verbindungsschlauch zum Analysator
(Ausblasschlauch fur NPOC-Messungen) (Probenansaugschlauch)

3 Kanilenhalterung 4 Probengeberarm

5 Probengefal3 6 Probenteller

7 Hilse 8 Kanile

Das Modell AS vario ER ist besonders dann geeignet, wenn fliissige Proben mit einem
hohen Gehalt an Feststoffpartikeln untersucht werden sollen. Das Modell ist mit einer
zusatzlichen Kanilenspiilung ausgeriistet, mit der die Kaniile(n) von aufRen mit Reinst-
wasser gespiilt werden. Bei der Inbetriebnahme des Probengebers muss zusatzlich die
Reinstwasserversorgung fiir die Kanilenspilung installiert werden. Sie kann fiir alle
Messverfahren und insbesondere fiir die NPOC-Analyse mit parallelem Ausblasen ge-
nutzt werden. Bei Verwendung anderer Probenteller wird der Block mit den Spilgefafien
einfach vom Probengeber abgezogen und gewechselt.
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Abb. 33 Aufbau des Probengebers AS vario ER

1 Kanile zur Verbindung mit dem Proben- 2 Kanilenhalterung (hier mit Nr. 72
ansaugschlauch

3 Probenteller fiir 72 4 Reinstwasserflasche

5 Kanilenspiilung 6 Kanile zur Verbindung mit dem Aus-

blasschlauch fiir NPOC-Messungen

Entfernen der Transportsiche-  Der Probengeber ist fiir den Transport mit einer Sicherungsschraube an der Unterseite
rung des Probengebers gesichert. Bewahren Sie die Transportsicherung fiir einen spéteren
Transport auf.

Abb. 34 Transportsicherung
1 Transportsicherung 2 Schraube M3x12

» Den Probengeber auf die Seite drehen und sicher ablegen.
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Inbetriebnahme des Probenge-
bers

54

Die Schraube mit dem mitgelieferten Innensechskantschlissel herausdrehen. Die
Transportsicherung (rotes Kunststoffteil) entfernen.

Den Probengeber wieder auf der Bodenplatte abstellen.

Den Analysator vor Installation des Probengebers ausschalten.

Den Schutzleiter auf den Anschluss auf der Riickseite des Analysators stecken. Den
Schutzleiter mit dem Anschluss auf der Riickseite des Probengebers verbinden.

Das niederspannungsseitige Kabel des externen Netzteils am Anschluss auf der
Rickseite des Probengebers anschlieRen. Das Netzteil noch nicht mit dem Netz ver-
binden.

Den Probengeber tiber das Schnittstellenkabel mit dem Analysator verbinden
(Schnittstelle auf der Riickseite des Probengebers und Schnittstelle "sampler" an der
Rickseite des Analysators).

Den Ablaufschlauch auf den Ablaufstutzen an der Riickseite des Probengebers ste-
cken. Das andere Schlauchende in die Offnung im Deckel der Abfallflasche einfiihren.
E¥ HINWEIS! Ablaufschlauch mit durchgehendem Gefélle verlegen. Gegebenenfalls
Schlauch kiirzen. Schlauch darf nicht in die Flissigkeit tauchen.

Das Probentablett auf den Probengeber aufsetzen. Auf Einrasten achten.

Prifen, ob am Probengeberarm der passende Kanilenhalter installiert ist. Dafr
muss die auf der Unterseite eingravierte Nummer mit der max. Anzahl der Proben-
gefalle auf dem Probenteller Gibereinstimmen.

Die Kaniilen mit passender Hiilse in den Kaniilenhalter einfiihren:

Fir NPOC-Messungen mit parallelem Ausblasen: Einfithrung je einer Kaniile mit Hil-
se in die beiden Positionen der Kaniilenhalterung (Abb. 32 B 52).

Fir NPOC-Messungen mit nicht-parallelem Ausblasen: Einflihrung beider Kanilen in
eine Hilse mit zwei Lochern in die rechte Position (siehe unten, nicht fiir AS vario ER
geeignet).

Abb. 35 Hiilse mit zwei Kaniilen fiir nicht-paralleles Ausblasen

»

Die Kanilen manuell in der Héhe justieren, sodass die Kaniilenspitzen in der hochs-
ten Position des Probengeberarms 1 bis 2 cm tiber dem Geféfrand stehen und bei
der Drehung des Probentellers nicht die GeféRe streifen.

Die Kantlen durch leichtes Anziehen der Radndelmutter fixieren.

Die Schlduche vom Analysator iber Fingertight-Verbindungen an die Kaniilen an-
schlieRen:

- Schlauch AA - Probenansaugschlauch
Schlauch 7 — Ausblasschlauch fiir NPOC-Messungen

- Dafiir den Schlauch durch die Hohlschraube fiihren (siehe Abbildung).

- Den Dichtkegel mit der konischen Seite zur Hohlschraube hin auf den Schlauch
schieben. Dichtkegel und Schlauch missen biindig abschliefen.

- Die Fingertight-Verbindung wieder festschrauben.
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Konfiguration priifen und &n-
dern

Installation der Kanulenspi-
lung

Abb. 36 Fingertight-Verbindung

1 Schlauch 2 Hohlschraube
3 Dichtkegel

» Das Netzteil mit dem Netz verbinden.

» Den Analysator anschalten. Das Programm multiWin starten und das Analysensys-
tem initialisieren.

» Die Geratekonfiguration tiber den Meniibefehl Apparatur | System-Information im
Fenster multiWin set-up Info priifen.

» Wenn nétig, die Konfiguration dndern:
- Das Programm multiWin beenden.

- Auf der Windows-Oberflache das Setup Tool (iber Start | Programme | multi-
Win | multiWin setup tool starten.

- Inder Liste Sampler den Probengebertyp auswahlen.
- Das Fenster multiWin set-up tool mit [Create] verlassen.
- Das Programm multiWin starten und das Analysensystem initialisieren.

- Mit dem Meniibefehl Konfiguration | Optionen bearbeiten das Fenster Optio-
nen aufrufen. Zur Karte Geratekomponenten gehen.

- In der Gruppe Sampler die passende Tablett- und Gefaligréfie auswahlen.

» Das Fenster mit [OK] verlassen.

Fir jedes Probentablett gibt es einen passenden Kanulenhalter und einen Block mit
Spllgefalen. Tablett, Kanilenhalter und Block sind mit der Nummer der maximalen
Probenanzahl gekennzeichnet, z. B. 72.

1 2
Abb. 37 Kaniilenspiilung am Modell AS vario ER

1 Anschluss Reinstwasser 2 Anschluss Abfall
3 Abnehmbarer Block mit SpiilgefaRen
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Aktivieren der Kantlenspilung
fur Messungen

56

Name: INPOC (& hndern |
~ Feste Methodenkriterien
Ofen: i+ Senkrechtofen {~ Waagerechtofen

Den passenden Block mit SpiilgefdRen auf den Probengeber aufsetzen.
- Fir eine einfachere Montage den O-Ring unten am Block mit Wasser anfeuchten.
- Den Block mit den zwei Innensechskantschrauben am Probengeber befestigen.

Den Anschluss fur Reinstwasser in den Anschluss (1) schrauben und das Schlauchen-
de in die Reinstwasserflasche tauchen.

Den Abfallschlauch an den Anschluss (2) stecken. Das Schlauchende in den Abfallbe-
halter tauchen.

E¥ HINWEIS! Ablaufschlauch mit durchgehendem Gefélle verlegen. Gegebenenfalls
Schlauch kiirzen. Schlauch darf nicht in die Flissigkeit tauchen.

Vor dem ersten Start den Probengeber justieren.

Methode | Prozefiparameter

Zustand: |ﬂiissig vl
Verfahren: [~ TC [ IC [V NPOC
™

[ wPoOC(+) [~ TOC [~ PoOC

[~ Beriicksichtigung Eluat [~ Zusatz Reagenz

— Variable Methodenkriterien

Dimension: Konzentration: mgl G Andern |

Bestimmungen: min. |3 |vI max. |3 |vI
Bestimmung 1|l2]z]als]s]7]8]9|w
Spllzyklen 31 1
wssien | o (ISR R
2. Ausblasen .... ..
TICKantrolle L]

Kommentar |

X wmeon | 2| oo |

Abb. 38 Kaniilenspiilung in Methode aktivieren

»
4
4

Eine neue Methode erstellen.
Die Option Riickspiilen unter Variable Methodenkriterien aktivieren.

In der Tabelle die Anzahl der Spilzyklen durch Eingabe einer Zahl >1 festlegen. Ein
Spiilgang ist meist ausreichend.

Sehen Sie dazu auch

Probengeber AS vario justieren [ 89]
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4.3.3 EPASampler

Technische Daten

VORSICHT

Verletzungsgefahr an beweglichen Teilen

Im Fahrbereich des Probengeberarms besteht Verletzungsgefahr. Zum Beispiel kdnnen
die Hand oder Finger gequetscht werden.

® Halten Sie im Betrieb einen Sicherheitsabstand zum Probengeber ein.

HINWEIS

Gefahr von Gerateschaden

Wenn der Probengeberarm im Betrieb behindert wird, kdnnen die Antriebe zerstért
werden.

® Berlihren Sie den Probengeberarm nicht wahrend des Betriebes.

® Fiihren Sie die manuelle Justierung nur im ausgeschalteten Zustand durch.

Der Probengeber hat eine Piercingfunktion fiir Probengefafie mit Septumkappe. Der
Probengeber kann mit 1 ... 2 Kaniilen bestiickt werden.

Das Spezialmodell POC Sampler dient fir POC-Messungen. Das Modell wird in Verbin-
dung mit dem POC Modul fiir den automatischen Betrieb (POC-Modul "automatic") ein-
gesetzt. Daflir wird der Probengeber mit 1 Spezialkaniile besttickt.

Maximale Anzahl der Proben 64

Maximale Anzahl der Proben (POC Sampler) 61

Probengefafie 40 ml

Betriebsspannung 24V DG, Uber externes Netzteil
Leistungsaufnahme 30 VA

Netzspannung externes Netzteil 100 ... 240V, 50/60 Hz (autosensing)
Abmessungen (Bx H x T) 500 x 560 x 400 mm
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Aufbau

6
5
4
3
2
Abb. 39 Probengeber EPA Sampler
1 Verbindungsschlauche zum Analysator 2 Probentablett
3 Spilgefal 4 Niederhalter
5 Spezialkaniile 6 Probengeberarm mit Kanilenhalter
1 2 3
4
Abb. 40 Probengeber POC Sampler
1 Status-LED 2 Probengeberarm
3 Kanilenhalter mit Kaniile 4 POC-Modul
5 Probentablett 6 Spilgefal
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Abb. 41 Riickseite des Probengebers

1 Rihrbigel
3 Typenschild

2 Probengeberarm
4 Elektrische Anschliisse

analytikjena
Analytik Jena AG - Gemany

Type APG-Basisgerat
SeriakNo. © 1003 1244 ®
u S 24V 0C X 4
3 ‘3w
o

h'!ll' [;(lill’l; Ré
e e

5 4 3
Abb. 42 Elektrische Anschliisse

1 Anschluss an Netzteil

E ©

Ri

232

2 Gerateschalter
3 Anschluss an Analysator 4 Nicht verwendet

5 Anschluss Riihrer

» Die Transportsicherung entfernen:

- Die beiden Senkschrauben mit dem beiliegenden Sechskant-Stiftschlissel SW3

entfernen.

- Den kompletten Transportsicherungsbiigel abnehmen und fiir einen spateren

Transport aufbewahren.
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Abb. 43 Transportsicherung

1 Probengeberarm 2 Transportsicherungsbiigel
3 Schrauben

» Den Rihrbiigel montieren:
- Den Rihrbiigel am Winkel an der Riickseite des Probengeberarms montieren.

» Den Bigel mit den beiliegenden Senkschrauben (M4x10) mit dem Sechskant-Stift-
schlissel (SW2,5) anschrauben.

- Die Schrauben gleichméRig anziehen, damit der Bigel sich ausrichten kann.

- Das Rithrkabel mit der Schnittstelle "Rihrer" auf der Riickseite des Probengebers
verbinden.

1_

310 ]

3=———

Abb. 44 Riihrbiigel montieren

1 Winkel am Probengeberarm 2 Senkschrauben
3 Rihrbigel

» Probengeber neben den Analysator stellen. Probengeber so aufstellen, dass auch
hinter dem Gerat ausreichend Platz fiir den Fahrbereich des Probengeberarms be-
steht.

» Das niederspannungsseitige Kabel des Tischnetzteils an der Riickseite des Probenge-
bers an schlieRen. Das Netzteil noch nicht ans Netz anschliel3en.

» Das mitgelieferte serielle Datenkabel an die Schnittstelle "sampler" an der Riickseite
des Analysators anschliellen. Das andere Ende des Datenkabels an die Schnittstelle
am Probengeber anschlieRen.

» Den Schutzleiter auf den Anschluss auf der Rickseite des Analysators stecken.

» Den Abfallschlauch an das SpiilgefaR des Probengebers und an ein geeignetes Ab-
fallgefall bzw. an einen Abfluss anschlieRRen.

E¥ HINWEIS! Den Ablaufschlauch mit durchgehendem Gefélle verlegen. Gegebenen-
falls Schlauch kiirzen. Schlauch darf nicht in die Flissigkeit tauchen.

» Das Spiilgefél? am Probengeber montieren.

» Das Probentablett auf die vorgesehene Stellflache setzen.
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» Die Positionierung des Tabletts beachten: Die Beschriftung ist lesbar, wenn Sie vor
dem Gerat stehen. Die beiden schwarzen Zentrierstifte auf der Auflageflache des
Probengebers ragen in die Bohrungen im Tablettboden.

» Piercingkaniilen und Niederhalter in den Probengeberarm einfiihren.

» Die Kanilen so hoch in der Halterung einspannen, dass die Kanilenspitzen nicht in
die Gefale eintauchen (Grundstellung).

Abb. 45 Kaniilenposition fiir NPOC-Messungen mit parallelem (links) und nicht-
parallelem Ausblasen (rechts)

» Die Kandlen durch leichtes Anziehen der Randelmutter fixieren.

» Die Schlduche vom Analysator iber Fingertight-Verbindungen an die Kaniilen an-
schlieRen:

- Schlauch AA - Probenansaugschlauch
Schlauch 7 — Ausblasschlauch fiir NPOC-Messungen

- Dafir den Schlauch durch die Hohlschraube fiihren (siehe Abbildung).

- Den Dichtkegel mit der konischen Seite zur Hohlschraube hin auf den Schlauch
schieben. Dichtkegel und Schlauch missen biindig abschliefRen.

- Die Fingertight-Verbindung wieder festschrauben.

=i oy ot
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Abb. 46 Fingertight-Verbindung

1 Schlauch 2 Hohlschraube
3 Dichtkegel
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» Alternativ fiir POC Sampler: POC-Modul mit Spezialkaniile montieren.

» Das Netzteil mit dem Netz verbinden. Den Probengeber anschalten.

» Den Analysator anschalten. Das Programm multiWin starten und das Analysensys-
tem initialisieren.

» Die Geratekonfiguration tiber den Meniibefehl Apparatur | System-Information im
Fenster multiWin set-up Info priifen.

» Wenn nétig, die Konfiguration dndern:
- Das Programm multiWin beenden.

- Auf der Windows-Oberflache das Setup Tool iiber Start | Programme | multi-
Win | multiWin setup tool starten.

- Inder Liste Sampler den Probengebertyp auswéhlen.
- Das Fenster multiWin set-up tool mit [Create] verlassen.
- Das Programm multiWin starten und das Analysensystem initialisieren.

- Mit dem Menibefehl Konfiguration | Optionen bearbeiten das Fenster Optio-
nen aufrufen. Zur Karte Geratekomponenten gehen.

- In der Gruppe Sampler die passende Tablett- und GefalRgrofie auswahlen.
» Das Fenster mit [OK] verlassen.

» Vor dem ersten Start den Probengeber justieren.

Sehen Sie dazu auch
EPA Sampler justieren [ 91]
POC Modul installieren [ 64]

Das POC-Modul wird in zwei Ausfiihrungen geliefert:
= POC-Modul "basic" fiir den manuellen Betrieb
= POC-Modul "automatic" fiir den automatischen Betrieb mit POC Sampler

Parameter POC

Aufschlussprinzip Ausblasen und anschlieRend thermokatalyti-
sche Oxidation

Probenvolumen 1ml

Probenaufgabe FlieRinjektion, manuell oder automatisch

Die POC-Module bestehen aus den folgenden Komponenten:

= POC-Reaktor mit Septum

Ventileinheit fiir den automatischen Betrieb mit Probengeber
Probenansaugkantle speziell fiir Septum Vials

CO,-Adsorber mit LiOH

Probentablett mit 61 Positionen (im Lieferumfang des Probengebers)
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Abb. 47 POC-Modul fiir den manuellen Betrieb

1 Kanile mit Griff 2 Abfallgefa
3 Probengefdll mit Septum 4 POC-Reaktor
5 Adsorptionsrohr mit LiOH
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Abb. 48 POC-Modul fiir den automatischen Betrieb

1 Adsorptionsrohr mit LiOH 2 elektrischer Anschluss an Analysator
3 Ventileinheit 4 POC-Reaktor

4.3.4.1 POC Modul installieren

64

Durch Fehlinstallation kdnnen erhebliche Gefahren entstehen. Stromschlag und Explosi-

on bei falschem Anschluss der Gase kénnen die Folge sein.

= Dije Aufstellung und Inbetriebnahme des Gerétes und seiner Systemkomponenten
darf grundsatzlich nur durch den Kundendienst der Analytik Jena oder durch von ihr
autorisiertes und geschultes Fachpersonal erfolgen.

®  Eigenméchtige Montage- und Installationsarbeiten sind nicht zuldssig.

Es besteht Verletzungsgefahr durch nicht ordnungsgemal? gesicherte Teile.

= Beim Transport die Gerdtekomponenten entsprechend den Vorschriften der Bedie-
nungsanleitung sichern.

®  Lose Teile missen aus den Systemkomponenten entnommen und separat verpackt
werden.

Installation POC-Modul "automatic”"

Nach Anschluss des POC-Moduls fiir den automatischen Betrieb stromt das Tragergas
nur durch den POC-Reaktor, wenn im POC-Modus gemessen wird.

In allen anderen Betriebsmodi (TC, NPOC, ...) wird der Tragergasfluss direkt zum Ver-
brennungsrohr im Analysator umgeschaltet.
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Den Analysator am Hauptschalter auf der Geréteriickseite ausschalten.
Den Netzstecker von der Netzversorgung trennen. Den Probengeber aus-
schalten.

Die Gehduseschrauben auf der rechten Seite des Probengebers lockern.

Das gefiillte CO,-Adsorberrohr zwischen Schlauch 47 und 42 montieren.
Das Adsorberrohr in die Klemmen des POC-Moduls driicken.

Das POC-Modul an den Gehauseschrauben einhdngen. Die Schrauben
wieder fest anziehen.

Den Kanilenhalter des Probengebers nach oben schieben.

Die Spezialkanile mit Beliiftungsschlitz in den Kanilenhalter des Proben-
gebers einklemmen.

Den Niederhalter installieren. Der Niederhalter und die Kantilen miissen
sich bei hochgeschobenem Kantilenhalter ca. 3 mm tber den Probege-
faRken befinden.
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» Am Schlauch AA die Standard-Ansaugkaniile gegen die Spezialkaniile
austauschen. Dabei Fingertight-Verschraubung und Ferrules wie im ne-
benstehenden Bild positionieren.

» Das POC-Modul mit dem Analysator verbinden. Die Schlauchbriicke an

den Gasanschliissen fiir das POC-Modul auf der Riickseite des Analysa-
tors entfernen.

» Den Schlauch 44 des POC-Moduls mit dem Anschluss 44 des Analysators
verbinden.

» Den Schlauch 45 des POC Moduls mit dem Anschluss 45 des Analysators
verbinden.
/\ WARNUNG! Die Gasverbindungen nicht vertauschen!

» Den elektrischen Anschluss des POC-Moduls mit Anschluss "POC" auf der
Rickseite des Analysators verbinden.

» Den Abfallschlauch am Abfallstutzen des POC-Moduls anschlief3en. Den
. Schlauch mit einem geeignetem AbfallgefédR oder einem Abfluss verbin-
) den.
E¥ HINWEIS! Abfallschlauch mit durchgehendem Gefélle verlegen! Wenn
notig, Schlauch kiirzen. Der Schlauch darf nicht in die Flissigkeit eintau-
chen.

» Den Probengeber justieren.

» Das System auf Dichtheit prifen.

Installation POC-Modul "basic"

Nach Anschluss des POC-Moduls fiir manuellen Betrieb strémt das Trager-
gas standig durch den durch den POC-Reaktor in das Verbrennungsrohr im

Analysator.
Entfernen Sie den Reaktor am besten, wenn Sie in anderen Betriebsmodi
(TC, NPOC, ...) messen.

» Das Modul links vom Analysator aufstellen.

» Das CO,-Adsorberrohr zwischen Schlauch 50 (oberes Ende des Adsorber-
rohrs) und Schlauch 45 (unteres Ende) installieren.

» Den Schlauch 50am POC-Reaktor anschlieRen.

» Das POC-Modul mit dem Analysator verbinden. Die Schlauchbriicke an
den Gasanschliissen fiir das POC-Modul auf der Riickseite des Analysa-
tors entfernen.

» Den Schlauch 44 mit dem POC-Reaktor und dem Anschluss 44 des Ana-

lysators verbinden. Der Schlauch ragt dabei fast bis zum Boden in den
POC-Reaktor.

» Den Schlauch 45 des POC-Moduls mit dem Anschluss 45 des Analysators
verbinden.
/\ WARNUNG! Die Gasverbindungen nicht vertauschen.

» Den Abfallschlauch 51 am unteren Ende des TIC-Reaktors anschliefRen.
Der Abfallschlauch ist mit einer Schlauchklemme verschlossen.

» Die Standardansaugkaniile am Schlauch AA gegen die Spezialkaniile mit
Beliftungsschlitz austauschen.

Sehen Sie dazu auch
Systemdichtheit prifen [ 102]
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Probengeber justieren [ 94]

4.3.4.2 POC Kalibration

Empfehlung: Fiihren Sie eine Kalibration mit Saccharose durch.

Vorgehen » Eine POC-Methode erstellen.
» Eine NPOC-Methode aufrufen. Die NPOC-Methode mit Saccharose-Standards kali-
brieren.

» Die gemessene Kalibrierung mit der POC-Methode verknipfen:

» Nach der Kalibrierung die folgende Abfrage verneinen: ,Mit der kalibrierten Methode
verknipfen?”

» Die Methodenliste 6ffnet sich. Aus der Methodenliste die POC Methode auswahlen.

» Mit der Schaltflache [Werte iibernehmen] die aktuellen Kalibrierdaten in die POC-
Methode ibernehmen.

Eine Kalibration mit Dichlormethan-Standards kann ebenfalls durchgefiihrt werden. Die
hohe Fliichtigkeit von Dichlormethan kann jedoch zu ungenauen Ergebnissen fithren.
Empfehlung: Kalibrieren Sie die POC-Methode direkt, indem Sie Dichlormethan-Stan-
dards in das POC-Modul pipettieren.

4.3.5 Chemolumineszenzdetektor (CLD)

Abb. 49 Chemolumineszenzdetektor (CLD)

1 Status-LED 2 Netzschalter

3 Sicherungslade 4 Netzanschluss

5 RS 232 Anschluss zum Analysator 6 Service-Anschluss

7 Programmierschalter (nur fir Service) 8 Anschluss Tragergas (O,, synthetische/

gereinigte Luft)
9 Gasanschluss Analysator "sample in" 10 Probenausgang (Gas) "out"

11 Adsorberpatrone (Entfernung von NO,
aus Abluft)
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Detektionsprinzip

Chemolumineszenz Detektor

Parameter

TN, (gesamter gebundener Stickstoff)

Messbereich

0... 20000 mg/I TN,

Detektionsgrenze

0,05 mg/I TN,

Analysenzeit

3...5min

Gas fir Ozonerzeugung

Gasversorgung wie Grundgeréat
60 ml/min, 400 ... 600 kPa

Abmessungen (B x H x T), Gewicht

300 x 470 x 550 mm, 12,5 kg

Elektrischer Anschluss

110 ... 240V, 50/60 Hz

Absicherung 2T40AH
Mittlere typische Leistungsaufnahme 200 VA
Schnittstelle zum Analysator RS 232

VORSICHT
Vergiftungsgefahr durch Ozon

Der im Gerat enthaltene Ozongenerator produziert Ozon (O5). Bei bestimmungsgema-
Rer Verwendung vernichtet der nachgeschaltete Ozonzerstérer das giftige Gas. Verschie-
dene Sicherheitsmalinahmen fiihren zur automatischen Abschaltung des Ozongenera-

tors. Dennoch gilt:

® Wenn stechender Ozongeruch auftritt, schalten Sie das Gerat sofort ab und benach-
richtigen Sie den Kundendienst.

® Um eine einwandfreie und sichere Funktion zu gewéahrleisten, empfiehlt Analytik Je-
na eine jahrliche Priifung und Wartung durch den Kundendienst.

Den Detektor neben dem Analysator aufstellen.

An dem Gasanschluss mit Schnellkopplung das Tragergas anschlieRen.
Die Gasverbindung zwischen Detektor und Analysator herstellen:

- Anschluss "sample in"am Detektor

- Anschluss "CLD"am Analysator

Die Schnittstelle "CLD/HT" an der Riickseite des Analysators iber das mitgelieferte se-
rielle Datenkabel mit der RS 232 Schnittstelle am Detektor verbinden.

Den Detektor einschalten. Die Status-LED zeigt Betriebsbereitschaft an.

Analysator und Detektor anschalten. Das Programm multiWin starten und das Analy-
sensystem initialisieren.

Die Geratekonfiguration tiber den Meniibefehl Apparatur | System-Information im
Fenster multiWin set-up Info prifen.

Wenn notig, die Konfiguration dandern:
- Das Programm multiWin beenden.

- Auf der Windows-Oberflache das Setup Tool iiber Start | Programme | multi-
Win | multiWin setup tool starten.

— Inder Liste N-measurement den Detektor (CLD-TOC) auswéahlen.
- Das Fenster multiWin set-up tool mit [Create] verlassen.

- Das Programm multiWin starten und das Analysensystem initialisieren.
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- Mit dem Menibefehl Konfiguration | Optionen bearbeiten das Fenster Optio-
nen aufrufen. Zur Karte Gerdtekomponenten gehen.

» In der Gruppe Sensorik die Stickstoff-Messung tber die Option N-Messung aktiv ak-
tivieren.

» Das Fenster mit [OK] verlassen.

4.3.6 Externes Feststoffmodul

Anschluss an Analysator

HINWEIS

Anleitung des Zubehérs beachten

Fir das Zubehor existiert eine separate Anleitung, die wichtige Hinweise und Malinah-
men zur Gefahrenabwendung nennt.

® Bei der Installation die separate Anleitung des Zubehors beachten.

Die Installation des modularen Messsystems multi N/C 3100 duo fir die automatisierte
Feststoffanalyse ist in der separaten Bedienungsanleitung des Feststoffmoduls HT 1300
beschrieben.

» Das Feststoffmodul neben dem Analysator aufstellen.

» Den Anschluss "analyte" am Feststoffmodul mit dem Anschluss "analyte" an der Riick-
wand des Analysators verbinden.

» Den Anschluss "pump" am Feststoffmodul mit dem Anschluss "pump" an der Riick-
wand des Analysators verbinden.

» Den Anschlussschlauch fiir Sauerstoff am Druckminderer der Gasversorgung und am
Gasanschluss "oxygen" an der Riickseite des Feststoffmoduls anschlielen. Am Druck-
minderer einen Vordruck von 200 ... 400 kPa einstellen.

» Das mitgelieferte serielle Datenkabel an die Schnittstelle "CLD/HT" an der Gerétertick-
seite des Analysators anschlieBen. Das andere Ende des Datenkabels an das Fest-
stoffmodul anschliel3en.

» Das Programm multiWin starten. Die Komponenten des Analysensystems anschal-
ten. Das Analysensystem initialisieren.

» Mit dem Menibefehl Konfiguration | Optionen bearbeiten das Fenster Optionen
aufrufen. Zur Karte Gerdtekomponenten gehen.

» Die Option Externes Feststoffmodul aktivieren.

» Das Fenster mit [OK] verlassen.
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Abb. 50 Anschliisse an der Riickwand des Feststoffmoduls

1 Schnittstelle zum Analysator 2 Netzanschluss
3 Messgasausgang "OUT" 4 Sauerstoffeingang "0,"
5 Anschluss Pumpe "pump" 6 Messgasverbindung "analyte"
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5.1

Bedienung

Allgemeine Hinweise

WARNUNG

Veratzungsgefahr durch konzentrierte Sauren
Konzentrierte Sduren sind stark dtzend und wirken zum Teil oxidierend.

® Bei der Handhabung von konzentrierten Séuren Schutzbrille und Schutzkleidung tra-

gen. Unter dem Abzug arbeiten.

® Alle Hinweise und Vorgaben aus den Sicherheitsdatenblattern befolgen.

Bei der Analyse stark saurer, salzhaltiger Proben kann es im TIC-Kondensatgefal3 zu
Aerosolbildung kommen. Die Kapazitdt der Halogenfalle ist dann schnell erschopft.
AuRerdem setzt sich die Wasserfalle zu. Beide Komponenten miissen dann héufig
erneuert werden. Wenn méglich, solche Proben vor der Messung verdiinnen, z. B.
1:10.

Bei sehr starker Aerosolbildung wird der Analysator sofort durch die eingebaute Ae-
rosolfalle (Wasserfalle) geschiitzt; die Tragergaszufuhr wird automatisch unterbro-
chen. Zusatzlich zum Schutz des Analysators den Schlauch von der Wasserfalle auf
der Frontseite l6sen.

Zum Ansduern von Proben analysenreine Saure (HCl (2 mol/I)) verwenden und aus
konzentrierter Sdure und TOC-Wasser herstellen.

Zur TIC-Bestimmung ausschlieRlich ortho-Phosphorséure (H;PO,, 10 %) verwenden,
hergestellt aus konzentrierter Saure (p. A.) und TOC-Wasser.

Als Standards eignen sich Lésungen der folgenden Stoffe: Kaliumhydrogenphthalat,
Natriumcarbonat/Natriumhydrogencarbonat, Saccharose.

Zum Ansetzen und Aufbewahren der Lésungen nur saubere, partikelfreie Glasge-
faRe (Messkolben, Probengefafie) verwenden.

Beim Ansetzen und Lagern von Lésungen mit sehr niedrigen Konzentrationen

(<1 mg/l) beachten, dass Bestandteile der Laborluft (CO,, organische Dampfe) die
Konzentration der Lésungen verdndern. Dagegen helfen folgende Malnahmen:

- Das freie Volumen iber den Flissigkeiten, den sogenannten Kopfraum, még-
lichst klein halten.

- Im Probengeberbetrieb die Geféfle auf dem Probentablett mit Folie abdecken.
Das ist vor allem beim Differenzmodus wichtig, weil die Proben langere Zeit auf
dem Probentablett stehen.

- Die Quelle fir organische Dampfe beseitigen.

- Optional: Den Kopfraum (iber den Proben mit Inertgas fillen.
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Analysator einschalten

HINWEIS

Gefahr von Geréteschaden bei verbrauchter Kupferwolle

Schéaden durch aggressive Verbrennungsprodukte an Optik- und Elektronikbauteilen des
Analysators bei verbrauchter Kupferwolle in der Halogenfalle!

® Das Gerat nur bei funktionsfahiger Halogenfalle in Betrieb nehmen!

® Die gesamte Fillung der Halogenfalle ersetzen, wenn die Halfte der Kupferwolle
oder die Messingwolle verfarbt ist!

Vor dem Einschalten des Analysators kontrollieren:

= Der Abfallschlauch ist an ein geeignetes Abfallgefals bzw. an einen Abfluss ange-
schlossen. Freier Ablauf ist gewéhrleistet. Die Kapazitdt des AbfallgefdRes ist ausrei-
chend.

®  Die Gasversorgung ist vorschriftsméaRig angeschlossen und der Vordruck betrégt

400 ... 600 kPa.

In der Reagenzienflasche ist geniigend Phosphorsédure vorhanden. Pro TIC-Bestim-

mung wird ein Volumen von 0,5 ml Sdure bendtigt.

Die Halogenfalle ist angeschlossen, mit Kupfer- und Messingwolle gefillt. Die Kup-

fer- und Messingwolle ist nicht verbraucht.

Alle Schlduche sind ordnungsgemaR angeschlossen und in Ordnung.

Alle optionalen Zubehdore (Probengeber, Feststoffmodule, etc.) sind angeschlossen.

Die Proben bereitstellen und den Analysator wie folgt einschalten:
» Das Ventil am Druckminderer der Gasversorgung 6ffnen.

» Den PCeinschalten.

» Die weiteren optionale Komponenten einschalten.

4

Den Analysator am Hauptschalter einschalten. Die Status-LED an der linken Fronttiir
leuchtet griin.

» Die Steuer- und Auswertesoftware am PC starten. Sich mit Benutzername und Pass-
wort anmelden.

v

Die Abfrage Analysengerét initialisieren? mit [Ja] beantworten.

v" Nach erfolgreicher Anmeldung initialisiert die Software das Analysensystem und
fragt dabei die angeschlossenen Komponenten ab. Der Messgasfluss erreicht sei-
nen Sollwert (160 ml/min) nach einer Zeit von etwa 1 ... 2 min.

» Wenn der Analysator nach 30 min nicht messbereit ist und eine oder mehrere Kom-
ponenten im Fenster System-Status noch rot dargestellt sind:

- Die Schlauchverbindungen auf festen Sitz priifen und eine Fehlersuche durchfiih-
ren.

» Fir NPOC-Messungen: Den NPOC-Ausblasfluss einstellen.
Der NPOC-Ausblasfluss ist auf 50 ... 160 ml/min voreingestellt. Der Ausblasfluss
kann je nach Messaufgabe erh6ht oder verringert werden.

v" Der Analysator ist messbereit.

Sehen Sie dazu auch
Stérungsbeseitigung [ 120]
NPOC-Ausblasfluss einstellen [ 96]
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5.3  Analysator ausschalten

In Standby-Betrieb schalten Empfehlung: Analysator bei Messpausen von mehr als 30 min in den Standby-Betrieb
schalten.

» Auf Schaltflache [Beenden] auf der Softwareoberflache klicken.
v’ Es 6ffnet sich das Fenster Programmende.
» Analysengeréat spilen, bei Messung ohne Probengeber:

- Kontrollkdstchen Riickspiilen des Analysengerates aktivieren. Vor dem Riickspi-
len die Probenansaugkantile in den Abfallkanister stellen.

» Analysengerat spilen, bei Messung mit Probengeber AS vario, EPA Sampler:

- Kontrollkdstchen Riickspiilen des Analysengerates aktivieren. Der Inhalt des
Probenansaugschlauches wird automatisch in das SpiilgefaR riickgespiilt.

» Analysengerat spilen, bei Messung mit Probengeber AS 10e, AS 2 1hp:

- Am Ende der Sequenz eine Probe Reinstwasser messen.
(Die Probengeber besitzen kein SpiilgefaR, welches fiir die Riickspiilung benétigt
wird.)

- Kontrollkdstchen Riickspiilen des Analysengerates aktivieren.
» Option Analysator in Standby aktivieren und mit [OK] bestatigen.
v’ Der Analysator verbleibt im Standby-Betrieb.

Bei aktivierter Riickspllung wird der Probenansaugschlauch mit Reinstwasser durchge-
spult. Der Gasfluss wird abgeschaltet und die Standby-Temperatur eingestellt.

Vor langerem Stillstand aus- Empfehlung: Analysator vor langem Stillstand (Wochenende, Urlaub) ausschalten.
schalten » Auf Schaltflache [Beenden] auf der Softwareoberflache klicken.
v’ Es 6ffnet sich das Fenster Programmende.
» Analysengerat spiilen, bei Messung ohne Probengeber:

- Kontrollkdstchen Riickspiilen des Analysengerates aktivieren. Vor dem Riickspi-
len die Probenansaugkaniile in den Abfallkanister stellen.

» Analysengerat spilen, bei Messung mit Probengeber AS vario, EPA Sampler:

- Kontrollkdstchen Riickspiilen des Analysengerétes aktivieren. Der Inhalt des
Probenansaugschlauches wird automatisch in das Spiilgefal3 riickgespiilt.

» Analysengerat spilen, bei Messung mit Probengeber AS 10e, AS 2 1hp:

- Am Ende der Sequenz eine Probe Reinstwasser messen.
(Die Probengeber besitzen kein SpiilgefaR, welches fiir die Riickspiilung benétigt
wird.)

- Kontrollkdstchen Riickspiilen des Analysengerates aktivieren.
» Option Analysengerat ausschalten aktivieren und mit [OK] bestétigen.
v" Der Analysator wird ausgeschaltet.

Wenn die Riickspiilung aktiviert ist, wird der Probenansaugschlauch mit Reinstwasser
zurlickgespiilt. Das TIC-Kondensatgefald wird abgepumpt. Der Analysator schaltet aus.
Der Gasfluss wird abgeschaltet und der Ofen kihlt ab.
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Kalibrierung durchfiihren

Kalibrierung vorbereiten und starten

Die Steuer- und Auswertesoftware bietet die Mdglichkeit, die Analytik iber die Auswahl
der Methode individuell an die Messaufgabe anzupassen. Eine optimale Messung mit
der zugehdrigen Methode benétigt ihre eigene Kalibrierung fiir jeden Analysenparame-

ter und jeden Messkanal. In einer Methode miissen aber nicht zwingend alle Parameter
kalibriert werden.

Fir jeden Parameter kénnen in einer Methode drei Kalibrierfunktionen hinterlegt wer-
den.

Fihren Sie die Kalibrierung wie folgt durch:

» Im Fenster System-Status die Art der Probenzufuhr wahlen:
[von Hand] oder [Sampler].
v' Die Initialisierung des Analysators erfolgt.
» Den Meniibefehl Messung | Kalibrierung aufrufen.
» Inderfolgenden Abfrage entweder die zu kalibrierende Methode auswéhlen oder ei-
ne bereits bestehende Kalibriertabelle laden.
» Den weiteren Softwareanweisungen folgenden.
v’ Es 6ffnet sich das Fenster Kalibrierung - Daten zur neuen Kalibrierung.
‘mulﬁ?ﬂn@
KalibrierTabelle Hilfe
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Abb. 51 Daten zur neuen Kalibrierung

»

In der Gruppe Kalibrierparameter die Kalibrierart auswahlen:

Vorzugsweise Mehrpunktkalibrierungen mit konstantem Probenvolumen und
variablen Konzentrationen durchgefiihren. In das Eingabefeld konstantes Pro-
benvolumen wird automatisch das in der Methode eingestellte Volumen einge-
tragen. Voreinstellung nur &ndern, wenn das Injektionsvolumen der Standards
von dem in der Methode eingestellten Volumen abweicht.

Fur Kalibrierungen mit konstanter Konzentration die Konzentration des Standards
in das Eingabefeld eingeben.

In das Eingabefeld Anzahl Standards die Anzahl der Kalibrierpunkte eintragen.

Im Bereich Analyseparameter die zu kalibrierenden Analysenparameter der gelade-
nen Methode auswéhlen.
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- Fir die Kalibrierung des Parameters NPOC plus und héhere Konzentrationen von
c > 0,5 mg/I die Parameter IC und TC einzeln aktivieren.

Die Kalibrierung fiir den Parameter TOC/NPOC plus fiir den unteren Konzentrations-
bereich anwenden. Im unteren Konzentrationsbereich reicht eine Einpunktkalibrie-
rung aus.

Unter Probengebung zeigt die Software die Art der Probenzufuhr an. Die Anzeige
dient nur der Information und ist hier nicht zu dndern.

In der Gruppe Ansatzwasserblindwert auswahlen, wie der Blindwert des Ansatzwas-
sers der Standards beriicksichtigt werden soll.

- Auswahlfeld Messen:
Der Gehalt des Ansatzwassers wird separat unmittelbar vor der Kalibrierung ge-
messen. Dazu auf dem Probengeber auf der ersten Position ein Gefals mit An-
satzwasser bereitstellen.
Bei manueller Probenaufgabe fordert die Software zur Bereitstellung des Ansatz-
wassers auf.

- Auswabhlfeld Eingeben:
Den Gehalt des Ansatzwassers als Wert eingeben.
Der Ansatzwasserblindwert 1 ml normiert angeben. Wenn der Ansatzwasser-
blindwert nicht berlcksichtigt wird, im Eingabefeld "0" eingeben.

Die Kalibriertabelle fiir jeden Parameter entsprechend der bereitgestellten Standard-
[6sungen ausfiillen.

In die Spalte Best. ibernimmt die Software automatisch die in der Methode einge-
stellte Anzahl von Wiederholmessungen. Ist in der Methode die Ausreil3erselektie-
rung aktiviert, wird die maximale Anzahl an Wiederholungsmessungen eingetragen.
Bei Bedarf die Anzahl der Wiederholmessungen fiir jeden Standard manuell &ndern.

Wenn die Kalibriertabelle spater wiederverwendet werden soll: Die Kalibriertabelle
mit den Menibefehlen KalibrierTabelle |KalibrierTabelle speichern bzw. Kali-
brierTabelle speichern unter speichern.

Kalibriertabellen erhalten automatisch die Erweiterung * .kaltab und werden unter ...
\Calibration\Tables abgelegt.

Auf die Schaltflache [Messung starten] klicken. Den weiteren Softwareanweisungen
folgen.

v Je nach gewédhlter Methode und Art der Probenaufgabe erscheinen weitere Ab-
fragen. Bei Probenaufgabe mit Probengeber 6ffnet sich das Fenster Aktuelle Pro-
bendaten.
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| multiwin Demao-Version - Aluells Probandaten a ®
RackTabelle Bearbeiten Ar lindwert  Hilfe
262 - : :
1 = A e el ' 0C o0 Ko ¥|cimgl | Ansatrwasserbind
2 h Cal NPOC_reag _Ka_210705_1132 Konz01 WPOC reag Ka L cxmgil : Kakbrierung
3 B CalNPOC. reag Ka_Z10705_1132 Korabd | NPOC_reag Ko ®|cimgl %) Kabrirug
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L ’ Cal NPOC reag _Ka_210705_1132 Konz05 NPOC reag Ka E o mgf E Kabbrierung
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Abb. 52 Aktuelle Probendaten

» Die Kalibrierstandards im Fenster Aktuelle Probendaten freischalten. Das Fenster
dann mit der Schaltflache [v/] verlassen.

» Das Fenster Messung offnet sich. Auf die Schaltflache [Start F2] klicken.
v' Der Kalibriervorgang beginnt.

5.4.2 Anzeige der Kalibrierergebnisse
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Nach Abarbeitung aller Kalibriermessungen 6ffnet die Software automatisch den Kali-
brierreport im Fenster Kalibrierung - Daten zur durchgefiihrten Kalibrierung. Der Kali-
brierreport kann bearbeitet werden. Der Kalibrierreport kann auch spéter tiber den Men-
Ubefehl Datenauswertung | KalibrierReport | Auswahl KalibrierReport ge6ffnet wer-
den.

Das Fenster Kalibrierung - Daten zur durchgefiihrten Kalibrierung verfiigt Gber die
Karte Kalibrierdaten und die Karte Kalibrierergebnisse.

Die Karte Kalibrierdaten zeigt die Einstellungen zur Kalibrierung an. Uber die Schaltfla-
che [Kommentar] kénnen Sie eine Notiz eingeben. Mit [Signieren] signieren Sie die
Kalibrierung. In der pharma-Software multiWin kdnnen nur Kalibrierungen mit dem Si-
gnierstatus "freigegeben" mit einer Methode verkniipft werden.

Die Karte Kalibrierergebnisse stellt die Ergebnisse fiir jeden kalibrierten Parameter zu-
sammen.
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KalibrierReport Datenexport  Druck-Optionen  Ansicht KalibrierDiagramm  Hilfe

o = L sR 7

Kalibrierung: Cal_V_NPOC_181017_1335

Kalibrierdaten  Kalbrierergebnisse |

| Kanal: NPOC -
| Kalibrierung verwenden (NPOC)
Ansatzwasserblindwert 261,2FE/ml  Edit -J Integral [FE] y = 87742+ 1,5085E6 x .
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@ Lineare Regression: =011 +ko) jV Rest-Standardabwg.: 59,001FE
" Quadratische Regression: c = (k212 +k11 +kD) [V Verf.-Standardabwa.:  0,039113ug
ko = -58,77 ki=0,86236 Verf.-variationskoeff.: 2,4069%  Nachweisgrenze: 012609
s oD - aEs Best,-maf: 0,99317  Erfassungsgrenze: 0,252
Korrel,+oeff.: 0,99955  Bestmmungsgrenze:  0,485ug

(% Messpurkt hinauftigen | 9 Verkniipfung mit Methode

Abb. 53 Daten zur durchgefiihrten Kalibrierung

Registerkarte Kalibrierergebnisse:

Ergebnistabelle Anzeige von:

= Anzahl der Bestimmungen

®  eingesetzte Sollkonzentration (bei konstantem Probenvolu-
men) oder

= verwendetes Probenvolumen (bei konstanter Konzentrati-
on)

= Mittelwerte der Flachenintegrale
Mittelwerte der berechneten Konzentrationen

= prozentuale Abweichung der berechneten Konzentration
und der Sollkonzentration

Lineare Regeression / Je nach ausgewahlter Methodik berechnet die Software die Re-

Quadratische Regression gressionsgleichung und die Verfahrenskenndaten aus Einzelwer-
ten bzw. aus den Mittelwerten der Nettointegrale. Die Software
zeigt fir den gewéhlten Regressionstyp die Kalibrierkoeffizien-
ten an.

Kalibrierdiagramm Im Men( Ansicht KalibrierDiagramm kann die Darstellung des
Kalibrierdiagramms umgeschaltet werden:
= x-Achse - Masse, y-Achse - Integral (Ermittlung Kalibrier-
koeffizienten)
®  x-Achse - Integral, y-Achse — Masse (Ermittlung Verfah-
renskenndaten)

Verfahrenskenndaten Nachweis-/Erfassungs- und Bestimmungsgrenze:

Die Software berechnet die Verfahrenskenndaten auf Grundlage
von DIN 32645 (Kalibrierfunktion) mit einem Signifikanzniveau
von P =95 %.

Die Software ermittelt die Bestimmungsgrenze fiir eine relative
Ergebnisunsicherheit von 33,3 % (mit Faktor k= 3).

5.4.3 Kalibrierung bearbeiten

Sie kdnnen eine Kalibrierung bearbeiten:
®=  Den Regressionstyps auswahlen

Sie kdnnen zwischen linearer und quadratischer Regression wahlen. Die Software zeigt

fur den ausgewahlten Regressionstyp die Kalibrierkoeffizienten und Verfahrenskennda-
ten an.
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®  Finzelne Messpunkte deaktivieren

Alle durch ein Hakchen in der Spalte Nr. aktivierten Messpunkte in der Ergebnistabelle
gehen in die Regressionsrechnung ein. Sie kdnnen einen Messpunkt durch Entfernen
des Hakchens deaktivieren. Klicken Sie dafir in die Spalte Nr..

Wenn Sie alle Messpunkte deaktivieren, entfernt die Software das Hakchen fiir den gan-
zen Kalibrierkanal.
®  Finzelne Messwerte deaktivieren

Sie kdnnen die Einzelmesswerte durch Klick auf die Schaltflache am Ende jeder Zeile der
einsehen. Sie kénnen dann einzelne Messwerte durch Entfernen des Hakchens in der
Spalte verwenden deaktivieren.

= Messwerte fiir Ansatzwasser aktivieren/deaktivieren

Sie kdnnen die einzelnen Messwerte, die fiir das Ansatzwasser bestimmt wurden, durch
Klick auf die Schaltflache [Edit] betrachten. Sie konnen einzelne Messwerte dann akti-
vieren bzw. deaktivieren.

= Messpunkte hinzufiigen

Sie kdnnen eine vorhandene Kalibrierung um zusatzliche Messpunkte erweitern. Fiihren
Sie eine Kalibriermessung mit derselben Methode durch. Wahlen Sie nach Messende
uber die Schaltflache [Messpunkt hinzufiigen] den Kalibrierreport aus. Fligen Sie ein-
zeln die neuen Messpunkte zur Kalibrierung hinzu.

Die Software berechnet Kalibrierkoeffizienten, Verfahrenskenndaten und Regressions-
graph nach jeder Anderung neu.

5.4.4 Kalibrierung mit Methode verkniipfen
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Verknlpfen Sie die Kalibrierparameter wie folgt mit einer Methode:

» Den Kalibrierbereich fiir die jeweiligen Parameter (z. B. NPOC) auswéhlen.
Es kdnnen bis zu drei lineare Kalibrierbereiche pro Parameter mit einer Methode
verkniipft werden. Die Bereiche miissen ineinander iibergehen und dirfen keine
Liicke aufweisen.
Bei quadratischen Kalibrierfunktionen kann nur ein Kalibrierbereich mit der Metho-
de verknupft werden.

» Firjeden Kalibrierbereich und Analysenparameter, der mit einer Methode verkniipft
werden soll, das Feld Kalibrierung verwenden durch ein Hakchen aktivieren.
Es mssen nicht alle kalibrierten Parameter in die Methode ibernommen werden.

» Auf die Schaltflache [Verkniipfung mit Methode] klicken.
» Die folgende Abfrage beantworten: Mit der kalibrierten Methode verkniipfen?

- [Ja] (Regelfall). Die Software verkniipft die Kalibrierung mit der kalibrierten Me-
thode.

- [Nein]. Die Software verkniipft die Kalibrierung mit einer beliebigen Methode Ih-
rer Wahl. Die Software priift dabei nicht, ob die Methodenparameter der Kalibrie-
rung mit der ausgewahlten Methode iibereinstimmen.

v Es 6ffnet sich das Fenster Verkniipfung mit Methode: (...).

Das Fenster zeigt die bisher aktuellen Kalibrierkoeffizienten (rechte Spalte) und die neu
ermittelten Kalibrierkoeffizienten (linke Spalte). Die Anzeige der Parameter (z. B. IC/
NPOC) kann gewechselt werden.
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multiWin® - Yerkniipfung mit Methode: NPOC

Analysenkanal:
T
= Heod]

Kalibrierparameter iibernehmen:

¥ NPOC

34,135 - 631,850FE  |[B1]0 - 4,661FE

Kalibrierung wvom
6/5/2012

Kalibrierung wam
Sizz/2012

Lineare Regression [ug] |Lineare Regression [g]
c=(kiT+ki} Y c=(ki T+ kDY

Cal_NPOC_S000_110914_1538 | Cal_NPOC_I20520_2018 Cal NPOC_BASE_BC_110531_1145

[B2]5,023 - 92,541FE  |[B3] 92,541 - 204,052FE

Kalibrierung wom
5iz1/2012

Kalibrierung waom
9/14/2011

Linears Regression [ug]
c=(kiT+kD) Y
KO =-0,17124

Lineare Regression [ug]
c=(ki T+ kDY

Kl =-2.661 Ki=0 KO =0.070533
K1l =7.956E-4 K1 =5,405E-4 K1 =5425E-4 K1 =6,433E-4
M Léschen ] M Léschen m Laschen
[=> Methode anzeigen ] ‘“Werte dbernehmen ] Reset ] ? HilFe ] [| Schliefien ‘

Abb. 54 Verkniipfung einer Kalibrierung mit einer Methode (3 Kalibrierbereiche)

Die Ubernahme der Kalibrierbereiche ist abhdngig von den bereits in der Methode hin-
terlegten Kalibrierbereichen und dem neuen Kalibrierbereich:

Kein Kalibrierbereich vor-
handen

Mit der Schaltflache [Werte (ibernehmen] die aktuellen Kali-
brierdaten Gbernehmen.

In der linken und rechten Spalte erscheinen die gleichen Kali-
brierkoeffizienten.

Ein oder zwei Kalibrier-
bereiche vorhanden

Vorhandene Kalibrierbereiche erweitern:

®  Mit der Schaltflache [Werte tibernehmen] die neuen Kali-
brierdaten Gibernehmen.
Die Software ordnet den neuen Bereich in die vorhandenen
Bereiche ein.

= Prifen, ob die Bereiche liickenlos verkniipft sind.

Vorhandene Kalibrierbereiche ersetzen:

= Den Kalibrierbereich l6schen.

®=  Die aktuellen Kalibrierdaten mit [Werte {ibernehmen]
tibernehmen.

Drei Kalibrierbereiche
vorhanden

Es sind maximal drei Kalibrierbereiche pro Parameter in einer
Methode maglich.

Wenn bereits drei Kalibrierbereiche vorhanden sind, kénnen die

Bereiche nur ersetzt werden:

= Den gewliinschten Bereich aus der rechten Spalte mit der
Schaltflache [Loschen] l6schen.

= Mit [Werte iibernehmen] die aktuellen Kalibrierdaten
ibernehmen.

= Prifen, ob die Bereiche liickenlos verkniipft sind.

Generell gilt:

®=  Nach Klick auf [Werte libernehmen] ordnet die Software automatisch die Kalibrier-

bereiche zu.

= Durch Klick auf [Léschen] treffen Sie eine Vorauswahl, welcher Bereich ersetzt wer-

den soll.

®  Eine lickenlose Verkniipfung bedeutet: Die grofSte Flache des einen Kalibrierberei-
ches stimmt mit der kleinsten Flache des ndchsten Kalibrierbereiches tiberein.

= Die Software iibernimmt die Kalibrierparameter fir alle nachfolgenden Analysen,
die Sie mit der Methode durchfiihren.
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5.4.5 Kalibrierdaten verwalten

Kalibrierdaten drucken >

Im Fenster Kalibrierung - Daten zur durchgefiihrten Kalibrierung die Option Kali-
brierung verwenden aktivieren.

» Den Druckumfang im Men( Druck-Optionen festlegen:
- Kalibrierdiagramm drucken und/oder
- Einzelintegrale fiir jeden kalibrierten Kanal drucken
» Den Druck mit dem Meniibefehl KalibrierReport | Drucken starten.
Kalibrierdaten exportieren Der Export von Kalibrierdaten erfolgt tiber das Menii Datenexport im Fenster Kalibrie-

rung - Daten zur durchgefiihrten Kalibrierung. Sie haben folgende Méglichkeiten, Kali-
brierdaten zu exportieren:

Kalibrierreport erneut 6ffnen >

KalibrierReport in eine Exportdatei

Der KalibrierReport (mit der Erweiterung *.ajc) wird im Export-Verzeichnis ...\Cali-
bration abgespeichert.
Export in eine CSV-Datei (mit der Erweiterung *.csv)

Die CSV-Datei wird im voreingestellten Verzeichnis abgelegt (voreingestellt ...\multi-
Win\CSV).

Die Auswahl des Verzeichnisses erfolgt im Fenster Optionen, Karte Dateien und
Verzeichnisse. Das Fenster (iber den Meniibefehl Konfiguration | Optionen bear-
beiten 6ffnen.

Export in die Zwischenablage

Im Hauptfenster den Meniibefehl Datenauswertung | KalibrierReport aufrufen.

Im Fenster Auswahl KalibrierReport den Kalibrierreport auswéhlen.
Bei Bedarf: Im Fenster Auswahl KalibrierReport Filter setzen. Oder die Datensétze
durch Klick in eine Kopfzeile sortieren.

Den KalibrierReport markieren und auf die Schaltflache [OK] klicken.

v' Der Kalibrierreport wird angezeigt.

5.5  Messung durchfiihren

Hinweis: In der pharma-Software multiWin kédnnen nur Methoden mit dem Signiersta-
tus freigegeben fiir die Messung verwendet werden.

5.5.1 Messung mit manueller Probenaufgabe

»
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Die Probenansaugkaniile und die Ausblaskaniile fir NPOC-Messungen in die Probe
einfihren.

Mit dem Meniibefehl Methode | Neu eine neue Methode anlegen.

Alternativ: Eine vorhandene Methode laden. Mit dem Meniibefehl Methode |Laden
das Fenster Methode laden &ffnen. Die gewlinschte Methode markieren. Die Aus-
wahl durch Klick auf [OK] bestatigen.

Im Fenster System-Status die manuelle Probenaufgabe durch Klick auf [von Hand]
auswdahlen.

v’ Die Software initialisiert den Analysator.
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Im Fenster System-Status die folgenden Anzeigen kontrollieren:
Optische Bank
Stickstoffdetektor

Gasfluss
- Temperatur
Wenn eine Anzeige rot ist: Eine Fehlersuche durchfihren.

Die Messung starten: Auf [Messung starten] klicken. Alternativ: Den Menubefehl
Messung | Messung starten aufrufen.

v’ Es 6ffnet sich das Fenster Messung starten.

Die Proben-ID und, wenn gewiinscht, einen Namen fir die Analysentabelle eintra-
gen. Bei Bedarf die Verdiinnung, den Probentyp, die Einheit und einen Kommentar
eingeben.

Mit [Start] das Fenster Messung 6ffnen.
Die Messung durch Klick auf [Start F2] starten. Den Softwareanweisungen folgen.

Am Ende der Messung erscheinen die Ergebnisse im Analysenreport oder in der ge-
wahlten Analysentabelle.

Sie kdnnen im Fenster Optionen, auf der Karte FreeStrings weitere Felder fir die Einga-
be von Probeninformationen bei Handmessungen festlegen, wie z. B. Angaben zur Pro-
bennahme.

Die neuen Felder werden im Fenster Messung starten, auf der Karte FreeStrings ange-
zeigt. Sie kdnnen die Felder mit Probeninformationen befillen.

Sehen Sie dazu auch
Stérungsbeseitigung [+ 120]

5.5.2 Messung mit Probengeber

HINWEIS

Gefahr von Geréateschdden

Wenn der Probengeber nicht oder falsch justiert ist, kann das Probenaufgabewerkzeug
im Betrieb auf einer harten Oberfldche aufstoRen. Dabei kann das Probenaufgabewerk-
zeug und der Antrieb zerstort werden.

® Justieren Sie den Probengeber vor der ersten Bedienung und nach jedem Umbau so-
wie nach Transport und Lagerung.

Mit dem Meniibefehl Methode | Neu eine neue Methode anlegen.

Alternativ: Eine vorhandene Methode laden. Mit dem Meniibefehl Methode | Laden
das Fenster Methode laden &ffnen. Die gewlinschte Methode markieren. Die Aus-
wahl durch Klick auf [OK] bestatigen.

Im Fenster System-Status die automatische Probenaufgabe durch Klick auf [Samp-
ler] auswahlen.

v' Die Software initialisiert den Analysator.

Im Fenster System-Status die folgenden Anzeigen kontrollieren:
- Optische Bank

- Stickstoffdetektor
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- Gasfluss
- Temperatur
Wenn eine Anzeige rot ist: Eine Fehlersuche durchfiihren.

Die Probengldser mit der Probenflissigkeit fiillen. Probengléser auf das Probenta-
blett stellen.

Fir NPOC-Messungen mit AS vario: Der Probengeber kann Proben automatisch an-
sauern. Dafiir das SauregefaR mit HCl (2 mol/I) fillen. Das Séuregefal3 in die Saure-
position des Probentabletts stellen:

- Position 28 auf Probentablett 47

- Position 42 auf Probentablett 52

- Position 55 auf Probentablett 72

- Position 85 auf Probentablett 100
- Position 131 auf Probentablett 146

- Der Probengeber kann Proben nicht gleichzeitig automatisch ansauern und ver-
diinnen. Fir automatisches Anséuern: Unter Optionen | Ablaufsteuerung den
Meniipunkt Verdiinnungsalgorithmus verwenden deaktivieren.

Wenn der Verdiinnungsalgorithmus aktiviert ist, die Proben von Hand anséuern.

Fir NPOC-Messungen mit dem EPA-Sampler: Sduregefal auf Position 54 auf dem
Probentablett stellen.

Fir NPOC-Messungen mit dem POC-Sampler: Sduregefaf3 auf Position 51 auf dem
Probentablett stellen.

Die Messung starten: Auf [Messung starten] klicken. Alternativ: Den Menubefehl
Messung | Messung starten aufrufen.

v’ Es offnet sich das Fenster Messung starten.

Im Fenster Messung starten einen Namen fiir eine neue Analysentabelle eintragen.
Alternativ: Mit [Andern] eine vorhandene Analysentabelle auswéhlen.

Mit [Start] das Fenster Aktuelle Probendaten 6ffnen.

Eine vorhandene Racktabelle &ffnen und erweitern.

Oder: In der neuen Racktabelle in die Spalte Proben-ID die Proben-ID eintragen. Da-
bei Belegung des Probentabletts priifen. Bei Bedarf Verdiinnung, Probentyp, Einheit
und Kommentare eingeben.

Alle Proben oder jede Probe einzeln mit [>] freischalten.
Die Eintrage mit [v/] bestatigen.

v' Die Racktabelle wird geschlossen. Es folgt eine Abfrage, ob die Racktabelle ge-
speichert werden soll.

Wenn die Racktabelle spater wiederverwendet werden soll: Mit [Ja] antworten. Im
Standardfenster zum Speichern von Dateien die Racktabelle speichern.

Im Fenster Messung die Messung mit [Start F2] starten. Den Softwareanweisungen
folgen.

v" Am Ende der Messung zeigt die Analysentabelle die Messergebnisse.

Sehen Sie dazu auch

Stérungsbeseitigung [ 120]
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5.6

5.6.1

Verdiinnung

Der Analysator kann Proben auf dem Probengeber automatisch verdiinnen. Dafiir wird
ein spezieller Probengeber mit einem speziellen Probentablett benétigt: Probengeber AS
vario, Tablett 47.

Bei einer Nachriistung erhalten Sie mit der Lieferung der Verdiinnungseinheit einen
KeyCode. Nach jeder Anderung bzw. Erweiterung des Analysesystems ist eine erneute
Freischaltung mittels KeyCode notwendig.

» Sich in der Software als Administrator anmelden.
» Den Meniibefehl Konfiguration | KeyCode aufrufen.
v' Die Software wird automatisch geschlossen.
» Beim Neustart des Programms: Den KeyCode in der Abfrage eintragen.

v' Der Analysator ist fir die automatische Verdiinnung freigeschaltet.

Automatische Verdiinnung TC

Verwenden Sie die automatische Verdiinnung, wenn Sie Proben mit sehr hohen TC-Ge-
halten bzw. in unbekannter hochbelasteter Probenmatrix untersuchen mochten.

Die automatische Verdiinnung hat folgende Vorteile:

®  Sie belasten den Reaktor nicht unnétig mit hohen Gehalten an anorganischen Sal-
zen und Séuren. Dadurch erhéhen Sie seine Lebensdauer.

®  Sie sparen durch die Automatisierung Arbeitszeit ein.

®  Sie missen keine extra Kalibrierung fiir den hohen Konzentrationsbereich durchfiih-
ren.

Verwenden Sie die automatische Verdiinnung wie folgt:

» Das spezielle Verdiinnungsprobentablett (47) aufsetzen und die passende Kandilen-
halterung am Probengeber installieren.

» Mit dem Menibefehl Konfiguration | Optionen bearbeiten das Fenster Optionen,
Karte Geratekomponenten aufrufen.

» In der Gruppe Sampler die TablettgréfRe 47 auswahlen.

» Auf der Karte Ablaufsteuerung die Verdiinnung freischalten. Dafiir das Feld Verdiin-
nungsalgorithmus verwenden mit einem Hakchen aktivieren.

» Die Option Automatische Verdiinnung aktivieren.
» Das Probentablett mit leeren Probenglasern (50 ml) bestiicken.

» Proben, die verdiinnt werden sollen, in Probengléaser (12 ml) fillen. Das Probenta-
blett mit den Proben bestlicken.

» Proben, die nicht verdiinnt werden sollen, in Probengléaser (50 ml) fllen.
» Reinstwasser in die Reinstwasserflasche fillen.

» Mit dem Menibefehl Apparatur |Justierung Probengeber das gleichnamige Fens-
ter aufrufen.

» Die Probenansaugkaniile zum Probentablett justieren.

» Das Feld Verdiinnungsposition aktivieren. Die Position 1 in einem grof3en Proben-
glas (50 ml) justieren.

» Die Position 1 in einem kleinen Probenglas (12 ml) prifen.
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1
2
Abb. 55 Verdiinnungstablett
1 Position 1 ... 47 fir GefaRe (50 ml) 2 Position 1 ... 47 fiir GefaRe (12 ml)

» Bei Bedarf den Menibefehl Messung |Verdiinnungsblindwert aufrufen. Den Blind-
wert des Verdiinnungswassers bestimmen.

v Der Ablauf ist intern festgelegt. Das Wasser fiir die Blindwertbestimmung wird
aus der Reinstwasserflasche entnommen.

» Die Racktabelle neu erstellen. Oder: Eine vorhandene Racktabelle laden.

» Im Feld Verdiinnung das gewiinschte Verdiinnungsverhaltnis auswahlen.
Folgende Verdiinnungen sind moéglich: 1in 5, 1in 10, 1in 25, 1in 50, 1 in 100.

» Die Messung starten.

Beachten Sie bei der automatischen Verdiinnung Folgendes:

®  Der Probengeber verdiinnt die Originalproben im gewéhlten Verdiinnungsverhéltnis
in die bereitgestellten Probenglaser (50 ml).

= Bei Arbeit im NPOC-Modus verdiinnt der Probengeber die Proben einer gesamten
Reihe und analysiert sie anschlieBend. Der Probengeber blast die verdiinnten Pro-
ben aus.

= Wenn der Verdiinnungsalgorithmus aktiviert ist, ist in der Software die Option zum
automatischen Ansduern einer Probe deaktiviert. Fiir NPOC-Methoden miissen Sie
die Originalproben deshalb manuell ansduern. Alternativ kénnen Sie Saure in die
groRen Probengldser pipettieren, in die der Probengeber die Proben verdiinnt.

In beiden Fallen prifen, ob der pH-Wert der Proben <2. Nur dann kann der Proben-
geber die anorganischen Kohlenstoffverbindungen (TIC) beim Ausblasen vollsténdig
entfernen.

= Die Anzahl der moglichen Mehrfachbestimmungen ergibt sich aus der gewahlten
Methode, dem Injektionsvolumen und der Anzahl der Spiilzyklen. Es muss mindes-
tens eine Dreifachbestimmung moglich sein.

Die Software zeigt eine Fehlermeldung an, wenn das Probenvolumen der verdiinn-
ten Probe nicht ausreicht. Die Methodeneinstellungen dann anpassen.

= |m Analysenreport wird die Konzentration der Primarprobe angegeben. Der Analy-
senreport zeigt jedoch die Flachenintegrale, die fiir die verdiinnte Probe gemessen
wurden.

84



multi N/C 3100 (duo, pharma) Bedienung

Sehen Sie dazu auch

Probengeber AS vario justieren [ 89]

5.6.2 Intelligente Verdiinnung TN

Verdiinnen Sie hochkonzentrierte Proben fir die Stickstoffbestimmung, um die Wieder-
findungsrate zu verbessern.

Im Verdiinnungsmodus verdiinnt der Analysator automatisch Proben mit einem Gehalt
von TN, > 12 mg/I. Die intelligente Verdiinnung ist besonders fiir Proben unbekannter
Konzentration oder Proben in einer unbekannten Probenmatrix interessant.

Bei der intelligenten Verdlinnung misst der Analysator die Originalprobe. Nach der ers-
ten Bestimmung entscheidet der Analysator anhand des TN,-Gehalts, ob er die Probe
automatisch verdiinnt oder ob er mit den Wiederholungsmessungen fortféhrt.

Es gelten folgende Schwellwerte fiir die intelligente Verdiinnung:
= abetwa TN, > 12 mg/l: automatische Verdiinnung 1 in 10
®  abetwa TN, > 120 mg/I: automatische Verdiinnung 1 in 20

Der genaue Schwellwert ist abhdngig von:

®  Probenmatrix

Art der Stickstoffverbindungen
Probenvolumen

Alterungszustand des Verbrennungsrohrs

Fur die Arbeit im Verdiinnungsmodus kalibrieren Sie die Methode bis TN, = 15 mg/I.
Beurteilen Sie die Qualitat der Kalibrierfunktion anhand des Regressionskoeffizienten.
Achten Sie auch darauf, dass die IST-Konzentrationen tiber den gesamten Kalibrierbe-
reich maximal 5 % von den SOLL-Konzentrationen abweichen. Nur so erreichen Sie ex-
akte Ergebnisse.

Verwenden Sie die intelligente Verdiinnung wie folgt:

» Das spezielle Verdiinnungsprobentablett (47) aufsetzen und die passende Kaniilen-
halterung am Probengeber installieren.

» Mit dem Menibefehl Konfiguration | Optionen bearbeiten das Fenster Optionen,
Karte Geratekomponenten aufrufen.

» Inder Gruppe Sampler die TablettgréfRe 47 auswéhlen.

» Auf der Karte Ablaufsteuerung die Verdiinnung freischalten. Dafiir das Feld Verdiin-
nungsalgorithmus verwenden mit einem Hakchen aktivieren.

» Die Option Intelligente Verdiinnung auswahlen.

» Die Proben in die Probenglaser (50 ml) fiilllen. Das Probentablett mit den Probengla-
sern bestiicken.

» Leere Probenglaser (12 ml) auf das Probentablett stellen.
» Reinstwasser in die Reinstwasserflasche fiillen.

» Mit dem Meniibefehl Apparatur |Justierung Probengeber das gleichnamige Fens-
ter aufrufen.

» Die Probenansaugkantile zum Probentablett justieren.

» Das Feld Verdiinnungsposition aktivieren. Die Position 1 in einem grofsen Proben-
glas (50 ml) justieren.

» Die Position 1 in einem kleinen Probenglas (12 ml) prifen.
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1
2
Abb. 56 Verdiinnungstablett
1 Position 1 ... 47 fir GefaRe (50 ml) 2 Position 1 ... 47 fiir GefaRe (12 ml)

»

»

Bei Bedarf den Meniibefehl Messung |Verdiinnungsblindwert aufrufen. Den Blind-
wert des Verdiinnungswassers bestimmen.

v Der Ablauf ist intern festgelegt. Das Wasser fiir die Blindwertbestimmung wird
aus der Reinstwasserflasche entnommen.

Die Racktabelle neu erstellen. Oder: Eine vorhandene Racktabelle laden.

Die in der Racktabelle eingetragenen Verdiinnungen beziehen sich nicht auf die in-
telligente Verdiinnung und haben keinen Einfluss auf diese.

Wenn Sie die Proben — unabhangig von der intelligenten Verdiinnung - verdiinnen

wollen: Proben vor der Messung manuell verdiinnen. Das Verdiinnungsverhaltnis in
die Spalte Verdiinnung der Racktabelle eintragen. Die Software berechnet die Kon-
zentration der unverdiinnten Proben dann automatisch.

Die Messung starten.

Beachten Sie bei der intelligenten Verdiinnung Folgendes:

Die Anzahl der mdglichen Mehrfachbestimmungen ergibt sich aus der gewahlten
Methode, dem Injektionsvolumen und der Anzahl der Spiilzyklen. Es muss mindes-
tens eine Dreifachbestimmung mdglich sein.

Die Software zeigt eine Fehlermeldung an, wenn das Probenvolumen der verdiinn-
ten Probe nicht ausreicht. Die Methodeneinstellungen dann anpassen.

Im Analysenreport wird die Konzentration der Primarprobe angegeben. Der Analy-
senreport zeigt jedoch die Flachenintegrale, die fiir die verdiinnte Probe gemessen
wurden.

Wenn der Analysator eine Probe intelligent verdiinnt, erhélt die verdiinnte Probe
zur urspriinglich vergebenen Proben-ID einen Anhang:

- _iV_1 10 fur Verdiinnungen 1in 10
- _iV_1 20 fur Verdiinnungen 1in 20

Die verdiinnte Probe erscheint in der Analysentabelle unmittelbar nach der Original-
probe.
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= Dieintelligente Verdlinnung ist nur fiir die TN,-Bestimmung und nicht fir die TC-
Bestimmung vorgesehen. Die intelligente Verdiinnung wird allein durch die Schwell-
werte flir TN ausgeldst. Selbst wenn Sie in der Methode die Kohlenstoffbestimmung
angewahlt haben, bestimmt der Analysator bei Uberschreiten der Schwellwerte den
Kohlenstoffgehalt (TC) nur einmal aus der Originalprobe. Der TC wird dann aus den
verdiinnten Proben bestimmt.

= Verdiinnte Proben werden nicht ausgeblasen. Fiihren Sie fir die exakte Bestimmung
des TC bzw. TOC ein separater Analysenlauf ohne Verdiinnung oder mit automati-
scher Verdiinnung (TC) durch.

®  Bestimmen Sie nicht gleichzeitig zur intelligenten Verdiinnung den TOC im Diffe-
renzmodus. Das Probenvolumen in den kleinen Probenglasern (12 ml) reicht fiir ei-
ne Dreifachbestimmung im Differenzmodus nicht aus.

Sehen Sie dazu auch

Probengeber AS vario justieren [ 89]
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Wartung und Pflege

Der Benutzer darf keine anderen als die hier aufgefiihrten Pflege- und Wartungsarbei-
ten am Gerat und seinen Komponenten vornehmen.

Beachten Sie bei allen Wartungsarbeiten die Hinweise im Abschnitt "Sicherheitshinwei-
se". Die Einhaltung der Sicherheitshinweise ist die Voraussetzung fiir einen stérungsfrei-
en Betrieb. Befolgen Sie stets alle Warnungen und Hinweise, die auf dem Gerét selbst
angebracht sind oder von der Steuersoftware angezeigt werden.

Um eine einwandfreie und sichere Funktion zu gewahrleisten, empfiehlt die Analytik Je-
na eine jahrliche Priifung und Wartung durch den Kundendienst.

Wartungsiibersicht

Analysator

Wartungsintervall
Wéchentlich

Wartungsmalinahme

Gerat reinigen und pflegen.
Reagenzienflasche und Auffangschale reinigen.
Befestigungsschrauben auf festen Sitz priifen.

Alle 12 Monate

Batterie des elektrochemischen NO-Detektors (ChD, optio-
nal) im rechten Seitenteil des Analysators ersetzen.

Probenaufgabesystem und Probengeber

Wartungsintervall
Vierteljahrlich

WartungsmalRnahme

Spritzenpumpe auf Dichtheit kontrollieren.

Alle 12 Monate

Dosierspritze reinigen (bei Bedarf friiher).

Nach Bedarf

Bei erstem Start, Wechsel des Probentabletts oder Wieder-

inbetriebnahme nach Transport und Lagerung: Probengeber
justieren.

Schlauchsystem

Wartungsintervall WartungsmalRnahme
Téglich ®  Gasflussanzeige im Fenster System-Status priifen.
Waéchentlich u

Schlauchverbindungen auf festen Sitz prifen.

Vierteljahrlich

Kondensat- und Phoshphorsdure-Pumpe auf Dichtheit prii-
fen.

Alle 12 Monate

Pumpschlauch ersetzen.

Verbrennungssystem

Wartungsintervall
Alle 12 Monate

WartungsmalRinahme

Verbrennungsrohr ersetzen (bei Bedarf friher).
Bei Ersatz Verbrennungsrohr: Katalysator wechseln.

Bei Bedarf

Spatestens nach Softwaremeldung: Katalysator auf Wirk-
samkeit priifen und ersetzen.

Bei Katalysatorwechsel: Verbrennungsrohr auf Beschadi-
gung prifen und reinigen.
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Messgastrocknung und -reinigung

Wartungsintervall WartungsmaBnahme

Téglich = Fillung der Halogenfalle kontrollieren.
Wenn die Halfte der Kupferwolle oder die Messingwolle ver-
farbt sind, Fillung ersetzen.

Vierteljahrlich ®m  TIC-Kondesatgefadll und Kondensationsschlange auf Risse
und Beschadigungen priifen.

Alle 6 Monate ®  Wasserfallen an Frontseite und Gasbox wechseln.

Alle 12 Monate ®m  TIC-Kondensatgefall und Kondensationsschlange reinigen

(bei Bedarf frither).

POC-Modul
Wartungsintervall WartungsmalRinahme
Monatlich, bei Bedarf ®  Adsorber auf Funktion priifen.
friher = Modul auf Dichtheit priifen.
Septum am POC-Port wechseln.
Bei Bedarf = \Wenn Adsorbermaterial verklumpt ist, Adsorber wechseln.

Chemolumineszenzdetektor (CLD)

Wartungsintervall WartungsmaBnahme

Alle 12 Monate m  Adsorberpatrone wechseln.

6.2  Justieren und Einstellen

6.2.1 Allgemeine Hinweise zur Justage des Probengebers

Bei der Justage werden die Kaniilen zum Probentablett justiert, sodass sie optimal in die
Proben- bzw. SpiilgefédRe eintauchen.

Eine Justage des Probengebers ist erforderlich:

= vor dem ersten Start

®  nach jedem Wechsel des Probentabletts

= bei Wiederinbetriebnahme nach Transport oder Lagerung

Die Justage der Probengeber AS 10e und AS 21hp wird bei der Installation und Inbe-
triebnahme beschrieben.

Sehen Sie dazu auch

Probengeber aufstellen und in Betrieb nehmen [ 47]

6.2.2 Probengeber AS vario justieren

HINWEIS

Gefahr von Verbiegen
Die Kanilen kénnen sich bei der Justage verbiegen.

® \Vor der Justage die Verschraubungen an den Kaniilen l6sen.
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» Die Software starten. Die Initialisierung des Gerdtes abwarten.

» Mit dem Meniibefehl Apparatur |Justierung Probengeber das gleichnamige Fens-
ter aufrufen.

» In der Gruppe Bitte Justierposition auswahlen im Listenfeld den Eintrag Kaniilen
auswahlen.

v Der Probengeberarm bewegt sich tiber die Justierpunkte auf dem Probentablett.

TablettgréBe: 72
— Position
Position auswahlen: 0 [= Splilpesition - anfahren
- Bitte Justierposition auswahlen
Kaniilen j

— Kaniilen justieren (old: x=0; y=0; z=0)

z [mm]: o [E Kanilen justieren | + tiefer - héher

Xoma | 7

Abb. 57 Probengeber justieren

» Die z-Werte erhdhen bzw. verringern, bis die Kaniilen ca. 2 cm oberhalb der Justier-
punkte stehen. Auf die Schaltflache [Kaniilen justieren] klicken.

» Die Kanilen durch vorsichtiges Biegen auf die beiden Justierpunkte ausrichten.

A ] R ) ."'-

Abb. 58 Justierpunkte auf dem Probentablett

» Die Eintauchtiefe der Probenansaugkaniile in das SpiilgefaR und in ein Probengefal}
auf Position 1 des Probentabletts justieren.

» Dafir in der Gruppe Bitte Justierposition auswahlen im Listenfeld den Eintrag Spiil-
position oder den Eintrag Position 1 auswéhlen.

» ZurJustage von Position 1 ein Probenglas mit Magnetriihrstabchen auf das Proben-
tablett stellen.
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» Zum Justieren der Spilposition oder der Position 1 die z-Werte erhéhen bzw. verrin-
gern.

» Die Kanilen auf der Spilposition so einstellen, dass die Kaniilen mindestens 1 cm in
das Spiilgefald eintauchen.

» Firden Probengeber AS vario ER: Den maximalen z-Wert von 145 mm auf der Spiil-
position einstellen. Dann tauchen die Kanilen bei der Spiilung ausreichend tief in
das Spiilgefald ein.

» Die Kantulen auf Position 1 in der Hohe so einstellen, dass sich das Riihrstdbchen un-
behindert drehen kann (Abstand ca. 5 mm).

» Nach jeder Anderung auf die Schaltflache [Spiilposition justieren] bzw. [Position 1
justieren] klicken.

v Der Probengeber fahrt die neue Position an.
» Die Schritte wiederholen, bis die Kaniilenposition optimal ist.
» Auf die Schaltflache [Speichern] klicken, um die Werte der Justage zu Gibernehmen.

» Erneut das Fenster Justierung Probengeber aufrufen. Zur Kontrolle die Spilposition
und die Position 1 lber die Schaltflachen anfahren.

v’ Der Probengeber ist justiert.

Probengeber fiir automatisches Ansduern justieren

Der Probengeber kann Proben fiir NPOC-Messungen automatisch ansauern. Die Ein-
tauchtiefe der Kaniile in das Probenglas hdngt von der Justage in z-Richtung auf Positi-
on 1 ab.

» Die Kanile in der Position 1 justieren.
» Die Werte der Justage durch eine Testmessung priifen.

» Darauf achten, dass die Kantle beim Ansduern den Probendeckel durchst6R3t, nicht
jedoch in die Probenflissigkeit taucht.

6.2.3 EPA Sampler justieren

HINWEIS

Gefahr von Verbiegen

Die Kanilen kdnnen sich bei der Justage verbiegen.

® Vor der Justage die Verschraubungen an den Kandlen Iésen.

Spannen Sie beide Kaniilen so hoch in der Halterung ein, dass die Kaniilenspitzen nicht
in die GefaRe eintauchen (Grundstellung).

Bei der Justage ist die Probenansaugkaniile zur Spiilposition und zur Probenposition 1
auf dem Probentablett zu justieren. Die Ausrichtung erfolgt durch Erhéhen bzw. Verrin-
gern der x-, y- und z-Werte.

Fir Probengldser mit Septumkappe sind spezielle Probenansaug- und Ausblaskaniilen
mit Piercingfunktion notwendig: Piercingnadeln mit Beliftungsschlitz.
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Abb. 59 Kaniilen installieren (hier: 2 Kaniilen fiir paralleles Ausblasen)

» Niederhalter und Probenansaugkanilen im Kanilenhalter installieren. Die Siche-
rungsschrauben der Kaniilen vor der Justierung lésen. Die Kaniilen so im Halter ein-
spannen, dass die Kaniilenspitze nicht in das Probengefald eintaucht.

» Mit dem Meniibefehl Apparatur |Justierung Probengeber das gleichnamige Fens-
ter aufrufen.

» Die Eintauchtiefe der Probenansaugkanile in das SpilgefaR und in ein Probengefal}
auf Position 1 des Probentabletts justieren.

» Dafir in der Gruppe Bitte Justierposition auswahlen im Listenfeld den Eintrag Spiil-
position oder den Eintrag Position 1 auswahlen.

Bitte Verschraubung der Kaniile l1Gsen!

TablettgréBe: 64
I~ Position anfah

Position auswahlen: 1 [ Position 1 - anfahren

Bitte Justierposition auswahlen
Position 1 j

Position 1 justieren (old: x=0; y=0; z=0)
% [0 ... 200mm]: o (= +nach varn - nach hinten

v [33 ... 200mm]: 33 5 +nach rechts -nach links

z [5... 155mm]: 5 S Position 1 justieren | + tiefer - haher

x Abbruch | ? Hilfe

Abb. 60 Probengeber justieren

» Zum Ausrichten der Spilposition bzw. Position 1 die x-, y- und z-Werte erh6hen oder
verringern:
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- x-Richtung: Bewegung nach vorn bzw. hinten
- y-Richtung: Bewegung nach rechts bzw. links

- z-Richtung: Bewegung nach oben bzw. unten

Abb. 61 Position 1 justieren

» Position 1 justieren: Zur Justage der x- und y-Position das Probenglas entfernen. Die
Position anfahren. In dieser Position das Magnetrithrstabchen auf das Probentablett
legen. Wenn sich die Kantle in der Mitte der Position befindet, ist sie richtig justiert.

- Dery- Wert darf nicht kleiner als 33 mm sein, um die korrekte Funktion zu ge-
wahrleisten.

» ZurJustage der z-Position das Probenglas mit Schraubverschluss und Septumkappe,
z. B. ein EPA Probeglaschen, in das Probentablett einsetzen.

» Die Spezialnadel in z-Richtung justieren, so dass ca. 2 cm des Bellftungsschlitzes
oberhalb des Septums zu sehen sind.
Der Beliiftungsschlitz muss sich oberhalb und unterhalb des Septums befinden. Sonst
ist kein Druckausgleich innerhalb des Probengldschens méglich.

» Die Spilposition justieren: Die x- und y-Positionen justieren, so dass die Kaniile sich
in der Mitte des SpiilgefédRes befindet.

» In z-Richtung die Spezialkanile so justieren, dass der Bellftungsschlitz an der oberen
Kante des SpiilgeféRes zu sehen ist.

» Nach jeder Anderung auf die Schaltflache [Spiilposition justieren] bzw. [Position 1
justieren] klicken.

v Der Probengeber fahrt die neue Position an.
» Die Schritte wiederholen, bis die Kaniilenposition optimal ist.
» Auf die Schaltflache [Speichern] klicken, um die Werte der Justage zu Gibernehmen.

» Erneut das Fenster Justierung Probengeber aufrufen. Zur Kontrolle die Spilposition
und die Position 1 ber die Schaltflachen anfahren.

v' Der Probengeber ist justiert.

Probengeber fiir automatisches Ansduern justieren

Der Probengeber kann Proben fiir NPOC-Messungen automatisch ansauern. Die Ein-
tauchtiefe der Kaniile in das Probenglas hangt von der Justage in z-Richtung auf Positi-
on 1 ab.

» Die Kanile in der Position 1 justieren.

» Die Werte der Justage durch eine Testmessung priifen.
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» Darauf achten, dass die Kaniile beim Ansduern den Probendeckel durchstof3t, nicht
jedoch in die Probenflissigkeit taucht.

6.2.4 Probengeber justieren

94

HINWEIS

Gefahr von Verbiegen
Die Kanilen kdnnen sich bei der Justage verbiegen.

® \Vor der Justage die Verschraubungen an den Kanilen l6sen.

Bei der Justage ist die Probenansaugkaniile zur Spulposition, zur Probenposition 1 und
der POC-Reaktorposition auf dem Probentablett zu justieren. Die Ausrichtung erfolgt
durch Erhéhen bzw. Verringern der x-, y- und z-Werte.

Fir Probengldser mit Septumkappe ist eine spezielle Probenansaugkaniile mit Pier-cing-
funktion notwendig: Piercingnadel mit Beliftungsschlitz.

Abb. 62 Kaniile und Niederhalter installieren

» Niederhalter und Probenansaugkanile im Kantlenhalter installieren. Die Siche-
rungsschrauben der Kantile vor der Justierung l6sen. Die Kanile so im Halter ein-
spannen, dass die Kaniilenspitze nicht in das Probengefal3 eintaucht.

» Mit dem Meniibefehl Apparatur |Justierung Probengeber das gleichnamige Fens-
ter aufrufen.

» Dafir in der Gruppe Bitte Justierposition auswahlen im Listenfeld den Eintrag Spiil-
position, den Eintrag Position 1 oder Position POC-Reaktor auswahlen.
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multiWin® Demo-Yersion - Justierung-Probengeber

Bitte Yerschraubung der Kantile lisen!

TablettgriBe: 61

Position auswahlen: IU > Spiilposition - anfahren
Bitte Justierposition auswahlen

] |

’* Position anfahren

Position 1
Spiilposition
Position POC-Reaktor

x Abbruch | ? Hilf= | Q/ Speichern I

Abb. 63 Probengeber justieren

» Zum Ausrichten der Spiilposition bzw. Position 1 die x-, y- und z-Werte erhéhen oder
verringern:

- x-Richtung: Bewegung nach vorn bzw. hinten
- y-Richtung: Bewegung nach rechts bzw. links

- z-Richtung: Bewegung nach oben bzw. unten

Abb. 64 Position 1 justieren

» Position 1 justieren: Zur Justage der x- und y-Position das Probenglas entfernen. Die
Position anfahren. In dieser Position das Magnetriihrstdbchen auf das Probentablett
legen. Wenn sich die Kaniile in der Mitte der Position befindet, ist sie richtig justiert.

- Dery- Wert darf nicht kleiner als 33 mm sein, um die korrekte Funktion zu ge-
wahrleisten.

» Zur Justage der z-Position das Probenglas mit Schraubverschluss und Septumkappe,
z. B. ein EPA Probeglaschen, in das Probentablett einsetzen.

» Die Spezialnadel in z-Richtung justieren, so dass ca. 2 cm des Beltftungsschlitzes
oberhalb des Septums zu sehen sind.
Der Beltftungsschlitz muss sich oberhalb und unterhalb des Septums befinden. Sonst
ist kein Druckausgleich innerhalb des Probengldschens mdéglich.

» Die Spllposition justieren: Die x- und y-Positionen justieren, so dass die Kaniile sich
in der Mitte des SpiilgeféfRes befindet.

v

In z-Richtung die Spezialkaniile so justieren, dass der Beltftungsschlitz an der oberen
Kante des SpiilgeféRes zu sehen ist.
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Abb. 65 Kaniile am POC-Reaktor justieren

» Position POC-Reaktor justieren: Die Kaniile so exakt wie moglich in der x- und y-
Richtung justieren.

» Inz-Richtung die Spezialkaniile so justieren, dass der gesamte dicke Schaft der Na-
del, inklusive Beliiftungsschlitz, iber dem Port des POC-Reaktors zu sehen ist.

» Nach jeder Anderung auf die Schaltflache [Spiilposition justieren], [Position 1 jus-
tieren] bzw. [Position POC-Reaktor justieren] klicken.

v" Der Probengeber féhrt die neue Position an.
» Die Schritte wiederholen, bis die Kaniilenposition optimal ist.
» Auf die Schaltflache [Speichern] klicken, um die Werte der Justage zu Gibernehmen.

» Erneut das Fenster Justierung Probengeber aufrufen. Zur Kontrolle die justierten
Positionen (ber die Schaltflachen anfahren.

v' Der Probengeber ist justiert.

6.2.5 NPOC-Ausblasfluss einstellen
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VORSICHT

Verbrennungsgefahr am Ofen

Zum Einstellen des NPOC-Ausblassflusses missen Sie die Seitenwand des Analysators
6ffnen. Dabei besteht Verletzungsgefahr am heiRen Ofen.

m Beim Einstellen des NPOC-Ausblassflusses an der Gasbox einen Sicherheitsabstand
zum heilRen Verbrennungsofen einhalten.

Der NPOC-Ausblasfluss ist auf ca. 100 ml/min voreingestellt. Je nach Messaufgabe kon-
nen Sie den NPOC-Ausblasfluss tiber das Nadelventil NPOC erhéhen oder verringern.
Das Nadelventil NPOC befindet sich hinter der linken Seitenwand, links neben dem Ver-
brennungsofen.

Stellen Sie den NPOC-Ausblasfluss wie folgt ein:
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Abb. 66 Schutzleiteranschluss an der Seitenwand

» Die linke Seitenwand des Analysators 6ffnen. Wenn nétig, Zubehdrmodule zur Seite
riicken. Darauf achten, Verbindungsschldauche nicht zu knicken.

- Die vier Befestigungsschrauben l&sen. Die Schrauben sind unverlierbar und blei-
ben in der Wand.

- Den Schutzleiteranschluss abziehen. Die Seitenwand sicher ablegen.

» Mit dem Meniibefehl Apparatur | Einzelansteuerung das gleichnamige Fenster auf-
rufen.

multiWin Demo-Version - Einzelansteuerung

Enzelansteverung |
[ 0,30 |In: 200,2
™: 0,30 Out 200,4 |m -
Purge: 100,1
Temperatur: 801 Zeit: |50 3] s Rackposition: |1 3i
Peltier: 9
P e
& start F2
] schiieen

Abb. 67 Ausblasen einstellen
» Im Listenfeld die Option Ausblasen auswahlen.
» Die Ausblaszeit im Feld Zeit im Bereich von 1 ... 900 s auswahlen.

» Fir Probenaufgabe mit Probengeber: Im Feld Rackposition eine beliebige Position
auf dem Probentablett auswahlen, auf der der Ausblasfluss beobachtet werden soll.

» Auf diese Position ein Probenglas mit Reinstwasser stellen.

» Fir manuelle Probenaufgabe: Den Ausblasschlauch 7 in ein mit Reinstwasser gefll-
tes Probengefal} einfiihren.

» Auf die Schaltflache [Start F2] klicken.
» Die Stellschraube am Nadelventil NPOC Isen.
» Den gewiinschten NPOC-Ausblasfluss einstellen:
- Den NPOC-Ausblasfluss erhohen: Das Nadelventil nach links drehen.
— Den NPOC-Ausblasfluss verringern: Das Nadelventil nach rechts drehen.

» Dabeiim Fenster System-Status die Flussanzeige kontrollieren. Der aktuelle NPOC-
Ausblasfluss wird unter Purge angezeigt.

» Die Stellschraube am Nadelventil wieder festdrehen.
» Die Seitenwand schliel3en.
— Den Schutzleiteranschluss an der linken Seitenwand anstecken.

— Die Schrauben zunachst an der unteren und anschlieRend an der oberen Seite
leicht anziehen. Die Schrauben reihum festziehen.
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Abb. 68 NPOC-Ausblasfluss einstellen

6.3  Spritzenpumpe warten

Reinigen oder ersetzen Sie die Dosierspritze der Spritzenpumpe wie folgt:

» Die Tiren des Analysators &ffnen.
» Die Spritzenpumpe softwaregesteuert entleeren:

- Mit dem Menibefehl Apparatur | Einzelansteuerung das gleichna-
mige Fenster &ffnen.

- Die Option Wechselposition Spritze auswahlen und auf [Start F2]
klicken.

v" Die Spritze wird geleert und in die Wechselposition gebracht.

» Dosierspritze am Ventil (1) abschrauben und aus dem Antrieb (3) neh-
men.

» Glaszylinder (2) und Kolben (4) auseinandernehmen und reinigen.

» Kolbenstange der Dosierspritze in den Antrieb einlegen.
» Glaszylinder am Ventil anschrauben.

v" Der Analysator ist wieder betriebsbereit.
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6.4  Pumpschlauch wechseln

VORSICHT

Veratzungsgefahr bei Schlauchwechsel
In den Schlduchen kénnen sich noch geringe Mengen an sauren Losungen befinden.
® Beim Wechsel von Schlduchen Schutzhandschuhe und Schutzkleidung tragen.

® Auslaufende Flissigkeit mit einem saugfédhigen Tuch auffangen.

Die Pumpschlduche alle 3 Monate auf Dichtheit priifen und spatestens nach 12 Mona-
ten ersetzen.

Kondensat-Pumpe

“ - ' » Steuer- und Auswertesoftware beenden oder den Gasfluss durch Klick auf

[OK] neben Gasfluss im Fenster System-Status ausschalten.

v

Die Tiren des Analysators 6ffnen.

NOILINS

v

Den Biigel an der Kondensat-Pumpe nach links driicken.

. » DieSchlduche 10 und 11 von den Anschliissen abziehen.

» Das Laufband mit dem Pumpenschlauch vom Pumpenk&rper abnehmen.

» Den Pumpenschlauch und die Anschlisse auf starke Abnutzung und Risse
prifen. Wenn Feuchtigkeit aus dem Pumpenschlauch oder den Anschlis-
sen austritt, Pumpenschlauch ersetzen.

» Den Pumpenkérper und den Rollentrdger mit Reinstwasser abwischen.

» Den Pumpenkdrper und den Rollentréger auf Verschleil? priifen.

» Den noch intakten oder den neuen Pumpenschlauch in das Laufband
dricken. Die Schlauchklemmen beim Einbau nach unten ausrichten.

Laufband
Nut » Die Schlauchfithrung in die Nut des Laufbandes einfiihren.

Metallstutzen
Schlauchfiihrung
Schlauchklemme

S Ul B W N

Pumpschlauch
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Das Laufband um den Pumpenkérper legen.

Das Laufband mit einer Hand nach oben driicken. Mit der anderen Hand
den Bigel nach rechts drehen, bis er einrastet.

Schlauch 10 und 11 wieder auf die Stutzen schieben.
Die Gasversorgung wieder anstellen und die Systemdichtheit priifen.

v' Die Pumpe ist wieder betriebsbereit.

Phosphorsadure-Pumpe

» Steuer- und Auswertesoftware beenden oder den Gasfluss durch Klick auf

[OK] neben Gasfluss im Fenster System-Status ausschalten.

» Den Pumpenschlauch wie bei der Kondensat-Pumpe ausbauen.

Die Schlduche AC und AD sind mit Fingertight-Verbindungen an der
Pumpe angeschlossen. Die Schlduche mit Fingertight-Verbindungen von
der Pumpe abschrauben.

Den Schlauch auf starke Abnutzung und Risse priifen.

Den Pumpschlauch wie beschrieben einbauen. Die Schlduche AC und AD
wieder an die Pumpe anschrauben.

Die Gasversorgung wieder anstellen und die Systemdichtheit priifen.

v’ Die Pumpe ist wieder betriebsbereit.

6.5 Schlauchverbindungen wechseln

FAST-Verbinder verbinden Schlauche mit Glasteilen. Fir das Einfadeln von diinnen
Schlduchen in die Verbinder gibt es eine Einfadelhilfe. Sie liegt dem Analysator bei. Prii-
fen Sie nach einem Schlauchwechsel die Systemdichtheit.
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» Den FAST-Verbinder auf die Kantile der Einfadelhilfe schieben. Die
schmalere Bohrung weist dabei nach oben.

» Den Schlauch in die Kantile der Einfadelhilfe einfadeln.

» Den FAST-Verbinder von der Kantle auf den Schlauch schieben.

f » Den Schlauch aus der Kantile der Einfadelhilfe herausziehen. Den
I Schlauch so weit aus dem FAST-Verbinder herausziehen, dass er nicht

\ mehr in die breitere Bohrung ragt.
».
>

e -

Gewinkelte FAST-Verbinder Bei gewinkelten FAST-Verbindern die Schlauchenden nicht (iber die Schenkelldnge des
Verbinders hinausschieben. Der Gasfluss wird sonst behindert.

Abb. 69 FAST-Verbinder, gewinkelt

1 Gewinkelter FAST-Verbinder 2 Schlauch
3 Glasstutzen

Fingertight-Verbindungen » Beim Ersatz von Fingertight-Verbindungen nur gerade geschnittene, runde und nicht
gequetschte Schlauchenden verwenden.

» Den Dichtkegel mit der konischen Seite zur Hohlschraube hin auf den Schlauch schie-
ben. Dichtkegel und Schlauchende miissen biindig abschlieRen.

» Hohlschraube beim Einsetzen nicht verkanten und nur handfest anziehen.
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Abb. 70 Fingertight-Verbindung ersetzen

1 Schlauch 2 Hohlschraube
3 Konischer Dichtkegel

6.6  Systemdichtheit priifen

HINWEIS

Gefahr eines Gaslecks

Wenn der Ausgangsfluss deutlich unter dem Eingangsfluss liegt, hat das Geratesystem
ein Gasleck.

® Alle Verbindungsstellen z. B. mit einer schaumenden Tensid-Lésung tberpriifen.

® Gerét erst in Betrieb nehmen, wenn das Gasleck beseitigt ist.

Die Systemdichtheit wird automatisch am Gasausgang des Analysators gepriift.
» Den Analysator einschalten.
» Die Tragergaszufuhr am Druckminderer 6ffnen.
» Die Steuer- und Auswertesoftware starten.
» Die Flussanzeige im Fenster System-Status priifen:
- In (Eingangsfluss): 160 ml/min
— Out (Ausgangsfluss): 160 = 10 ml/min

6.7 Katalysator wechseln

Wenn der Katalysator in seiner Wirksamkeit nachldsst, miissen Sie das Verbrennungs-
rohr mit frischem Katalysator fllen.

Die Software zeigt an, wenn das Wartungsintervall des Katalysators nach maximal 1500
Injektionen abgelaufen ist. Dann missen Sie kontrollieren, ob ein Wechsel des Katalysa-
tors erforderlich ist.

Entsorgen Sie den alten Katalysator gemaR der Entsorgungsvorschrift.

Sehen Sie dazu auch
Entsorgung [ 136]
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6.7.1 Verbrennungsrohr ausbauen

VORSICHT
Verbrennungsgefahr am heien Ofen
® Das Gerat vor der Wartung ausschalten und das Geréat abkihlen lassen.

- » Den Analysator am Hauptschalter ausschalten. Den Netzstecker aus der
Steckdose ziehen. Die Gasversorgung am Druckminderer im Labor abstel-
len.

» Die linke Seitenwand des Analysators 6ffnen. Wenn nétig, Zubehdrmo-
dule zur Seite riicken. Darauf achten, Verbindungsschlduche nicht zu kni-
cken.

- Die vier Befestigungsschrauben I8sen. Die Schrauben sind unverlier-
bar und bleiben in der Wand.

- Den Schutzleiteranschluss abziehen. Die Seitenwand sicher ablegen.

» Die Tragergaskaniile aus dem FAST-Verbinder in der linken Seitenwand
ziehen.

» Die Fingertight-Verbindung der Ofenkaniile vom Umschaltventil ab-
schrauben.

» Die Randelschraube am Halter des Umschaltventils lockern.

» Das Umschaltventil nach rechts schieben. Dadurch wird die Ofenkaniile
aus dem Umschaltventil gezogen.
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. » Die Schliffverbindung (3) unten am Verbrennungsofen lésen, die das Ver-
' brennungsrohr mit der Kondensationsschlange verbindet.

» Daflr die Randelschraube (1) 16sen und die Gabelklemme (2) entfernen.

» Das Verbrennungsrohr vorsichtig nach oben aus dem Ofen entnehmen.

» Den Ofenkopf vom Verbrennungsrohr abschrauben. Die Uberwurfmutter, den An-
druckring und die drei Dichtringe entfernen.

» Die verbrauchte Katalysatorfiillung entfernen. Das Verbrennungsrohr auf starke Kris-
tallisation, Risse und ausgeplatzte Stellen kontrollieren. Nur intakte Verbrennungs-
rohre wiederverwenden.

» Das leere Verbrennungsrohr griindlich mit Reinstwasser ausspiilen und gut trocknen
lassen.

6.7.2 Verbrennungsrohr fiillen

HINWEIS

HandschweiB verkiirzt die Lebensdauer des Verbrennungsrohrs

Durch Alkalisalze im Handschweil} treten beim Aufheizen des Verbrennungsofens Kris-
tallisationen im Quarzglas auf. Dadurch wird die Lebensdauer des Verbrennungsrohres
verkdrzt.

® Das gereinigte Verbrennungsrohr beim Befiillen méglichst nicht mit der Hand be-
rihren. Schutzhandschuhe tragen.

® Nur vollstéandig trockene Verbrennungsrohre fillen.

® Fingerspuren mit einem Tuch abwischen, das mit reinem Alkohol benetzt ist.

HINWEIS

Gefahr von Detektorschaden

Der Katalysator kann beim ersten Aufheizen ausgasen, erkennbar an Nebelbildung im
TIC-KondensatgefaR.

® Den Katalysator beim ersten Aufheizen etwa 30 min lang bei Betriebstemperatur
ausglihen.

® Wahrenddessen den Gasweg an den Wasserfallen auf der Frontseite unterbrechen,
um den Detektor vor den Gasen zu schiitzen.
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Verbrennungsrohr fiillen, fiir herkémmliche Proben

3
4
4
4
2
4

Zum Fillen das Verbrennungsrohr in einem Stativ befestigen.

Quarzglaswolle (1) ca. 1 cm hoch in das Verbrennungsrohr fiillen, mit ei-
nem Glasstab vorsichtig nach unten schieben und festdriicken.

Die Glaswolle halt den Katalysator zurlick. Darauf achten, dass kein Kata-
lysator in den Gasweg gelangen kann. Glaswolle auch nicht zu fest stop-
fen!

Platinkatalysator (2) ca. 4 cm hoch vorsichtig auf die Quarzglaswolle
schichten.

Die HT-Matte (3) von der schmalen Seite her aufrollen.
Das Rollchen muss einen Durchmesser von ca. 13 mm und eine Héhe von
2 cm haben, sodass es sich leicht in das Verbrennungsrohr schieben l3sst.

Die gerollte HT-Matte in das Verbrennungsrohr einfiihren und mit einem
Glasstab soweit nach unten schieben, bis der Katalysator abgedeckt ist.

Die Matte nur leicht auf den Katalysator drticken.

Die empfohlene Arbeitstemperatur fir diese Fiillung betragt 800 °C.

Verbrennungsrohr fiillen, fiir Proben mit hohen Salzlasten

4
4

»

Bei Proben mit hohen Salzlasten wird der Katalysator auf ein Platinnetz ge-
fullt.

Zum Fillen das Verbrennungsrohr in einem Stativ befestigen.

Das Platinnetz in das Verbrennungsrohr einfiihren und mit einem Glas-
stab vorsichtig nach unten schieben.

Das Platinnetz halt den Katalysator zuriick. Darauf achten, dass kein Ka-
talysator in den Gasweg gelangen kann.

Platinkatalysator (2) ca. 4 cm hoch vorsichtig auf das Platinnetz schich-
ten.

Die HT-Matte (3) von der schmalen Seite her aufrollen.
Das Rollchen muss einen Durchmesser von ca. 13 mm und eine Hohe von
2 cm haben, sodass es sich leicht in das Verbrennungsrohr schieben Idsst.

Die gerollte HT-Matte in das Verbrennungsrohr einfiihren und mit einem
Glasstab soweit nach unten schieben, bis der Katalysator abgedeckt ist.

Die Matte nur leicht auf den Katalysator drticken.

Die empfohlene Arbeitstemperatur fiir diese Fiillung betragt 720 ... 750 °C.
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6.7.3 Verbrennungsrohr einbauen

HINWEIS

HandschweiB verkiirzt die Lebensdauer des Verbrennungsrohrs

Durch Alkalisalze im Handschweil} treten beim Aufheizen des Verbrennungsofens Kris-
tallisationen im Quarzglas auf. Dadurch wird die Lebensdauer des Verbrennungsrohres
verkirzt.

® Das gereinigte Verbrennungsrohr beim Befiillen moglichst nicht mit der Hand be-
rithren. Schutzhandschuhe tragen.

= Nur vollstandig trockene Verbrennungsrohre fillen.

® Fingerspuren mit einem Tuch abwischen, das mit reinem Alkohol benetzt ist.

HINWEIS

Vermeidung von Dichtheitsproblemen

Durch geringe Variationen des Aullendurchmessers der Verbrennungsrohre kann es vor-
kommen, dass ein neues Verbrennungsrohr mit bereits gebrauchten O-Ringen nicht
wieder véllig dicht eingebaut werden kann.

m Bej Einbau eines neuen Verbrennungsrohres immer neue O-Ringe (402-815.102)
verwenden.

Montieren Sie den Ofenkopf auf das Verbrennungsrohr, bevor Sie das Verbrennungsrohr
in den Ofen einsetzen.

» Die Uberwurfmutter (1) auf das Verbrennungsrohr schieben.

» Den Andruckring (2) in die Uberwurfmutter legen.
Die konische Seite des Andruckrings muss dabei nach oben weisen.
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Die drei ummantelten Dichtringe (3) auf das Verbrennungsrohr schieben.
Darauf achten, dass die Dichtringe am Rand des Verbrennungsrohres
biindig abschlieRen.

Den Ofenkopf vorsichtig bis zum Anschlag auf das Verbrennungsrohr auf-
setzen.

Den Ofenkopf leicht gegen das Rohr driicken und die Uberwurfmutter
handfest anziehen. Die Ofenkantile und die Tragergaskandtile sind bereits
am Ofenkopf angebracht.

Wenn nicht vorhanden, den Keramikhalter in die obere Offnung des Ver-
brennungsofens stecken.

Das Verbrennungsrohr mit Ofenkopf in den Verbrennungsofen einfiihren.

Das untere Ende des Verbrennungsrohrs und den Eingang der Kondensa-
tionsschlange tber die Kugelschliffverbindung (1) zusammenfiigen.

Die Kugelschliffverbindung mit der Gabelklemme (2) sichern. Die Randel-
schraube (3) handfest anziehen.

Den Tréagergasanschluss mit dem Anschluss in der Gerdtewand Gber den
FAST-Verbinder verbinden.
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» Das Umschaltventil so weit nach links schieben, bis das Umschaltventil
den Anschluss der Ofenkaniile beriihrt.

» Die Ofenkanile mit der Fingertight-Verbindung handfest am Umschalt-
ventil anschrauben.

» Das Umschaltventil (3) in dieser Lage fixieren. Dafiir die Randelschraube
(2) am Halter (1) handfest anziehen.

» Die obere Abdeckung auf den Analysator auflegen.

> Die Seitenwand schliel3en.
- Den Schutzleiteranschluss an der linken Seitenwand anstecken.

— Die Schrauben zunachst an der unteren und anschlieRend an der obe-
ren Seite leicht anziehen. Die Schrauben reihum festziehen.

» Die Gasversorgung anstellen. Den Netzstecker in die Steckdose stecken
den Analysator am Hauptschalter einschalten.

» Die Systemdichtheit prifen.

v" Der Analysator ist wieder betriebsbereit.

6.8 Verbrennungsofen aus- und einbauen

6.8.1 Verbrennungsofen ausbauen

VORSICHT

Verbrennungsgefahr am heien Ofen

® Das Gerat vor der Wartung ausschalten und das Gerat abkihlen lassen.
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Den Analysator am Hauptschalter ausschalten. Den Netzstecker aus der
Steckdose ziehen. Die Gasversorgung am Druckminderer im Labor abstel-
len.

Die linke Seitenwand des Analysators 6ffnen. Wenn nétig, Zubehdrmo-
dule zur Seite riicken. Darauf achten, Verbindungsschlduche nicht zu kni-
cken.

- Die vier Befestigungsschrauben |6sen. Die Schrauben sind unverlier-
bar und bleiben in der Wand.

- Den Schutzleiteranschluss abziehen. Die Seitenwand sicher ablegen.

Die obere Abdeckung abnehmen.

Das Verbrennungsrohr ausbauen. Das Umschaltventil nach rechts schie-
ben, so dass es beim weiteren Ausbau nicht stort.

Die Kondensationsschlange ausbauen.

Den Steckverbinder fiir den Verbrennungsofen aus dem Steckplatz I6sen.

Die Randelschrauben |6sen, mit denen der Ofen am Geréteboden befes-
tigt ist.

Den Ofen aus dem Analysator heben.

Die Randelschrauben wieder am Gerdteboden befestigen, damit sie nicht
verloren gehen.

Sehen Sie dazu auch
Verbrennungsrohr ausbauen [ 103]

Kondensationsschlange warten [ 111]

6.8.2 Verbrennungsofen einbauen

» Die linke Seitenwand des Analysators 6ffnen. Die obere Abdeckung ab-
nehmen.

» Die Randelschraube am Halter des Umschaltventils lockern. Das Um-
schaltventil nach rechts schieben, sodass es nicht beim Einbau stort.

» Die Randelschrauben am Gerateboden 16sen, mit denen der Ofen befes-
tigt wird.

Den Ofen mittig einsetzen. Die Ofenvorderseite parallel zur Geratewand
ausrichten.

Den Ofen mit den Rédndelschrauben befestigen. Die Réandelschrauben
handfest anziehen.
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Den Steckverbinder fiir den Verbrennungsofen in den Steckplatz rechts
unten an der hinteren Geratewand stecken.

Das Verbrennungsrohr einbauen.

Die Kondensationsschlange einbauen.

Probenansaugschlauch und Ausblasschlauch durch die obere Offnung
schieben. Die obere Abdeckung auflegen. Die Schlduche mit dem Proben-
geber verbinden.

Die Seitenwand schlieRen.

- Den Schutzleiteranschluss an der linken Seitenwand anstecken.

— Die Schrauben zunéachst an der unteren und anschlieRend an der obe-
ren Seite leicht anziehen. Die Schrauben reihum festziehen.

Die Gasversorgung anstellen. Den Netzstecker in die Steckdose stecken
den Analysator am Hauptschalter einschalten.

Die Systemdichtheit priifen.

v" Der Analysator ist wieder betriebsbereit.

6.9 TIC-Kondensatgefal reinigen

WARNUNG

Veratzungsgefahr durch Phoshporséure

Im TIC-KondensatgefaR befindet sich Phosphorsdure. Phosphorsdure reizt Augen, Haut
und Schleimhaute.

® Bei der Handhabung der konzentrierten Sdure Schutzbrille und Schutzkleidung tra-
gen. Unter dem Abzug arbeiten.

= Alle Hinweise und Vorgaben aus dem Sicherheitsdatenblatt befolgen.

Kontrollieren Sie das TIC-Kondensatgefals in regelmaRigen Abstanden auf Ablagerun-
gen. Reinigen Sie das TIC-Kondensatgefal’ nur, wenn die Proben nicht mehr richtig aus-
geblasen werden.
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» Die Steuer- und Auswertesoftware beenden oder den Gasfluss durch Klick
| auf [OK] neben Gasfluss im Fenster System-Status ausschalten.

‘@ » Die Tiren des Analysators &ffnen.
i 3 » Verbindungsschlauch zu den Wasserfallen (1) vom TIC-Kondensatgefal3
kl abziehen.

» Die Schlduche 1, AD und BB mit FAST-Verbindern vom TIC-Kondensatge-
fals abziehen.

1 » Den Abfallschlauch 11 vom Anschluss unten am TIC-Kondensatgefal ab-
ziehen.

» Die zwei Réandelschrauben (2) am Deckel des Kihlblocks I6sen. Den De-
9 ckel entfernen und das TIC-Kondensatgefd3 entnehmen.

» Das TIC-Kondensatgefald auf Ablagerungen und Risse priifen und mit
Reinstwasser ausspiilen.

» Die Schlduche entsprechend der Abbildung befestigen:

- Den Abfallschlauch 11 mindestens 1 cm weit auf den unteren An-
schluss des TIC-KondensatgefaRes schieben.

- Die Schlguche 1, AD und BB mit FAST-Verbindern auf die Anschliisse
des TIC-KondensatgefdRes schieben. Die FAST-Verbinder mindestens
1 cm weit aufschieben.

- Den Schlauch 1 fast bis zum Boden des TIC-Kondensatgeféafes schie-
ben.

- Den Verbindungsschlauch (1) zwischen TIC-Kondensatgefaf und
Wasserfallen befestigen.

» Das TIC-KondensatgefaR in den Kithlblock einsetzen. Den Deckel des
Kihlblockes mit den zwei Randelschrauben befestigen.

» Die Gasversorgung wieder aktivieren.

v' Das TIC-Kondensatgefal ist wieder einsatzbereit.

6.10 Kondensationsschlange warten

A

Ausbau und Reinigung

VORSICHT

Verbrennungsgefahr am heifl3en Ofen

® Das Gerat vor der Wartung ausschalten und das Geréat abkihlen lassen.

» Den Analysator am Hauptschalter ausschalten. Den Netzstecker aus der
Steckdose ziehen. Die Gasversorgung am Druckminderer im Labor abstel-
len.

» Die linke Seitenwand des Analysators 6ffnen. Wenn nétig, Zubehérmo-
dule zur Seite riicken. Darauf achten, Verbindungsschlauche nicht zu kni-
cken.

- Die vier Befestigungsschrauben l6sen. Die Schrauben sind unverlier-
N bar und bleiben in der Wand.

\ - Den Schutzleiteranschluss abziehen. Die Seitenwand sicher ablegen.
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» Den Schlauch 1 aus dem FAST-Verbinder der Kondensationsschlange
herausziehen.

~| » Die Schliffverbindung (3) unten am Verbrennungsofen 16sen, die das Ver-
brennungsrohr mit der Kondensationsschlange verbindet.

| > Dafiir die Réndelschraube (1) I6sen und die Gabelklemme (2) entfernen.

» Die Kondensationsschlange vorsichtig aus dem Analysator entnehmen. Dabei den
unteren Teil aus dem Durchbruch des Verbrennungsofens herausziehen.

» Den FAST-Verbinder vom Glasstutzen der Kondensationsschlange 6sen.
» Die Kondensationsschlange auf Ablagerungen und Risse priifen.

» Die Kondensationsschlange mit Reinstwasser ausspiilen und gut trocknen lassen.
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Einbau

AR | - Den Schlauch 1 in den FAST-Verbinder schieben.

UAAAAAA A AR
AAAAAAARRRLY

A \ > : Den FAST-Verbinder auf den Glasstutzen der Kondensationsschlange
& ' schieben.

Die Kondensationsschlange an die rechte Seite des Verbrennungsofens
festhalten. Der Kugelschliff der Schlange zeigt dabei in den unteren Aus-
bruch des Ofens.

Das untere Ende des Verbrennungsrohrs und den Eingang der Kondensa-
tionsschlange tber die Kugelschliffverbindung (1) zusammenfiigen.

Die Kugelschliffverbindung mit der Gabelklemme (2) sichern. Die Randel-
schraube (3) handfest anziehen.

. » Die Seitenwand schlieRen.
— Den Schutzleiteranschluss an der linken Seitenwand anstecken.

— Die Schrauben zunachst an der unteren und anschlieRend an der obe-
ren Seite leicht anziehen. Die Schrauben reihum festziehen.

» Die Gasversorgung anstellen. Den Netzstecker in die Steckdose stecken
den Analysator am Hauptschalter einschalten.

» Die Systemdichtheit prifen.

v' Der Analysator ist wieder betriebsbereit.

6.11 Wasserfallen ersetzen

Ersetzen Sie die Wasserfallen in Abhdngigkeit von der Probenmatrix, spatestens jedoch
nach 6 Monaten.

Die Wasserfallen bestehen aus einem Vorfilter und einem Einwegriickhaltefilter. Wech-
seln Sie stets beide Wasserfallen. Beachten Sie, dass die Wasserfallen ihre Funktion nur
erfillen, wenn sie in der richtigen Reihenfolge und Richtung eingesetzt sind.

Prifen Sie nach dem Wechsel der Wasserfallen die Systemdichtheit.

Wasserfallen auf Frontseite Sie kdnnen die Wasserfallen auf der Frontseite wechseln, wahrend das Gerat einge-
schaltet ist, nicht jedoch wahrend einer Messung.
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Wasserfallen an Gasbox

114
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Abb. 71 Wasserfallen an Frontseite ersetzen

v Vv Vv v Vv

1 Luer-Verschraubung zu Schlauch 2 2 Einwegriickhaltefilter

3 Klemme 4 Vorfilter als Aerosolfalle
5 Schlauchverbindung zu TIC-Gefal3

Die Tilren des Analysators &ffnen.

Die obere Schlauchverschraubung mit einer Drehbewegung [6sen. Die untere
Schlauchverbindung abziehen.

Die neuen Wasserfallen zusammensetzen:

Die Aufschrift ,INLET" auf der groRen Wasserfalle (Aerosolfalle) muss nach unten
zeigen.

Die Beschriftung der kleinen Wasserfalle (Einwegriickhaltefilter) muss nach oben
zeigen.

Die grofRe Wasserfalle mit dem unteren Schlauch verbinden.

Die Wasserfallen in die Klemme(n) an der Geratewand dricken.

Die Luer-Verschraubung an der oberen kleinen Wasserfalle festschrauben.

Die Systemdichtheit priifen.

Die Fronttiiren wieder schlief3en.

Vor der Gasbox sind zwei Wasserfallen (Vorfilter und Einwegriickhaltefilter) eingebaut.
Sie schiitzen die Gasbox bei Gasdruckfehlern vor Aerosolen und vor aufsteigendem Was-
ser. Zum Wechsel der Wasserfallen muss die linke Seitenwand des Analysators gedffnet
werden.
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Wartung und Pflege

VORSICHT

Verbrennungsgefahr am heifl3en Ofen

® Das Gerat vor der Wartung ausschalten und das Gerét abkihlen lassen.

Abb. 72 Wasserfallen an Gasbox ersetzen

v v Vv WV

1 FAST-Verbinder 2 Klemme an Gasbox
3 Vorfilter (Aerosolfalle) 4 Einwegrickhaltefilter
5 Luer-Verschraubung

Die Steuer- und Auswertesoftware beenden.

Den Analysator am Netzschalter ausschalten. Den Netzstecker aus der Steckdose zie-
hen. Den Analysator abkiihlen lassen.

Die linke Seitenwand des Analysators 6ffnen. Wenn nétig, Zubehérmodule zur Seite
riicken. Darauf achten, Verbindungsschldauche nicht zu knicken.

- Die vier Befestigungsschrauben l&sen. Die Schrauben sind unverlierbar und blei-
ben in der Wand.

- Den Schutzleiteranschluss abziehen. Die Seitenwand sicher ablegen.
Die Wasserfallen aus den beiden Klemmen an der Gasbox ziehen.

Den oberen FAST-Verbinder von den Wasserfallen ziehen.

Die Wasserfallen unten aus der Luer-Verschraubung l&sen.

Die neuen Wasserfallen zusammensetzen:

- Die Aufschrift ,INLET" auf der groRen Wasserfalle (Aerosolfalle) muss nach oben
zeigen.
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v v Vv WV

- Die Beschriftung der kleinen Wasserfalle (Einwegriickhaltefilter) muss nach un-
ten zeigen.

Die grofRe Wasserfalle mit dem oberen FAST-Verbinder verbinden.
Die kleine Wasserfalle an der Luer-Verschraubung unten befestigen.
Die Wasserfallen in die Klemmen an der Gasbox driicken.

Die Seitenwand schliel3en.

- Den Schutzleiteranschluss an der linken Seitenwand anstecken.

— Die Schrauben zunachst an der unteren und anschlieRend an der oberen Seite
leicht anziehen. Die Schrauben reihum festziehen.

Den Netzstecker in die Steckdose stecken und den Analysator am Hauptschalter wie-
der einschalten.

Die Systemdichtheit prifen.

v' Die Wasserfallen an der Frontseite und der Gasbox sind gewechselt.

Sehen Sie dazu auch

Systemdichtheit prifen [ 102]

6.12 Halogenfalle ersetzen
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HINWEIS

Gefahr von Gerédteschaden bei verbrauchter Kupferwolle

Schéden durch aggressive Verbrennungsprodukte an Optik- und Elektronikbauteilen des
Analysators bei verbrauchter Kupferwolle in der Halogenfalle!

® Das Gerdt nur bei funktionsfahiger Halogenfalle in Betrieb nehmen!

® Die gesamte Fiillung der Halogenfalle ersetzen, wenn die Halfte der Kupferwolle

oder die Messingwolle verfarbt ist!

Zum Ersetzen der verbrauchten Kupfer- und Messingwolle kann der Analysator einge-
schaltet bleiben.
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Abb. 73 Halogenfalle ersetzen

1 FAST-Verbinder zu Schlauch 2 2 FAST-Verbinder zu Schlauch 3
3 Klemme 4 Messingwolle
5 Kupferwolle

Die Tlren des Analysators &ffnen.

Die FAST-Verbinder von der Halogenfalle I6sen und das U-Rohr aus den Klemmen
herausziehen.

Die verbrauchte Kupfer- und Messingwolle mit einer Pinzette oder einem kleinen
Haken aus dem U-Rohr herausziehen.

Das U-Rohr auf Risse priifen. Nur ein intaktes U-Rohr wiederverwenden.
Falls erforderlich, das U-Rohr mit Reinstwasser ausspilen und gut trocknen lassen.

Das U-Rohr mit der neuen Kupfer- und Messingwolle mit Hilfe einer Pinzette oder
einem kleinen Haken fiillen.

- Den gesamten Inhalt des U-Rohrs wechseln. Die Kupfer- und Messingwolle nicht
zu fest stopfen, aber auch keine gréReren Hohlrdume entstehen lassen.

Die Kupfer- und Messingwolle mit Baumwollwatte abdecken.

Das gefiillte U-Rohr vorsichtig wieder in die Klemmen driicken.

Die Gasschlduche mit FAST-Verbindern wieder an die Halogenfalle anschlieRen:
- Schlauch 2 an den Schenkel mit Kupferwolle (Verbindung zur Wasserfalle)

- Schlauch 3 an den Schenkel mit Messingwolle (Verbindung zum Detektor)
Die Systemdichtheit priifen.

Die Tlren des Analysators wieder schliel3en.
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6.13 POC-Modul warten

Adsorber auf Funktion priifen
Der Adsorber LiOH kann mit der Zeit verklumpen.

Die Funktion des Adsorbers monatlich tiberpriifen. Bei Proben mit hohem anorgani-
schen Kohlenstoffgehalt haufiger prifen.

» Einen TIC Mixstandard aus Carbonat/Hydrogencarbonat (100 mg/I) herstellen.
» Eine POC-Methode in der Software laden.

» Die Standardldsung messen.
»

Wenn das Ergebnis groBer als 0,1 mg/l ist, ist der Adsorber erschépft. Den Adsorber
dann wechseln.

Modul auf Dichtheit priifen

HINWEIS

Gefahr eines Gaslecks

Wenn der Ausgangsfluss deutlich unter dem Eingangsfluss liegt, hat das Geratesystem
ein Gasleck.

® Alle Verbindungsstellen z. B. mit einer schdumenden Tensid-L&sung tberprifen.

® Gerét erst in Betrieb nehmen, wenn das Gasleck beseitigt ist.

Die Systemdichtheit wird automatisch am Gasausgang des Analysators geprift.
» Den Analysator einschalten.
» Die Tragergaszufuhr am Druckminderer 6ffnen.
» Die Steuer- und Auswertesoftware starten.
» Die Flussanzeige im Fenster System-Status priifen:
- In (Eingangsfluss): 160 ml/min
- Out (Ausgangsfluss): 160 + 10 ml/min

» Mit dem MenUbefehl Apparatur | Komponententest das gleichnamige Fenster 6ff-
nen. Auf die Karte Ventile wechseln.

» Das Ventil 3 einschalten.
Die Flussanzeige im Fenster System-Status darf nicht sinken.

» Wenn der Fluss sinkt oder der Ausgangsfluss deutlich unter dem Eingangsfluss liegt,
alle Schlauchverbindungen und Septen tberpriifen. Das Leck beseitigen.

» Das Fenster Komponententest wieder schlief3en.

v' Das Geréatesystem ist dicht.

6.14 Chemolumineszenzdetektor (CLD) warten
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Wechseln Sie alle 12 Monate die Adsorberpatrone auf der Riickseite des Detektors. Die
Patrone reinigt das Gas, welches am Ausgang "out" aus dem Detektor austritt.

Die Patrone ist mit Aktivkohle und Natronkalk gefiillt. Offnen Sie die Patrone nicht. Ent-
sorgen Sie die verbrauchte Patrone als Ganzes entsprechend der 6rtlichen Vorschriften.
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Abb. 74 Adsorberpatrone wechseln

Den Schlauch von der Patrone abziehen.

Die Patrone aus der Halteklemme ziehen.

Den Schlauchanschluss oben aus der Patrone herausschrauben.
Die verbrauchte Patrone als Ganzes fachgerecht entsorgen.

Den Schlauchanschluss oben in die neue Patrone schrauben.

v v Vv Vv Vv wv

Die neue Patrone in die Halteklemme driicken. Die Patrone mit dem Schlauch vom
Ausgang "out" verbinden.

v Der Detektor ist wieder messbereit.
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7  Storungsbeseitigung

HINWEIS

Gefahr von Gerateschaden
In den folgenden Féllen den Kundendienst kontaktieren:

® Der Fehler kann mit den beschriebenen Malinahmen zur Fehlerbehebung nicht be-
seitigt werden.

® Der Fehler tritt immer wieder auf.

® Die Fehlermeldung ist nicht in der folgenden Liste aufgefiihrt bzw. die Liste verweist
zur Fehlerbehebung auf den Kundendienst.

Sobald das Gerat eingeschaltet ist, erfolgt die Systemiiberwachung. Nach dem Start der
Steuersoftware werden Geratestérungen mithilfe von Fehlermeldungen angezeigt. Die
Fehlermeldungen bestehen aus einem Fehler-Code und einer Fehlermeldung.

Im Folgenden wird eine Reihe méglicher Stérungen beschrieben, der der Anwender zum
Teil selbst beheben kann. Bestatigen Sie die Fehlermeldung und fiihren die Malkinahmen
zur Fehlerbehebung durch.

Eine Flusskontrolle erfolgt immer unmittelbar vor dem Messstart. Ein Flussfehler wird
registriert, sobald der Istfluss +10 ml/min vom Sollfluss abweicht.

Zur Fehleranalyse kdnnen Protokolldateien aufgezeichnet werden. Nach Absprache mit
dem Kundendienst die Aufzeichnung der Protokolldateien aktivieren. Die Software legt
die Protokolldateien im Verzeichnis ...\multiWin\LOG ab.

Folgende Dateien kénnen erzeugt und abgespeichert werden:
= multiWin_LOG.*

Protokoll-Datei fiir Fehlermeldungen, wird immer automatisch erzeugt.
= multiWin_ADU.*

Protokoll-Datei zur Uberwachung des NDIR-Detektors, wird nach Aktivierung auto-
matisch erzeugt.

Uberwachung NDIR-Detektor aktivieren:

» Mit dem Meniubefehl Apparatur | Komponententest das Fenster Komponenten-
test, Karte Optische Bank aufrufen.

» Die Option Optische Bank mit einem Hékchen aktivieren.
Fehler an Kundendienst melden:

» Verzeichnis ..\multiWin\LOG kopieren. Daflir den Meniibefehl Copy ..\multi-
Win\LOG\*.* im Men( Apparatur | System-Parameter, Karte Fehleranalyse nut-
zen.

» Das Verzeichnis per E-Mail an den Kundendienst senden. Serviceadresse siehe Tite-
linnenseite.
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7.1  Fehlermeldungen der Software

Fehlercode: Fehlermeldung

VERS: Kommunikationsfehler - Falscher
Befehlssatz zwischen PC und Gerat!

Ursache

Beseitigung

= interne und externe Programmversion
stimmen nicht Gberein.

= Update des internen und externen Pro-
gramms durchfiihren.

Fehlercode: Fehlermeldung

VERS1: Kommunikationsfehler — Analysen-
gerat

Ursache

Beseitigung

= Analysator nicht eingeschaltet.

®  Analysator einschalten.

®  Software multiWin zu zeitig gestartet.

m  Software erst nach 30 s starten.

= Analysator nicht mit PC verbunden.

= Verbindung Analysator-PC priifen.

= Falsche COM-Schnittstelle am externen
Rechner gesteckt.

= Schnittstelle am externen Rechner lber-
priifen.

= Wenn ndtig, andere Schnittstelle in Soft-
ware auswahlen (mit Mentbefehl Kon-
figuration |Schnittstelle).

Fehlercode: Fehlermeldung

-6: Analysengerét ist beschaftigt

Ursache

Beseitigung

®=  Analysengerdt >10 min im Beschafti-
gungsstatus

= Analysator initialisieren.

Fehlercode: Fehlermeldung

-5: Kommunikationsfehler - Analysengerat
STAT, MESS, STEP oder INIT

Ursache

Beseitigung

m  Kommunikationsfehler

= Analysator initialisieren.

Fehlercode: Fehlermeldung

-4: Kommunikationsfehler - Analysengerét

Ursache

Beseitigung

= Kommunikationsfehler

Schnittstellenkabel iiberpriifen.
®  Analysator initialisieren.

Fehlercode: Fehlermeldung

-3: Befehl vom Analysengerdt CRC-Fehler
-2: CRC-Fehler
-1: Ungiiltiger Befehl vom Analysengerat

Ursache

Beseitigung

= Kommunikationsfehler

Analysator initialisieren.

Fehlercode: Fehlermeldung

1: Befehl vom PC nicht vollstandig

2: Befehl vom PC ohne STX

3: Befehl vom PC kein * vorhanden

4: Befehl vom PC CRC-Fehler

5: Befehl vom PC ungiiltiger Befehl

6: Befehl vom PC ungiiltiger MESS-Befehl

Ursache

Beseitigung

®  Gestorte Verbindung zwischen internem
und externem Programm

= Analysator initialisieren.
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Fehlercode: Fehlermeldung

7: COM 2 nicht vorhanden
8: COM 3 nicht vorhanden
9: COM 4 nicht vorhanden

Ursache

Beseitigung

= Probleme mit interner Hardware

®m  Analysator aus-/einschalten.

Fehlercode: Fehlermeldung

10: Gasdruckfehler

Ursache

Beseitigung

®  Gegendruck im Analysensystem zu grof3:
Tragergaszufuhr wird zum Schutz des
Analysators automatisch unterbrochen.
Flussanzeige In ca. 0 ml/min. Konden-
satpumpe lduft, um den Uberdruck im
System abzubauen.

= Die folgenden MalRnahmen in der ange-
gebenen Reihenfolge abarbeiten, um
den Fehler zu beseitigen.

®  Den unteren Anschluss der Wasserfallen

|6sen. A VORSICHT! Veratzungsgefahr!
Saure Losung kann austreten.
Schutzausriistung tragen.

®  Fillstand des TIC-KondensatgefaRes
priifen. Wenn Flussigkeit bis Gber den
seitlichen Anschluss der Kondensatpum-
pe steht, Schlauch 11 unten am TIC-
Kondensatgefal’ I6sen. Saure Lésung

ablassen. AVORSICHT! Veratzungsge-
fahr! Schutzausriistung tragen. Anschlie-
Rend linke Seitenwand &ffnen. Wenn
notig, saure Losung auch aus der Kon-
densationsschlange ablassen. Daftir
Schliffverbindung zwischen Verbren-
nungsrohr und Kondensationsschlange
trennen.

= Die Komponente suchen, die den Gas-
druckfehler verursacht, siehe unten.

= Wasserfalle belegt.

Analysator neu initialisieren.
Prifen, ob Gasdruckfehler erneut auf-
tritt. Wenn nein, Wasserfallen erneuern.

= Kein Gasfluss am Messgasausgang
durch Abknicken des Schlauchs zur Pro-
benbegasung

m  Schlauch kontrollieren. Wenn nétig,
Knickstelle beseitigen.

= Verstopfung in der Kondensations-
schlange durch Katalysatorkugeln

= Messgasfluss zwischen Verbrennungs-
rohr und Kondensationsschlange unter-
brechen. Prifen, ob Gasdruckfehler er-
neut auftritt. Wenn nein, Kondensati-
onsschlange mit Reinstwasser spilen.

m  Bei Katalysatorwechsel unbedingt genii-
gend Quarzglaswolle als erste Schicht
einfillen.

m  Verbrennungsrohr versalzt”. (Bei Analy-
se stark salzhaltiger Proben kann sich
Salz im Verbrennungsrohr ansammeln.)

= HT-Matte durch Analyse stark salzhalti-
ger Proben verbraucht.

= HT-Matte im Verbrennungsrohr erneu-
ern oder Katalysator wechseln. MaRnah-
me wahlen nach Anzahl der Messungen
mit aktueller Katalysatorftllung und Ak-
tivitat des Katalysators.

®  Gaszufuhr zum Ofenkopf verstopft.

m  Gaszufuhr zum Ofenkopf reinigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

11: Zeitfehler Umschaltventil

Ursache

Beseitigung

®  Umschaltventil dreht sich nicht.
m  Umschaltventil hort nicht auf, sich zu
drehen.

Analysator initialisieren.
Ventilstellungen kontrollieren (mit Men-
Ubefehl Apparatur | Komponententest,
Karte Ventile).
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Fehlercode: Fehlermeldung

12: Falsche Versionsnummer

Ursache

Beseitigung

= Version von Steuersoftware und Softwa-
re des internen Rechners passen nicht
zusammen.

= Software-Update durchfiihren.

Fehlercode: Fehlermeldung

13: Keine Verbindung zum Sampler

Ursache

Beseitigung

= Probengeber nicht eingeschaltet.
= Verbindungskabel nicht angeschlossen
oder defekt.

®  Probengeber einschalten und Analysator
initialisieren.
= Verbindungskabel Gberprifen.

Fehlercode: Fehlermeldung

15: Kein Druck

Ursache

Beseitigung

®  Gasanschluss nicht vorhanden oder de-
fekt.

m  Trdgergas anschlieen. Vordruck prifen.

Fehlercode: Fehlermeldung

20: keine Verbindung zur Optik (NDIR)
21: CRC-Fehler Optik

22: Statusfehler Optik

26: Optik-Fehler; falsche Befehlsantwort

Ursache

Beseitigung

= Kommunikationsfehler

= Analysator initialisieren.

m  NDIR-Detektor defekt

= Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

24: Optik-Fehler; Analogwerte aufRer Be-
reich

Ursache

Beseitigung

= Analogwerte des Detektors liegen au-
Rerhalb des Arbeitsbereiches.

= Qualitat des Trégergases Uberprifen.
= Analysator initialisieren und Analogwer-
te iber Komponententest kontrollieren.

Fehlercode: Fehlermeldung

27: Optik-Fehler; Analogwerte auRBer Be-
reich

Ursache

Beseitigung

= Analogwerte des Detektors liegen au-
RBerhalb des Arbeitsbereiches.

Qualitat des Tragergases tberpriifen.
Fur Feststoffmethoden und Anschluss
von Modul HT 1300: Tragergasfluss ho-
her als Saugfluss einstellen.

= Analysator initialisieren und Analogwer-
te iber Komponententest kontrollieren

Fehlercode: Fehlermeldung

30: Keine Verbindung zum N-Sensor

Ursache

Beseitigung

® (LD Detektor ist nicht eingeschaltet.

= Verbindungskabel nicht angeschlossen
oder defekt.

= Falscher Anschluss

®  Detektor einschalten.
= Verbindungskabel Gberprifen.
= Anschluss Gberprifen.

Fehlercode: Fehlermeldung

40: Keine Verbindung zur Spritzenpumpe

Ursache

Beseitigung

®  keine Kommunikation zwischen Analy-
sator und Spritzenpumpe

= Analysator initialisieren.
m  PCausschalten, wieder einschalten und
Analysator initialisieren.
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Fehlercode: Fehlermeldung

80: Keine Verbindung zum Temperaturcon-
troller

Ursache

Beseitigung

®  keine Verbindung zu Feststoffmodul
®  Feststoffmodul nicht eingeschaltet.
" Falscher Anschluss

= Verbindungskabel Gberprifen.
®m  QOptionales Feststoffmodul einschalten.
®  Anschluss Gberprifen.

Fehlercode: Fehlermeldung

81: Bruch Thermoelement HT-Ofen (HT) /
UV-Abdeckung offen (UV)

Ursache

Beseitigung

m  Defektes Thermoelement

m  Service benachrichtigen.

= Ofen nicht angeschlossen

= (Ofen anschlieRRen.

®  Zu hohe Temperatur am Ofen

m  Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

84: Kommunikationsfehler Temperatur-
controller HT-Ofen

Ursache

Beseitigung

= Kommunikationsfehler

®  Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

86: Kein externer Ofen vorhanden

Ursache

Beseitigung

®  keine Verbindung zum Feststoffmodul

= Verbindungskabel tberpriifen.

Fehlercode: Fehlermeldung

111: Fehler Tellerantrieb

Ursache

Beseitigung

®  Antrieb falsch positioniert z. B. ver-
klemmt.
= Antrieb defekt.

®  Analysator initialisieren.
= Wenn Fehler nicht behoben werden
kann, Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

112: Fehler Schwenkantrieb

Ursache

Beseitigung

= Antrieb falsch positioniert z. B. ver-
klemmt.
= Antrieb defekt.

= Analysator initialisieren.
= Wenn Fehler nicht behoben werden
kann, Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

113: Fehler Hubantrieb / Sampler: Fehler
im z-Antrieb (Schritte verloren)

Ursache

Beseitigung

= Antrieb falsch positioniert z. B. ver-
klemmt.
= Antrieb defekt.

= Analysator initialisieren.
= Wenn Fehler nicht behoben werden
kann, Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

114: Fehler Rackerkennung

Ursache

Beseitigung

= Probentablett nicht richtig aufgesetzt.

®  Probentablett erneut aufsetzen, auf Ein-
rasten achten.
= Analysator initialisieren.

Fehlercode: Fehlermeldung

115: Falsches Rack

Ursache

Beseitigung

m  falsches Probentablett in der Software
eingestellt.

= Softwareeinstellungen priifen.
= Wenn nétig, anderes Probentablett ein-
stellen.

Fehlercode: Fehlermeldung

116: Sampler unbekannter Befehl

Ursache

Beseitigung

m  Kommunikationsfehler

m  Service benachrichtigen.
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Fehlercode: Fehlermeldung

200: Neustart des Computers im Analysen-
gerat

Ursache

Beseitigung

®  Reset interner Rechner
= (Jberspannung
®  Kurzzeitiger Spannungsausfall

= Wenn Status LED-Anzeige leuchtet,
Analysator initialisieren.

m  Bei wiederholtem Auftreten genau be-
obachten, wann der Fehler auftritt. Da-
bei Statuszeile beachten.

Fehlercode: Fehlermeldung

201: Neustart des internen Programms

Ursache

Beseitigung

= |nterner Programmfehler

Analysator initialisieren.

®=  Bej wiederholtem Auftreten genau be-
obachten, wann der Fehler auftritt. Sta-
tuszeile beachten!

Fehlercode: Fehlermeldung

202: Datei method.txt nicht vorhanden

203: Datei init.cnf nicht vorhanden

Ursache

Beseitigung

= Programmfehler

= Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

401: Spritzen-Pumpe: Initialisierung
402: Spritzen-Pumpe: ungiiltiger Befehl
403: Spritzen-Pumpe: ungiiltiger Operand

404: Spritzen-Pumpe: fehlerhafte Befehls-
sequenz

Ursache

Beseitigung

= Kommunikationsfehler
®  Spritzenpumpe defekt

®  Analysator initialisieren.
= Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

407: Spritzen-Pumpe: Spritzenpumpe nicht
initialisiert

Ursache

Beseitigung

= Analysator nach Einschalten noch nicht
initialisiert.
®  Reset der Spritzenpumpe

= Analysator initialisieren.

Fehlercode: Fehlermeldung

409: Spritzen-Pumpe: Pumpe schwergén-
gig

Ursache

Beseitigung

®  Verstopfung einer Schlauchleitung

®  Fehlerursache suchen und beseitigen.
®  Schlauchleitung reinigen oder wechseln.
= Analysator initialisieren.

= Spritzenpumpe defekt

m  Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

410: Spritzen-Pumpe: Ventil schwergéangig

Ursache

Beseitigung

®  Spritzenpumpe defekt
= Ventil kaputt

®  Service benachrichtigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

411: Spritzen-Pumpe: Pumpenschritt nicht
erlaubt

415: Spritzen-Pumpe: ungiiltiger Befehl

Ursache

Beseitigung

= Kommunikationsfehler

= Analysator initialisieren.

®  Spritzenpumpe defekt

®  Service benachrichtigen.
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Statusfehler

Fehlercode: Fehlermeldung

MESSx: Fehler Analysengerat: MESSx Mes-
sung wird abgebrochen

Ursache

Beseitigung

m  Geratefehler

Analysator initialisieren.
Fehler bestatigen. Anzeige im Fenster
System-Status beachten.

®  Ursache fiir Geréatefehler suchen und be-
seitigen.

Fehlercode: Fehlermeldung

Peltiertemperatur auf3er Bereich

Ursache

Beseitigung

®  Peltierkithlung nicht ausreichend

Service benachrichtigen.
= Nach erfolgter Reparatur Wasserfallen
wechseln.

Fehlercode: Fehlermeldung

Mindestprobenvolumen > GeféRvolumen

Ursache

Beseitigung

= Bei Probenaufgabe mit Probengeber:
Probenvolumen zu grol§ gewahlt.
Anzahl der Bestimmungen zu hoch

= Finstellungen in Methode tberpriifen:
Probenvolumen/Spilvolumen.

= Anzahl der Bestimmungen (Wiederhol-
messungen) an GefaRvolumen anpas-
sen.

Statusfehler werden im Fenster System-Status rot bzw. gelb dargestellt.

Fehleranzeige

In 160 ml/min; Out < 150 ml/min

Ursache

Beseitigung

= (berwurfmutter am Verbrennungsrohr
bzw. Schleuse nicht richtig angezogen
(nach Katalysatorwechsel).

®  Tragergaszufuhr zum Ofenkopf bzw.
Schleuse nicht richtig verbunden (nach
Katalysatorwechsel).

= Dichtringe am Verbrennungsrohr defekt
(stark deformiert) oder nicht aufgescho-
ben (nach Katalysatorwechsel).

®m  FAST-Verbinder am TIC-Kondensatgefal3
undicht

= Verbindung am Wasserfallensystem lo-
cker (nach Wechsel Wasserfallen oder
Wartung Halogenfalle)

= Verschraubungen auf Vollstandigkeit,
Deformation kontrollieren. Bei Bedarf
festdrehen.

m  Tragergaszufuhr kontrollieren, insbe-
sondere FAST-Verbinder an Analysator-
wand und Schraubverbindung am Ofen-
kopf.

= Alle Verbindungsstellen an den Wasser-
fallen kontrollieren. Bei Bedarf FAST-
Verbinder wechseln.

= Verbindung Verbrennungsrohr - Kon-
densationsschlange bzw. Verschraubun-
gen undicht

®  Verbindung Verbrennungsrohr - Kon-
densationsschlange kontrollieren, insbe-
sondere Sitz der Gabelklemme.

= Verbrennungsrohr defekt (Risse, ausge-
brochene Stellen am Rand)

= TIC-KondensatgefaR defekt (ausgebro-
chene Stellen an den Anschlissen)

m  (lasteile kontrollieren. Bei Bedarf erset-
zen.

®=  Wasserfallen belegt

= Wasserfallen ersetzen.

®  Schlauch der Kondensat-Pumpe undicht

= Kondensat-Pumpe kontrollieren. Bei Be-
darf Schlauch ersetzen.
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Fehleranzeige

In 160 ml/min; Out < 150 ml/min;
Out > 170 ml/min

Ursache

Beseitigung

= MFM (Massenflussmesser) defekt

= Fluss, wenn moglich, mit externem Mas-
senflussmesser kontrollieren, zur Fehler-
bestatigung.

®  Service benachrichtigen.

®=  Fillung Halogenfalle verbraucht.

= Halogenfalle Gberprifen.

Fehleranzeige

In < 160 ml/min; Out < 150 ml/min

Ursache

Beseitigung

= Kein Tragergas
= Schlauchleitung undicht

Tréagergas am Druckminderer aufdrehen.
Undichte Stelle suchen und beseitigen.

= Vordruck der Tragergaszufuhr zu niedrig

m  Tragergasvordruck korrekt einstellen.

= Druckschalter im Analysator wurde aus-
geldst, gleichzeitig mit Fehlermeldung
10: Gasdruckfehler.

®  Siehe Beseitigung 10: Gasdruckfehler

= MFC defekt

m  Service benachrichtigen.

Fehleranzeige

In <160 ml/min; Out =160 + 5 ml/min

= Kein Tragergas

m  Tragergas am Druckminderer aufdrehen.

= Vordruck der Tragergaszufuhr zu niedrig

m  Tragergasvordruck korrekt einstellen.

= MFM defekt

®  Service benachrichtigen.

Fehleranzeige

In 160 ml/min; Out > 170 ml/min

Ursache

Beseitigung

®  Peltierkithlung nicht ausreichend,
gleichzeitig Fehlermeldung Peltiertem-
peratur auf3er Bereich.

®=  Kihlung von oben am TIC-Kondensatge-
faR prifen. Bildung von Kondenswasser
am Kuhlblock zeigt an, dass die Kiihlung
funktioniert.

= MFC defekt

®  Service benachrichtigen.

Fehleranzeige

In; Out = 0 ml/min

Ursache

Beseitigung

= Verstopfung einer Schlauchleitung

= Verstopfte Schlauchleitung ausbauen
und spulen. Danach wieder einbauen.
= Verstopfte Schlauchleitung wechseln.

®=  Keine Methode geladen.

= Methode laden.

Fehleranzeige

Werte des NDIR-Detektors unter Optische
Bank gelb dargestellt.

®  Analogwerte des Detektors liegen am
Rand des Arbeitsbereiches.

®  Halogenfalle kontrollieren. Bei Bedarf
Fillung erneuern.

= Applikationsteam kontaktieren und
Tipps zu Applikationsvorschriften fir
schwierige Probenmatrix einholen.

Die Analogwerte des NDIR-Detektors, die ADU-Werte, kénnen in der Software mit dem
Menibefehl Apparatur | Komponententest, auf der Karte Optische Bank gepriift wer-

den.

Auch wenn die ADU-Werte gelb dargestellt sind, kdnnen Sie weiterhin messen. Die An-
zeige macht Sie darauf aufmerksam, dass der Detektor den optimalen Arbeitsbereich

verlasst.

Die ADU-Werte sinken durch Alterungserscheinungen langsam. Wenn die Werte inner-
halb weniger Analysen sinken, schadigen wahrscheinlich Bestandteile des Analysenga-

ses den Detektor.

127



Stérungsbeseitigung

multi N/C 3100 (duo, pharma)

7.3

128

Geratefehler

In diesem Abschnitt wird eine Reihe von Gerétefehlern und analytischen Problemen be-
schrieben, die der Benutzer zum Teil selbst beheben kann. Die beschriebenen Gerate-
fehler sind meist deutlich erkennbar. Die analytischen Probleme flihren meist zu unplau-
siblen Messergebnissen. Wenn die Lésungsvorschldge nicht zum Erfolg fithren und
wenn solche Probleme geh&uft auftreten, den Kundendienst der Analytik Jena benach-

richtigen.
Fehler Wasserfallen belegt
Ursache Beseitigung

®  Standzeit Wasserfallen abgelaufen.
= Vermessung von Proben mit starker Ae-

= Wasserfalle erneuern.

rosolbildung
Fehler Streuende Messwerte
Ursache Beseitigung

= Fillung Verbrennungsrohr verbraucht.

m  Katalysator wechseln.

= Dosierung fehlerhaft.

®  Dosierung lberprifen.

®m  Kanile beschadigt.

= Kanile wechseln.

=  Inhomogene Proben

= Kalte Proben vor der Analyse temperie-
ren.
= Proben vor der Analyse filtrieren.

= Rihrung unzureichend

m  Partikelhaltige Proben riihren. Bei Mes-
sungen mit Probengeber Riihrgeschwin-
digkeit in der Methode anpassen.

=  Empfindliche Proben werden durch Um-
gebungsluft beeinflusst.

®=  Fintrag von CO, oder organischen
Dédmpfen aus der Umgebungsluft ver-
hindern.

= Umgebungsbedingungen iberpriifen
und Stérquelle beseitigen.

®m  ProbengefdRe auf Probengeber mit Alu-
miniumfolie abdecken.

®  Bei Handmessung Kopfraum der Probe
begasen.

= Drift NDIR-Basis:
unginstige Integrationskriterien

Methodeneinstellungen tiberpriifen.
Bei Bedarf maximale Integrationszeit er-

Software bricht Messung zu frih ab. hohen.
Fehler Kaniile defekt
Ursache Beseitigung

®  |njektionskanile durch Probenmatrix
und Temperatur wahrend Injektion an-

Ein Anlaufen der Kaniile ist normal.
Kantile austauschen, wenn Probe nicht

gegriffen. mehr als Strahl dosiert, sondern ver-
= Kanile verstopft. spriht wird.
Fehler Probengeber zieht Probe nicht ohne Luft-
blasen auf.
Ursache Beseitigung

=  Probenansaugstrecke undicht

Schlauchverbindungen iberprifen.
Wenn nétig, lose Schlauchverbindungen
zur Kaniile oder dem Ventil der Spritzen-
pumpe festdrehen.

= Probenansaugkaniile verstopft.

m  Kanile ausbauen und im Ultraschall-Bad
reinigen.
m  Kanile wechseln.
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= Dosierspritze undicht
=  PTFE-Dichtlippen des Stempels sind be-
schadigt.

= Dosierspritze ausbauen und kontrollie-
ren.
®  Dosierspritze austauschen.

Fehler

Unvollstédndige Dosierung in die Reaktoren

Ursache

Beseitigung

= Dosierstrecke undicht

m  Schlauchverbindungen tberpriifen.
Wenn nétig, lose Verbindungen fest-
drehen: Spritzenpumpe - Umschaltven-
til, Umschaltventil - Injektionskantile,
Umschaltventil - TIC-Kondensatgefaf

Fehler

Verschleppung

Ursache

Beseitigung

= Ungenigende Spritzenspiilung

®  Dosierspritze vor néchster Injektion mit
Probe spilen. Dafiir Methode bearbei-
ten und unter Spiilzyklen fiir die erste
Messung in Spalte 1,3" eintragen, fir
alle weiteren Messungen ist meist keine
Spilung erforderlich. Hier ,0" in die Ta-
bellenspalten eintragen.

Fehler

Minderbefunde (generell)

Ursache

Beseitigung

®  Katalysator verbraucht.

m  Katalysator wechseln.

®  System undicht

m  System auf Dichtheit kontrollieren.

®  Fehlerhafte Dosierung

= Dosierung tberpriifen.

= Partikelhaltige Proben nicht oder zu we-
nig gerthrt.

m  Partikelhaltige Proben rithren.

Fehler Minderbefunde bei TC-, TOC-, NPOC-,
TNb-Analysen (TIC-Analysen in Ordnung)
Ursache Beseitigung

®  Katalysator verbraucht.

= BeiVerwendung von Platinkatalysator
und Messungen im Differenzmodus
(Proben neutral bis leicht alkalisch):
Katalysator kann regeneriert werden.
Sechsmal angesduertes Reinstwasser
(pH <2) injizieren.
Empfehlung: Pro Analysenserie ein bis
zwei Probenglédser mit angesauertem
Reinstwasser messen.
Katalysator wechseln.
Nach Katalysatorwechsel Kalibrierung
durchzufiihren.

Fehler Minderbefunde bei TIC-Analysen (TC-,
TOC-, NPOC-Analysen in Ordnung)
Ursache Beseitigung

®  Keine Phosphorsdure in der Reagenzien-
flasche

m  Flasche auffillen.

®  Fehlerhafte Dosierung der Probe

m  Dosierung Uberprifen.

129



Stérungsbeseitigung

multi N/C 3100 (duo, pharma)

130

Fehler

Minderbefunde bei TNb-Analysen

Ursache

Beseitigung

m  Katalysator verbraucht.

= Katalysator wechseln.

= Probenkonzentration liegt Gber dem ka-
librierten Bereich.

Auf kalibrierten Bereich achten.
Quadratische Regression verwenden.
Nach Méglichkeit matrixabhangig kali-
brieren.

®  Bei Analyse unbekannter Substanzen
nach Méglichkeit niedrige Konzentratio-
nen verwenden. Wenn maoglich, Probe
verdiinnen.

= Synthetische Luft als Tragergas verwen-
den.

Fehler

Ungewdhnliche Peakform bei TC- und TNb-
Analysen

Ursache

Beseitigung

®  Katalysator verbraucht.

= Hinweis: Gleichzeitig treten Minderbe-
funde auf. Katalysator regenerieren oder
wechseln.

= Ungiinstige Integrationskriterien

®  |ntegrationskriterien in Methode tber-
prifen.

= (Uberschreiten des Messbereichs fiir CLD

®  Probe verdiinnen.

®  Fehlerhafte Dosierung

= Bei manueller Probenaufgabe: Auf
gleichmaRige Injektion achten.

Fehler TNb-Analysen mit CLD fehlerhaft (TC-Ana-
lysen sind in Ordnung)
Ursache Beseitigung

®  Schlauchverbindung zwischen Analysa-
tor und Detektor fehlerhaft
®  Ozonerzeuger defekt

®  Schlauchverbindung tberprifen.
®  Service benachrichtigen.

Fehler Kondensat-Pumpe oder Phosphorséaure-
Pumpe undicht
Ursache Beseitigung

m  Schlauchanschlisse undicht
= Pumpenschlauch defekt

®  Anschlisse prifen.
= Schlauch ersetzen.

Fehler Kontrollleuchten 5V, 24 V an LED-Leiste
leuchten nicht.
Ursache Beseitigung

®  Fehlerin Stromversorgung oder Elektro-
nik

Elektrische Anschliisse tiberpriifen.
Spannungsversorgung des Labors {iber-
priifen.

®  Gerdatesicherung defekt

m  Service benachrichtigen.

Fehler Status LED am Analysator leuchtet nicht
(Lockin).
Ursache Beseitigung

®  |nternes Programm ist nicht gestartet.

= Analysator erneut am Hauptschalter
aus- und wieder einschalten.
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Fehler Kontrollleuchte Heating an LED-Leiste
leuchtet nicht.

Ursache Beseitigung

n | ]

Falsche Temperatureinstellung in Soft-
ware

Temperatureinstellung unter Konfigura-
tion | Optionen, Karte Geratekompo-
nenten priifen.

m  Defektes Thermoelement (Ofen). Kon- m  Service benachrichtigen.
trollleuchte “broken Thermocouple” in
LED-Leiste leuchtet.
m  Defekte Elektronikkomponente = Service benachrichtigen.
" ®m  Anschluss des Verbrennungsofens pri-

Verbrennungsofen nicht richtig ange-
schlossen.

fen.
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8  Transport und Lagerung

8.1 Transport

Beachten Sie beim Transport die Sicherheitshinweise, die im Abschnitt "Sicherheitshin-
weise" gegeben sind.

Vermeiden Sie beim Transport:
®  Erschitterungen und Vibrationen

Gefahr von Schéaden durch St6Re, Erschiitterungen oder Vibrationen!
= Grolle Temperaturschwankungen

Gefahr von Kondenswasserbildung!

8.1.1 Analysator zum Transport vorbereiten

VORSICHT

Verbrennungsgefahr am Ofen

Der Verbrennungsofen ist nach Ausschalten des Gerdtes noch heiR3. Es besteht Verbren-
nungsgefahr.

® Das Gerdt vor Ausbau des Verbrennungsofens abkiihlen lassen.

VORSICHT

Verletzungsgefahr
Beim Umgang mit Glasteilen besteht Verletzungsgefahr durch Glasbruch.

= Mit Glasteilen besonders vorsichtig umgehen.

HINWEIS

Gefahr von Gerdteschaden durch ungeeignetes Verpackungsmaterial

® Das Gerat und seine Komponenten nur in der Originalverpackung transportieren.

® Das Gerdt vor dem Transport vollstdndig entleeren und alle Transportsicherungen
anbringen.

® |n die Verpackung ein geeignetes Trockenmittel einbringen, um Schéden durch
Feuchtigkeit zu verhindern.

Bereiten Sie den Analysator wie folgt fiir den Transport vor:

» Die Phosphorsdure-Pumpe und die zugehérigen Schlduche mit Reinstwasser spiilen.
Die Komponenten leeren.

Den Analysator am Hauptschalter ausschalten. Das Gerat abkiihlen lassen.
Die Gasversorgung abstellen. Den Netzstecker aus der Netzsteckdose ziehen.

Alle Kabel und Gasschlduche an der Riickseite des Analysators [6sen.

v v Vv WV

Die Tiren des Analysators &ffnen.
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Die Reagenzienflasche und die Auffangschale sowie weitere lose Zubehérteile ent-
fernen. Den Schlauch bzw. die Schlduche mit einem sauberen Papiertuch abwischen.

A VORSICHT! Die Schlauche enthalten Reste von Saure.

Die Kanilen von den Schlduchen l6sen. Die Kaniilen in die Kanilenverpackung ste-
cken.

E¥ HINWEIS! Die Kandlen vorsichtig verpacken. Die Kanilen kénnen sich verbiegen.

Die Schlduche aus den Anschliissen an der Halogenfalle ziehen. Die Halogenfalle aus
den Klemmen entnehmen.

Das TIC-Kondensatgefal} demontieren und entleeren.

Offene Schlauchenden in Schutzbeutel verpacken und z. B. mit Klebebéndern im
Analysator sichern.

Abb. 75 Komponenten hinter den Fronttiiren fiir den Transport gesichert

»

Die linke Seitenwand 6ffnen:

- Die vier Befestigungsschrauben abschrauben. Die Schrauben sind unverlierbar
und bleiben in der Wand.

- Den Schutzleiteranschluss abziehen. Die Seitenwand sicher ablegen.

Die Kondensationsschlange vorsichtig aus der Halterung herausnehmen, entleeren
und sicher ablegen.

Das Verbrennungsrohr ausbauen.
Den Verbrennungsofen ausbauen.

Die freien Schlauchenden im Gerateinnenraum in einen Schutzbeutel verpacken und
fixieren mit Klebeband am Analysator fixieren.

Die linke Seitenwand des Analysators schlieRen:
- Den Schutzleiteranschluss an der Seitenwand anstecken.

— Die Schrauben an der unteren und anschlieRend an der oberen Seite anschrau-
ben. Die Schrauben reihum festziehen.

Die obere Ofenabdeckung auflegen und mit Klebeband fixieren.
Die Fronttiiren des Analysators schlieRRen.

Das Zubehor sorgfaltig verpacken. Darauf achten, dass die Glasteile bruchsicher ver-
packt sind.

Den Analysator und das Zubehor in der Originalverpackung verpacken.

v" Der Analysator ist sicher fir den Transport verpackt.

Sehen Sie dazu auch

Wartung und Pflege [ 88]
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8.1.2 Probengeber AS vario zum Transport vorbereiten

HINWEIS

Gerateschaden bei Transport ohne Sicherung

Bei einem Transport ohne Transportsicherung kann das Gerat Schaden nehmen.

® Vor einem Transport immer Transportsicherung einsetzen.

Abb. 76 Probengeber fiir Transport sichern
1 Transportsicherung 2 Schraube M3x12
» Den Probengeber auf die Seite drehen und sicher abstellen.
» Den Probengeberarm im Uhrzeigersinn bis zum Anschlag drehen.
v' Die Antriebe befinden sich in der richtigen Position.
» Die Transportsicherung bis zum Anschlag in die Offnung des Bodenblechs schieben.

» Die Transportsicherung mit der Schraube und dem mit dem mitgelieferten Innen-
sechskantschliissel befestigen.

» Den Probengeber in der Originalverpackung verpacken.

v' Der Probengeber kann sicher transportiert werden.
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8.1.3

8.2

Gerat im Labor umsetzen

Lagerung

VORSICHT

Verletzungsgefahr beim Transport

Durch Fallenlassen des Gerates besteht Verletzungsgefahr und das Gerat wird beschéa-
digt.
® Beim Umsetzen und Transportieren des Gerdts umsichtig vorgehen. Das Gerét nur
zu zweit heben und tragen.

® Das Gerat fest mit beiden Handen an der Unterseite fassen und gleichzeitig anhe-
ben.

Beachten Sie beim Umsetzen des Gerdtes im Labor Folgendes:

®  Es besteht Verletzungsgefahr durch nicht ordnungsgemald gesicherte Teile!
Vor dem Umsetzen des Gerates alle losen Teile entfernen und alle Anschliisse vom
Gerat trennen.

®  Zum Transport des Gerdtes sind aus Sicherheitsgriinden zwei Personen erforderlich,
die sich an beiden Gerateseiten positionieren.

®  Da das Gerat keine Tragegriffe aufweist, das Gerat fest mit beiden Handen an der
Unterseite anfassen. Das Gerét gleichzeitig anheben.

®  Die Richtwerte und die Einhaltung der gesetzlich vorgeschriebenen Grenzwerte fiir
das Heben und Tragen von Lasten ohne Hilfsmittel beachten.

®  Am neuen Standort die Aufstellbedingungen beachten.

HINWEIS

Gefahr von Gerateschdden durch Umwelteinfliisse

Umwelteinflisse und Kondenswasserbildung kénnen zur Zerstérung einzelner Kompo-
nenten des Gerates fiihren.

® Das Gerdt nur in klimatisierten Rdumen lagern.

® Darauf achten, dass die Atmosphére frei von Staub und dtzenden Dampfen ist.

Wird das Gerét nicht sofort nach Lieferung aufgestellt oder wird es fiir eine l&dngere Zeit
nicht bendétigt, ist es in der Originalverpackung zu lagern. In die Verpackung bzw. in das
Gerét ist ein geeignetes Trockenmittel einzubringen, um Schéden durch Feuchtigkeit zu
vermeiden.

Die Anforderungen an die klimatischen Bedingungen des Lagerorts sind in den Spezifi-
kationen genannt.
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9 Entsorgung

Abwasser

Halogenfalle

Katalysator

Analysator
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Im laufenden Betrieb fallt Abwasser an, das Saure und Probe enthélt. Fiihren Sie die
neutralisierten Abfélle gemal} den gesetzlichen Vorschriften der fachgerechten Entsor-
gung zu.

Die Halogenfalle enthalt Kupfer und Messing. Nehmen Sie mit der zustédndigen Stelle
(Behorde oder Abfallunternehmen) Kontakt auf. Dort erhalten Sie Informationen Gber
Verwertung oder Beseitigung.

Die Spezialkatalysatoren enthalten Pt(Al,O;) oder CeO,.

Fuhren Sie den verbrauchten Katalysator gemaR den gesetzlichen Vorschriften der fach-
gerechten Entsorgung zu.

Die Analytik Jena nimmt den Spezialkatalysator zur Entsorgung zuriick. Wenden Sie sich
bitte an den Kundendienst. Adresse siehe Titelinnenseite.

Das Geréat und seine elektronischen Komponenten sind nach Ablauf der Lebensdauer
nach den geltenden Bestimmungen als Elektronikschrott zu entsorgen.
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10 Spezifikationen

10.1 Technische Daten

Allgemeine Kenndaten

Bezeichnung/Typ

multi N/C 3100
multi N/C 3100 pharma
multi N/C 3100 duo

Abmessungen des Grundgerats (B x H x T)

513 x 464 x 550 mm

Masse des Grundgerats

30 kg

Verfahrensdaten Aufschlussprinzip Thermokatalytische Oxidation
Aufschlusstemperatur Bis 950 °C, katalysatorabhdngig
Messverfahren TC, TIC, TOC (Differenzmethode), NPOC,
DOC, TN,, POC
Probenzufithrung FlieRinjektion
Probenvolumen 100 ... 1000 pl
Partikelgangigkeit GemaR DIN EN 1484
Detektionsprinzip Kohlenstoff NDIR (gekoppelt mit VITA-Verfahren)
Messbereich TC, TOC, NPOC, TIC 0...30000 mg/I
Messbereich TC, TOC in Feststoffen 0..500mg
(mit Feststoffmodul HT 1300 )
Stickstoffdetektion Detektionsprinzip Stickstoff (optional) CLD
ChD
Messbereich TN, (CLD) 0...20000 mg/I
Messbereich TN, (ChD) 0...10000 mg/I
Prozesssteuerung Steuer- und Auswertesoftware multiWin
Funktionsumfang der Software Echtzeitgrafik, Statusanzeige wéhrend der
Analyse, grafische Darstellung der Messer-
gebnisse, Ergebnisausdruck
Datenintegritat und Konformitat zu den
Pharmarichtlinien 21 CFR Part 11 und Eu-
draLex Volume 4 Annex 11 in der Pharma-
software
Gasversorgung Option 1 Sauerstoff >4.5
Option 2 Synthetische Luft Kohlenwasserstoff- und CO,-frei
(aus Druckgasflasche)
Option 3 gereinigte Druckluft CO, <1 ppm
(iber TOC-Gasgenerator bereitge- Kohlenwasserstoffe (als CH,)
stellt) <0,5 ppm
Eingangsdruck 400 ... 600 kPa
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Elektrische KenngréRen

Umgebungsbedingungen

Mindestausstattung Steuer-

rechner
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Flussrate 15 I7h, abhdngig vom Messmodus
Messgasfluss 160 ml/min

NPOC-Ausblas- 50 ... 160 ml/min

fluss

Spannung 115/230V
Frequenz 50/60 Hz
Absicherung 2T6,3AH
Mittlere typische Leistungsaufnahme 400 VA
Maximale Leistungsaufnahme 500 VA
Schnittstelle zum PC USB 2.0
Schnittstelle zu Modulen/Zubehéren RS 232

Nur Originalsicherungen von Analytik Jena verwenden!

Betriebstemperatur

+10 ... 35 °C (Klimatisierung empfohlen)

Maximale Luftfeuchte

90 % bei 30 °C

Luftdruck

0,7 ...1,06 bar

Lagertemperatur

5..55°C

Luftfeuchte bei Lagerung

10 ... 30 % (Trockenmittel verwenden)

Einsatzhohe (maximal)

2000 m

Prozessor

Festplatte

RAM
Bildschirm-Auflésung

Min. 3,2 GHz
Min. 40 GB

Min. 4 GB

Min. 1280 x 780

USB-Schnittstelle

Min. 1 USB 2.0 Schnittstelle, zum Anschluss
des Grundgeréts

CD/DVD-Laufwerk

Fur Software-Installation

Betriebssystem

Windows 10 oder héher, Windows 7/8.1
wird unterstitzt, 32 oder 64 bit
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10.2 Normen und Richtlinien

Schutzklasse und Schutzart

Geréatesicherheit

EMV-Vertraglichkeit

Umwelt- und Umgebungsein-
flusse

EU-Richtlinien

Richtlinien fir China

Das Gerat hat die Schutzklasse I.

Das Gerat erfillt die Sicherheitsnormen

= EN61010-1

= EN61010-2-081

= EN61010-2-010

= EN61010-2-051 (fir Betrieb mit Probengeber)

Das Gerat ist auf Stéraussendung und Storfestigkeit geprift.

Das Gerét erfiillt die Anforderung an Stéraussendung nach
m EN61326-1 (EN 55011 Gruppe 1, Klasse B)

Das Gerét erfiillt die Anforderung an Storfestigkeit nach
= EN61326-1 (Anforderungen an Gebrauch in grundlegender Umgebung)

Das Gerat wurde in Umweltsimulationspriifungen unter Gebrauchs- und Transportbe-
dingungen gepriift und erfillt die Anforderungen nach:

= SO 9022-2

= |SO09022-3

Das Gerét erfiillt die Anforderungen nach Richtlinie 2011/65/EU.

Das Gerat wird nach Normen gebaut und gepriift, die die Anforderungen der EU-Richtli-
nien 2014/35/EU sowie 2014/30/EU einhalten. Das Gerat verlasst das Werk in sicher-
heitstechnisch einwandfreiem Zustand. Um diesen Zustand zu erhalten und einen ge-
fahrlosen Betrieb sicherzustellen, muss der Anwender die Sicherheitshinweise und Ar-
beitshinweise beachten, die in der Benutzeranleitung enthalten sind. Fiir mitgeliefertes
Zubehor und Systemkomponenten anderer Hersteller sind deren Benutzeranleitungen
mafgebend.

Das Gerat enthalt reglementierte Substanzen (nach Richtlinie GB/T 26572-2011). Die
Analytik Jena garantiert, dass diese Stoffe bei bestimmungsgeméaRer Verwendung in den
nachsten 25 Jahren nicht austreten und damit innerhalb dieser Periode keine Gefahr fir
Umwelt und Gesundheit darstellen.
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