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1 Einleitung

1 Einleitung

1.1 Aufbau des Bedienungslehrganges

Der vorliegende Bedienungslehrgang beschreibt den ersten Umgang mit
der Software viva. Anhand der manuellen, teilautomatisierten und auto-
matisierten Bestimmung einer Suppressor-Konzentration und Brightener-
Konzentration werden Sie in die wichtigsten Bedienelemente eingefuhrt.

Im Programmteil Konfiguration definieren Sie die Gerate, Losungen,
Elektroden und Dosiereinheiten.

Im Programmteil Methode erstellen Sie die Methoden.

Im Programmteil Arbeitsplatz flhren Sie die Bestimmungen durch und
nehmen Live-Anderungen vor.

Im Programmteil Datenbank bearbeiten Sie die Bestimmungen.

1.2 Programmbeschreibung

Konfiguration

Methode

=

Arbeitsplatz

Datenbank

Bedienungslehrgang CVS

viva besteht aus folgenden Programmteilen:

= Konfiguration von Geraten, Elektroden, Lésungen, Rackdaten,
Dosiereinheiten und Variablen

= Anwenderverwaltung

= Sicherheitseinstellungen

» Programmadministration

= Methoden erstellen, bearbeiten und verwalten

= Substanzen und Standards definieren

» Kalibriermethode wahlen und Kalibrierparameter definieren
= Resultatdefinition

= Offnen von Arbeitsplatzen, Auswahlen von Methoden
= Eingabe von Probendaten

= Start von Einzel- und Mehrfachbestimmungen

= Anzeige von Live-Kurven



1.3 Darstellungskonventionen

= Offnen/Schliessen von Datenbanken
= Verwalten von Bestimmungen
= Nachbearbeiten von Bestimmungen

= Erstellen von Reports

13 Darstellungskonventionen

In der vorliegenden Dokumentation kdnnen folgende Symbole und Forma-
tierungen vorkommen:

(5-12) Querverweis auf Abbildungslegende

Die erste Zahl entspricht der Abbildungsnummer, die
zweite dem Gerateelement in der Abbildung.

1 Anweisungsschritt

FUhren Sie diese Schritte nacheinander aus.

Methode Dialogtext, Parameter in der Software

Datei » Neu MenU bzw. MenUpunkt

[Weiter] Schaltflache oder Taste

ﬁ WARNUNG
Dieses Zeichen weist auf eine allgemeine Lebens-

oder Verletzungsgefahr hin.

WARNUNG

Dieses Zeichen warnt vor elektrischer Gefahrdung.

WARNUNG

B B

Dieses Zeichen warnt vor Hitze oder heissen Gerate-
teilen.

WARNUNG

Dieses Zeichen warnt vor biologischer Gefahrdung.

VORSICHT

Dieses Zeichen weist auf eine mogliche Beschadi-
gung von Geraten oder Gerateteilen hin.

HINWEIS

~ -t

Dieses Zeichen markiert zusatzliche Informationen
und Ratschlage.

Bedienungslehrgang CVS



2 Vorbereitungen

2 Vorbereitungen

2.1 Ausriistung

Fur die Durchfiihrung der in diesem Bedienungslehrgang beschriebenen
Bestimmungen bendtigen Sie folgende Ausristung:

Gerate

= 894 Professional CVS
= 858 Professional Sample Processor
= 807 Dosing Unit (drei mit 2 mL und eine mit 50 mL Glaszylinder)
= 800 Dosino
— 800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrésse 50 mL zum
Dosieren von VMS
— 800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrésse 2 mL zum
Dosieren von Suppressor-Konzentrat
— 800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrésse 2 mL zum
Dosieren von Brightener-Konzentrat
— 800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrosse 2 mL zum
Dosieren von Standardldésung oder Probe
= 843 Pump Station

Elektroden

= Arbeitselektrode WE
— Pt-Elektrodentip (z. B. 6.1204.610)
— Antriebsachse zu rotierender Scheibenelektrode (RDE) (z. B.
6.1204.510)
= Referenzelektrode RE
— Mit Referenzelektrolyt gefullte Referenzelektrode (z. B.
6.0728.130)
Referenzelektrolyt: c(KCl) = 3 mol/L
— Mit Zwischenelektrolyt gefulltes Elektrolytgefass (z. B.
6.1245.010)
Zwischenelektrolyt: c(KNOs) = 1 mol/L
= Hilfselektrode AE (6.0343.100)

Reagenzien

= VMS (Virgin make-up solution)
B(CuSO,-5H,0) = 60 g/L
o(5H,50,) = 130 mL/L
B(CI") =50 mg/L

= Suppressor-Konzentrat
o(Suppressor) = 1000 mL/L
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2.2 Losungen herstellen

= Brightener-Konzentrat
o(Brightener) = 1000 mL/L

Zubehor

» Messgefass 10-90 mL (6.1415.210)

»  Messgefass 10-150 mL (6.1415.250)

=  Zwei Glasflaschen 100 mL

» Glasflasche 2 L

= Flaschenhalter (6.2055.110)

» Drei Gewindeadapter GL 45 auf GL 45

= FEP-Schlauch / M6/ 100 cm (6.1805.120)

= Vier FEP-Schlauche / M6 / 200 cm (6.1805.530)

2.2 Losungen herstellen

VMS

1 Ineinen 2000 mL Messkolben 120 g CuSO,-5H,0 in ca. 800 mL dei-
onisiertem Wasser 0sen.

2 WARNUNG

Losung wird heiss!

Vorsichtig 260 mL H,SO, konz. und 0.165 g NaCl zugeben.

3 Nach dem Abkuhlen auf Raumtemperatur mit deionisiertem Wasser
auf 2000 mL auffullen.

Suppressor-Standardlésung
Fur die Herstellung der Suppressor-Standardldsung wird Suppressor-Kon-

zentrat verwendet.

1 Ineinen 50 mL Messkolben VMS vorlegen, 0.5 mL Suppressor-Kon-
zentrat dazugeben und mit VMS auf 50 mL auffullen.

Standardlosung: o(Suppressor) = 10 mU/L.

Bedienungslehrgang CVS



3 Konfiguration

3 Konfiguration

Die via USB-Anschluss mit dem PC verbundenen Metrohm-Gerate werden
beim Programmstart automatisch erkannt, ebenso die an MSB-Anschlus-
sen von USB-Geraten angeschlossenen Gerate (Dosinos, Probenwechsler).

Im Programmteil Konfiguration wird definiert, was in einer Methode und
am Arbeitsplatz verwendet wird. Dazu gehoren:

= QGerate

= Dosiereinheiten

= Losungen

= Sensoren/Elektroden

= Rackdaten

= Common Variablen/Globale Variablen

3.1 Software starten

Gerate

Dosiereinheiten
Losungen

Sensoren/Elektroden

Bedienungslehrgang CVS

E HINWEIS

Gerate werden automatisch erkannt und konnen von viva Uberwacht
werden.

Um das Programm viva zu starten, gehen Sie wie folgt vor:
1 Das Symbol von viva auf dem Desktop anklicken.

2 Benutzername und Passwort (falls definiert) eingeben und [OK] ankli-
cken.

3 Das Symbol [Konfiguration] anklicken.

Das Dialogfenster des Programmteils Konfiguration wird gedffnet.
Es kdnnen maximal sechs Unterfenster angezeigt werden. Zur Aus-
wahl stehen:

Anzeige der automatisch erkannten Gerate.
Anzeige der automatisch erkannten Dosiereinheiten.
Anzeige der Daten der definierten Losungen.

Anzeige der Daten fir alle definierten Sensoren und Elektro-
den.



3.1 Software starten

Rackdaten Anzeige der Daten der automatisch erkannten Metrohm-Pro-
benracks.

Common Variablen Anzeige der Daten aller Common Variablen.

Globale Variablen Anzeige der Daten aller Globalen Variablen.

Bedienungslehrgang CVS



4 Manuelle Bestimmung

4 Manuelle Bestimmung

Eine manuelle Bestimmung wird mit folgendem Gerat durchgefihrt:

»« 894 Professional CVS

4.1 Konfiguration

4.1.1 Gerat konfigurieren

894 Professional CVS

Um das 894 Professional CVS zum ersten Mal zu starten, gehen Sie wie
folgt vor:

1 Gerat anschliessen

=  Mit dem Netzkabel (6.2122.0x0) das 894 Professional CVS am
Stromnetz anschliessen.

= Das Controller-Kabel (6.2151.000) am Anschluss "Controller" des
894 Professional CVS anschliessen.

= Den USB-Stecker des Controller-Kabels an einem USB-Anschluss
des PCs anschliessen.

Das 894 Professional CVS wird bei aktiver USB-Verbindung gestartet
und von viva automatisch erkannt.

009-108 Gerdt speichern @

Das neue Gerat ‘894 Professional C¥S' mik Seriennummer
= ‘01109 wurde erkannt.

Soll es in der Geratetabelle gespeichert werden?

Ja | | Mein

2 Gerat in Tabelle speichern
Die Meldung mit [Ja] bestatigen.

Das Dialogfenster Eigenschaften - 894 Professional CVS - 'Ge-
ratename’ wird gedffnet.

Bedienungslehrgang CVS



4.1 Konfiguration

aligermein | ar |

Eigenschaften - 834 Professional CVS - 894 1

Gerakename |894_1

Gerdtetyp |894 Professional Cvs

Programrnversion | 5.884.0011

Gerite-Seriennurmmer | 01109

FPGA-Version [0

Inbetriebnahme |2013-03-28 16:06:04 UTC+1

Bemerkungen

[o]4

l | Abbrechen

3 Geratenamen eingeben (optional)

Auf der Registerkarte Allgemein im Feld Gerdatename einen neuen
Namen fur das Gerat eintragen und das Dialogfenster mit [OK]

schliessen.

Das neu erkannte Gerat wird im Unterfenster Gerate in der Gerate-

tabelle eingetragen.

H HINWEIS

Um eine hohe Messgenauigkeit zu gewahrleisten, muss der Kalibrator
aktiviert werden (siehe Handbuch — Kurzanleitung 894 Professional

CVS).

4.1.2 Elektroden konfigurieren

Die Elektroden werden im Unterfenster Sensoren/Elektroden konfigu-

riert.

Bei den hier verwendeten Methodenvorlagen werden die standardmassig
aufgelisteten Elektroden verwendet.

Sensoren;/Elektroden

Bearbeiten ™ |T|

Sensorname A Sensorkyp Geratename Inbetriebnahme Yerfallsdatum
P 1 |Suxiliary electrode | Hifselektrode 2012-12-12
2 |RDE RDE 2012-12-12
3 |Reference electr,.. Referenzelektrode 201z-12-12
4 |Temperature sen... | Temperatursensar 2012-12-12

Bedienungslehrgang CVS



4 Manuelle Bestimmung

4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

Eine Methode ist eine Ablaufvorschrift zur Bearbeitung einer Probe. Sie
umfasst alle Bestandteile, die zum Aufnehmen von Voltammogrammen
notig sind. Dazu gehoren:

» Gerdte und deren Startparameter

= Ablauf einer Methode definieren. Er besteht aus Spuren, die aus ver-
schiedenen Befehlen aufgebaut sind.

= Parameter fur die Auswertung der Voltammogramme

= Resultatdefinitionen

In diesem Kapitel erstellen Sie mit Hilfe von Methodenvorlagen:

= Eine Methode zur manuellen Konditionierung der Pt-Arbeitselektrode

= Eine Methode zur manuellen Bestimmung der Suppressor-Konzentra-
tion (Einzelbestimmung)

= Eine Methode zur manuellen Bestimmung der Brightener-Konzentra-
tion (Einzelbestimmung)

4.21 Pt-Arbeitselektrode konditionieren

Die Pt-Arbeitselektrode muss vor der Analyse konditioniert werden. Bei
regelmassigem Gebrauch muss eine Konditionierung mindestens taglich
durchgeflhrt werden.

4.2.11 Methode erstellen

viva enthalt Methodenvorlagen, welche alle erforderlichen Befehle enthal-
ten, um eine Bestimmung durchzufihren. Diese Methodenvorlagen kon-
nen individuell angepasst werden. Sie konnen z. B. Parameter andern, eine
andere Datenbank zum Speichern von Bestimmungen wahlen oder zusatz-
liche Befehle hinzufugen.

Es ist empfehlenswert, mit einer Methodenvorlage zu arbeiten, Sie haben
aber auch die Moglichkeit, eine Methode komplett neu zu erstellen. Dazu
wahlen Sie die Methodenvorlage Leere Methode.

Methodenvorlage laden

1] g ' 1 Das Symbol des Programmteils Methode anklicken.

2 Uber das MenU Datei » Neu... das Dialogfenster Neue Methode
offnen.

Bedienungslehrgang CVS
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4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

Neue Methode

‘orlagen

Beschreibung

|:| Leere Methode
L0 Durnrry-Zellen-Test
¢ Uavs

|__"| Brightener-Bestimmung (CWS, MLAT ) manuel
|__"| Brightener-Bestimmung (CWS, MLAT) tellautormatisiert
|__"| Brightener-Bestimmung (CWS, MLAT ) autornatisiert
|_) konditionierung {Cu-vMS ) manuel|
|__"| Konditionizrung (Cu-WMS) teilautormatisiert
|__°| Konditionierung (Cu-WMS) autornatisiert
|__°| Suppressor-Bestimmung (Cws, OT) manuell
|__°| Suppressor-Bestimmung (CwS, DT) teilautornatisiert
| suppressor-Bestimmung (Cws, DT automatisiert

Konditionierung {Cu-¥MS) manuell

Manuelle Konditionierung der Pt-aArbeitselekbrode in Cu-¥MS

] [ Abbrechen

3 Unter Vorlagen » CVS, im linken Teil des Fensters, Konditionie-
rung (Cu-VMS) manuell auswahlen und [OK] klicken.

Die Methodenvorlage wird gedffnet.

'
START VA TRACK
Hauptspur VA-Spur

ADD AUX

WMS zugeben

I

CALL COMND

Konditionieren in Cu-vMS
> VA-Spur

I

CALL VMS

WMS Messen
> VA-Spur

l

END

Hauptspur

VA-Spur

Die Methode besteht aus einer Hauptspur und einer VA-Spur. Der
Befehl CVS ist in eine separate VA-Spur ausgelagert um sicherzustel-

Bedienungslehrgang CVS



Hauptspur

ADD AUX

WMS zugeben

CALL COND

CALL COND

Konditionieren
> WA-Spur

CALL VMS

CALL WVMS

WMS Messen
[ 2 WA-SpUr

VA-Spur

e

CVS

ADD AUX

WMS zugeben

Bedienungslehrgang CVS

4 Manuelle Bestimmung

len, dass bei jedem erneuten Aufruf mit denselben voltammetrischen
Parametern gemessen wird.

Bedeutung der einzelnen Befehle

FUr eine Konditionierung der Pt-Arbeitselektrode werden die folgenden
Befehle bendtigt:

Mit dem Befehl ADD AUX wird die Zugabe einer Hilfslosung definiert. Es
wird angegeben, wie gross das zuzugebende Volumen ist, wie die Zugabe
erfolgt (manuell oder mit Dosierer) und welche Meldungen angezeigt wer-
den sollen.

Mit dem Befehl CALL COND wird die VA-Spur aufgerufen. Sie wird so
lange ausgeflhrt, bis eines der definierten Stoppkriterien erfullt ist. Dieser
Befehl wird zum Konditionieren der Arbeitselektroden in der Cu-VMS ver-
wendet.

Mit dem Befehl CALL VMS wird die VA-Spur erneut aufgerufen. Die in
der aufgerufenen VA-Spur aufgenommenen Daten werden fur die Berech-
nung des VMS-Wertes zur Normierung der Kalibrierkurven in der Kalibrier-
methode DT (Dilution Titration) verwendet.

Mit dem Befehl CVS werden CVS-Messungen (Cyclic Voltammetric Strip-
ping) durchgefuhrt.

Befehlsparameter definieren

In den Methodenvorlagen mussen noch verschiedene applikationsspezifi-
sche Parameter angepasst werden. Diese Parameter entnehmen Sie der
Applikationsdokumentation. Um die applikationsspezifischen Parameter
anzupassen, gehen Sie wie folgt vor:

1 Auf Befehl ADD AUX doppelklicken.
Das Dialogfenster ADD AUX - VMS zugeben wird geoffnet.

2 Im Bereich Hilfslosung im Feld Volumen das applikationsspezifische
Volumen eintragen.

Im Bereich Hilfslosung ist die Losung VMS vorgegeben.

Im Bereich Zugabe ist die Option Manuell zugeben ausgewahlt.
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4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

3

CALL COND

CALL COND

Konditionieren
WA-Spur

-

ADD AUX - VMS zugeben

g

Befehlsname | ¥M3 zugeben |

Hilfslasung

Lésung | ¥Ms -]

vlumen i

] volumen verrechnen

Zugabe

® Manuell zugeben
() Bereits 2ugegeben
) Mit Dosierer zugeben
Meldung
®  Standardmeldung anzeigen

() Benutzerdsfinierte Meldung anzeigen

(o] 4 ‘ | Abbrechen

3 Mit [OK] das Dialogfenster schliessen.

4 Auf den Befehl CALL COND doppelklicken.
Das Dialogfenster CALL COND - CALL COND wird geoffnet.

In diesem Fenster werden die applikationsspezifischen Stoppkriterien
fur die VA-Spur definiert. Sobald eine definierte Standardabweichung
der gemessenen Ladung Q erreicht ist (oder nach einer definierten
Anzahl von Durchlaufen), wird die VA-Spur beendet.

Bedienungslehrgang CVS
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4 Manuelle Bestimmung

CALL COND - CALL COND

(=)

Befehlsname
Aufruftest
SpUrnarne
Stoppkriterien
W Auswerkegrisse

i-Messhefehl
Substanz
Standatdabweichung

W anzahl Durchlaufe

anzahl Durchl&ufe

Akkion

[ ablaufzeit
ablaufzei
Akkion

[ Bedingung
Biedingung
Akkion

[caLL conp|

|K0nditi0nieren in Cu-¥Ms

| VA-Spur IE”
Levs [
| Cu |E||
%

| Befehl abbrechen Iz“
min

| Befehl abbrachen =]
| Biefehl abbrechen =]

[o]4

H Abbrechen l

5 Auf den Befehl CVS doppelklicken und die Registerkarte Allgemein/
Hardware auswahlen.

13
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4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

Befehlsname |CVS |
Allgemein/Hardware | Yorbehandlung ] Sweep l Machbehandiung l Potentiostat |
Gerat
Geratename | nicht definiert E|
Geratetyp | 594 Professional C¥S E”
sensoren;Elektroden
Arbeitselekirode | RDE E”
Referenzelekirode | Reference electrode E”
HilFselekkrode | Auiliary electrode |Z||
Riihrer
Rkt geschwindigheit 2800 ﬂ mir=t
W Hydrodynamische Messung

0K H Abbrechen ]

Im Bereich Gerat der Methode ein in der Konfiguration vorhandenes
Messgerat zuordnen (das Gerat muss in der Gerdtetabelle der Konfi-
guration vorhanden sein).

Die Registerkarte Sweep auswahlen.

[ evs-cvs

Befehlsname | VS |

AllgemeinHar dware

Worbehandlurg |m[ Machbehandiung ] Patentioskat
Startspannung W
Urnkehrspannung 1 W
Urmnkehrspannung 2 W
Spannungsschritk W
Spannungsschrittzeit 5
Sweep-Rate Ws
Yorbereitungszyklen
Messzyklen
Sweep-Dauer 5

a4 ‘|| Abbrechen ||

Bedienungslehrgang CVS




4 Manuelle Bestimmung

8 Die applikationsspezifischen Parameter aus der Applikationsdoku-
mentation eintragen.

9 Das Dialogfenster mit [OK] schliessen.

Methodentest

Um die Methode vor dem Speichern auf Plausibilitat zu testen, gehen Sie
wie folgt vor:

1 Das Menii Datei » Methodentest oder das Icon % anklicken.

2 Meldung mit [OK] bestatigen.

Eventuelle Fehler korrigieren.

Methode speichern

Nachdem Sie alle relevanten Parameter fir die Methode eingegeben und
kontrolliert haben, speichern Sie die Methode wie folgt ab:

1 Uber das Menu Datei » Speichern unter... das Dialogfenster
Methode speichern 6ffnen.

2 Im Feld Methodenname den Namen Konditionierung (Cu-VMS)
manuell fur die Methode eingeben.

3 [Speichern] anklicken.

4.2.1.2 Konditionierung durchfiihren
Diese Schritte fUhren Sie im Programmteil Arbeitsplatz durch.

Pt-Arbeitselektrode konditionieren

1 Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

2 Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Einzelbestimmung wah-
len.

Bedienungslehrgang CVS
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4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

3 Im Feld Methode die aus der Methodenvorlage erstellte Methode
Konditionierung (Cu-VMS) manuell auswahlen.

‘ b Start 4 [Start] dricken.

Die Aufforderung fr die Zugabe von VMS erscheint.

045-126 Lasung zugeben @

o Gaeben Sie 30,000 mL der Lasung M3 ins Messgefass und
driicken Sie auf [Weiter], um die Spur Fortzusetzen.

| Weiter

E HINWEIS

Alle Loésungen werden Uber die Pipettieroffnung in das Messgefass
gegeben, damit die Elektroden wahrend der Messung nicht dem
Luftsauerstoff ausgesetzt sind.

5 Das in der Meldung angezeigte Volumen VMS in das Messgefass
pipettieren.

6 [Weiter] anklicken.
Die Konditionierung beginnt.

Im Unterfenster Live-Anzeige auf der Registerkarte Hauptspur
wird die Anzahl Durchlaufe und der aktuelle Wert der Standardab-
weichung angezeigt. Das Unterfenster Kurve zeigt die Voltammo-
gramme und die Tabellen der Messkurve.

Bedienungslehrgang CVS



Bedienungslehrgang CVS

4 Manuelle Bestimmung

Live-Anzeige 1 - CALL COND - CALL COND

Hauptspur [ Wa-Spur I Applikationsnotiz ] Meldungen ]

Warten auf Ende der Spur(en):

-

Durchlauf 5

Standardabweichung Cu: 3.5%

20 Cu
15
10
B
=g
0 ——
=
-0.25 0.00 0.25 0.50 075 1.00 1.25 1.50
Uyl
CALL | War | Repl Anzeigen |
P 1 |CALL COND{1} 1 4| =
2 [caLL comnp{1y 2 vl
3 |CALL COMD{Z} 1 v
4 |CALL COMD{Z} z M
£ [CaLL conp{zr 1 vl
6 |CALL COMDY3} 2 v x
Speichern || Auswahl ein | ul

Sobald ein Stoppkriterium erreicht ist, wird die Konditionierung been-
det. Anschliessend wird mit dem Befehl CALL VMS die VA-Spur
erneut aufgerufen und die VMS gemessen. Das in der VMS gemes-
sene Signal (die konditionierte Flache x [C]) wird als Ergebnis in der
Standarddatenbank viva abgelegt.

In dieser Methode entspricht ein Durchlauf drei Sweeps (Spannungsdurch-
laufe). Der erste Sweep (Vorbereitungszyklus) wird verworfen, der zweite
und dritte Sweep (Messzyklus, Replikation) werden fur die Berechnung der
relativen Standardabweichung verwendet.

Die erste Berechnung erfolgt nach dem Ende des zweiten Durchlaufs.

17



4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

Die Anzahl von Vorbereitungszyklen und Messzyklen wird auf der Register-
karte Sweep definiert (siehe "Befehlsparameter definieren”, Seite 11).

4.2.2 Suppressor-Konzentration bestimmen

Die Zugabe von Suppressor zu einer Kupferldsung verringert die Abschei-
dung von Cu auf der Elektrodenoberflache. Die Suppressor-Konzentration
in einem Galvanikbad wird mit der Kalibriermethode DT (Dilution Titration
- VerdUnnungstitration) bestimmt.

Die Methode zur manuellen Bestimmung der Suppressor-Konzentration
beinhaltet:

» die Aufnahme einer Kalibrierkurve mit einer Suppressor-Standardldsung
= die Bestimmung der Suppressor-Konzentration in einer Probe

4.2.2.1 Methode erstellen

Methodenvorlage laden

1] g ' 1 Das Symbol des Programmteils Methode anklicken.

2 Uber das MenU Datei » Neu... das Dialogfenster Neue Methode
offnen.

3 Unter Vorlagen » CVS, im linken Teil des Fensters, Suppressor-
Bestimmung (CVS, DT) manuell auswahlen und mit [OK] bestati-
gen.

Die Methodenvorlage wird gedffnet.

Bedienungslehrgang CVS



Methodenablauf L
Hauptspur VA-Spur OT Bestimmung DT Kalibrierung ADD VYMS-Spur

I

WMS zugeben

VMS zugeben
3 ADD VMS-Spur

I

CALL COND

Konditionieren
> VA-Spur

I

CALL YMS

WMS messen
3 VA-Spur

I

Probe oder Standard?
DT Bestimmung
3 OT Bestimmung

DT Kalibrierung
3 DT Kalbrierung

Hauptspur

Addition Probe

l

ADD SAMPLE DT

[2]
I‘iﬁl‘i

VA-Spur ADD SAMPLE DT

CALL PROBE

Probe messen
3 VA-Spur

DT Bestimmung

Addition Standard

l

ADD STD

ADD STANDARD DT

CALL STANDARD

Standard messen
VA-Spur

DT Kalibrierung

4 Manuelle Bestimmung

|

ADD AUX

ADD VMS

l

ADD VYMS-Spur

Hauptspur

WMS zugeben

WMS zugeben
> ADD VMS-Spur

CALL COND

Konditionieren
> VA-SpLUr

CALL VMS
WMS Messen
[ 2 WA-Spur
Bedienungslehrgang CVS

Bedeutung der einzelnen Befehle

FUr eine manuelle Bestimmung der Suppressor-Konzentration werden die

folgenden Befehle bendtigt:

Ruft die Spur ADD VMS-Spur auf.

(siehe "Bedeutung der einzelnen Befehle", Seite 11)

Ruft die VA-Spur auf (siehe "Bedeutung der einzelnen Befehle", Seite 11).
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4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

CALL

I
Probe oder Standard?

DT Bestimmung
> DT Bestimmung

DT Kalibrierung
> DT Kalibrierung

VA-Spur

Cvs

DT Kalibrierung

LOOP

Addition Standard

ADD STD

ADD STAMDARD DT

CALL VA

CALL STANDARD

Standard messen

[ 2 WA-Spur
DT Bestimmung
LooP

Addition Probe

ADD SAMPLE DT

ADD SAMPLE DT

CALL VA

CALL PROEBE

Probe messen
[ 2 WA-Spur

ADD VMS-Spur

ADD AUX

ADD WVMS

20

Abhangig vom ausgewahlten Probentyp im Arbeitsplatz (Probe oder
Standard) wird die Spur DT Bestimmung oder DT Kalibrierung aufge-
rufen.

Mit dem Befehl CVS werden CVS-Messungen (Cyclic Voltammetric Strip-
ping) durchgeflhrt.

Nach Aufruf der Spur DT Kalibrierung durch den Befehl CALL erscheint
nach jedem Messzyklus die Aufforderung Standard zuzugeben, bis das
im Befehl definierte Stoppkriterium erfUllt ist.

In diesem Befehl ist die Zugabe der Standardldsung definiert (Anzahl und
Grosse des Volumeninkrementes).

Ruft die VA-Spur auf, in welcher die CVS-Messungen nach der manuellen
Zugabe von Suppressor-Standardlésung durchgefuhrt werden.

Nach Aufruf der Spur DT Bestimmung durch den Befehl CALL erscheint
nach jedem Messzyklus die Aufforderung Probe zuzugeben, bis das im
Befehl definierte Stoppkriterium erfullt ist.

In diesem Befehl ist die Zugabe von Probe definiert (Anzahl und Grésse
des Volumeninkrements).

Ruft die VA-Spur auf, in welcher die CVS-Messungen nach der manuellen
Zugabe von Probe durchgeflihrt werden.

In diesem Befehl ist die Zugabe von VMS definiert (Volumen und Zugabe-
art fur das Dosieren der Hilfslésung).

Bedienungslehrgang CVS



4 Manuelle Bestimmung

4.2.2.2 Auswertung definieren

Bedienungslehrgang CVS

Im Unterfenster Auswertung des Programmteils Methode werden die
Parameter zur Auswertung der Voltammogramme definiert. Jede Analyse
besitzt einen eigenen Satz von Auswerteparametern.

In den Methodenvorlagen sind alle relevanten Auswerteparameter vordefi-
niert. Die Auswerteparameter kdnnen individuell definiert werden, und die
angepasste Methodenvorlage kann anschliessend neu gespeichert wer-
den.

Allgemein

Im Bereich Allgemein werden diejenigen Parameter definiert, die zur Ver-
arbeitung der aufgenommenen Daten und zur Darstellung der Messkurven
fUr alle Substanzen verwendet werden.

1 Die Schaltflache Allgemein anklicken.

Auswertung - Allgemein L)
Messbefehl |CVS B|
Allgemein
|Z Datenverarbeitung |
Substanzen .
Glattung I:’

|£1 ] Umgekehrte Peaks

Standards

)

Kalibrierung

&

Resultate

Im Auswahlfeld ist automatisch der in der Methodenvorlage defi-
nierte VA-Messbefehl fur die Datenaufnahme angegeben.

Die Eintrage auf der Registerkarte Datenverarbeitung werden Uber-
nommen.

Substanzen
Im Bereich Substanzen wird definiert, welche Substanz bestimmt werden
soll.

Auf der Registerkarte Anerkennung werden der Substanzname, die
Peakposition und die Toleranzen flr die Peakanerkennung parametriert.

21



4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

@

Auf der Registerkarte Basislinien werden der Basislinientyp sowie der
Startfusspunkt und Endfusspunkt definiert.

1 Die Schaltflache Substanzen anklicken.

fo Messhefehl |C\-‘S |z||

Allgemein
|!:_n| Anerkennung | Easislinien

Substanzen Substanz | Akkiv | Kennspannung | Toleranzl Min. Breite | Max, Breite | Min. Messgrﬁssel Sweeprichtung |
D P 1| Suppressor | [V 0.2 0.z 0.01 1 200 p& anodisch
& -

Standards |1‘|

Kalibrierung
[*2]

Resulkate Biearbeiten ¥ | |L| m

Standards

22

Im Bereich Standards werden die Standardlésungen fur die Kalibrierung
definiert.

1 Die Schaltflache Standards anklicken.

GI“ Standards

Allgemein Substanz | * |

@ P 1| Suppressor
Substanzen

&5 0
Skandards —n

¥

Kalibrierung

(%]

Resultate Bearbeiten ¥ | |L| m

2 Das Meni Bearbeiten » Ubernehmen aus ADD STD anklicken.

Der im Befehl ADD STD im Feld Losungen eingetragene Losungs-
name wird in die Spalte % eingetragen.

Bedienungslehrgang CVS
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4 Manuelle Bestimmung

Auswertung - Standards L
Standards

Substanz | Std oder Probe | & |
SUPPressor 10 mL/L

£
fr=p
@
=
@
=

v

L
C
o
1
i
o
a
=]
o
=l

<

(1]
¥

(5]
-
w
=
(=
)
=
[
@

K]

Kalibrierung
+*
Resultate Bearbeiten ¥ | ul m

Kalibrierung

Im Bereich Kalibrierung wird die Kalibriermethode ausgewahlt. Auf der
Registerkarte Kalibrierkurven wird der Kalibrierkurventyp, die Auswerte-
grosse (Peakflache oder Peakhohe), das gewulnschte Auswertungsverhalt-
nis und der Auswertungsbeginn fur die Kalibrierung und Bestimmung defi-
niert.

1 Die Schaltflache Kalibrierung anklicken.

Auswertung - Kalibrierung [
Allgemein Kalibrierkurven

Allgemein Kalibriermethode

L
C
o
1
®
o
=]
=]
o
=l

&

%

o
T
in
=
=
o
o
b
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24

Auswertung - Kalibrierung L
I" Allgermein Kalibrierkurven
o
Allgemein Messhefehl |C\-'S |E||
Substanzen Substanz | Auswertegrisse | Gewichtung | Auswertungsyerhaltnis | Kurventyp Fir Standard | Auswertungsbe
Dﬂ P 1| Suppressor Flache I 0.5 Michtlineare Regression 1,
Standards
Kalibrierung
[*3]
Resulkate Bearbeiten ™ | |< | »
Resultate

Im Bereich Resultate wird die Datenbank angegeben, in der die Resultate
abgelegt werden. Die Ausgabe, der Export und zusatzliche Resultate kon-
nen vom Benutzer definiert werden.

1 Datenbank auswahlen

= Die Schaltflache Resultate anklicken.

» Die Registerkarte Datenbank auswahlen.

= Uber das Men(i Bearbeiten » Eigenschaften... das Dialogfens-
ter Datenbank wahlen &ffnen.

Im Auswahlfeld Datenbank die Datenbank auswahlen, in wel-
cher die Resultate gespeichert werden sollen.

[OK] anklicken.

Auswertunqg - Resultate [

J"‘ Resultate ] Benutzerdefinierte Resultate

. Yatiablenzuordnung ] Report ] Datenbank Export
Allgemein

- Datenbankname |

"Q b1 viva
Substanzen R
Standards
Kalibrierung

@ Bearbeiten ¥ | 4| O
Resulkate

2 Report definieren
= Die Registerkarte Report auswahlen.

Bedienungslehrgang CVS



4 Manuelle Bestimmung

= Uber das Men(i Bearbeiten » Neu... das Dialogfenster Aus-
gabe o6ffnen.

= Im Auswahlfeld Reportvorlage eine Reportvorlage auswahlen,
mit der ein Report gedruckt werden soll.

Report definieren @
Reportvorlage
Reportvorlage || |E
Reportausgabe DE Layout Kopf und Fusszeile -
DE Repart kurz
L] Drucker DE ReEDrt larg
[] POF-Datei DE Report lang detailliert i

DE Ubersicht Resultate hoch
DE Ubersicht Resultate hach detailiert
CE Ubersicht Resultate quer
EM Layout header and fooker |z|

M| 4 E |LJ H |ﬁ] won Ok
« [OK] anklicken.

| Schliessen ‘

Methodentest

(siehe "Methodentest", Seite 15).

Methode speichern

Nachdem Sie alle relevanten Parameter flur die Methode kontrolliert oder
eingegeben haben, speichern Sie die Methode wie folgt ab:

1 Uber das Menu Datei » Speichern unter... das Dialogfenster
Methode speichern 6ffnen.

2 Im Feld Methodenname den Namen Suppressor-Bestimmung
(CVS, DT) manuell fur die Methode eingeben.

3 [Speichern] anklicken.

4.2.2.3 Bestimmung durchfiihren
Diese Schritte fUhren Sie im Programmteil Arbeitsplatz durch.

Kalibrierkurve aufnehmen

1 Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

Bedienungslehrgang CVS 25



4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

2 Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Einzelbestimmung wah-
len.

3 Im Feld Methode die aus der Methodenvorlage erstellte Methode
Suppressor-Bestimmung (CVS, DT) manuell auswahlen.

4 Im Auswahlfeld Probentyp den Eintrag Standard wahlen.

‘)Start 5 [Start] dricken.

= Die Aufforderung fur die Zugabe von VMS erscheint.

045-126 Losung zugeben @

o Geben Sie 100,000 rmL der Lésung "WMS' ins Messgef&ss und
driicken Sie auf [Weiter], um die Spur fortzusetzen.

| ‘Weiker

6 Das in der Meldung angezeigte Volumen VMS durch die Pipettieroff-
nung in das Messgefass pipettieren und [Weiter] anklicken.

7 Nach der Zugabe wird der folgende Befehl ausgefuhrt:

CALL COND

CALL COND

Konditionieren in Cu-YMS
WA-Spur

Sobald eines der in der Methode definierten Stoppkriterien erreicht
ist, ist die Konditionierung beendet.

E HINWEIS

Ist die Messzelle noch von vorhergehenden Bestimmungen mit
Suppressor verunreinigt, kann die definierte relative Standardab-
weichung von 0.5 % nicht erreicht werden. In diesem Fall mUssen
die Elektroden und das Messgefass grundlich mit destilliertem
Wasser gespult werden.

8 Es wird nun das VMS-Signal gemessen.

9 Die Aufforderung fir die Zugabe der Losung Std oder Probe
erscheint.
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10

11

12

13

14

4 Manuelle Bestimmung

045-126 Lasung zugeben @

0 Geben Sie 0,010 mL der Lasung 'Std oder Probe' ins
Messgefass und dricken Sie auf [YWeiter], um die Spur
fortzusetzen,

| eiker

Das der Meldung entsprechende Volumen Suppressor-Standard|é-
sung durch die Pipettierdffnung in das Messgefass pipettieren und
[Weiter] anklicken.

Der Schritt 10 wird so lange wiederholt, bis das Stoppkriterium
erreicht ist. Das Stoppkriterium ist im folgenden Befehl definiert:

LOOP

Addition Standard

Die Kalibrierkurve wird in der Datenbank gespeichert.

Das Messgefass leeren und die Elektroden und das Messgefdss mit
destilliertem H,O gut spulen.

Das Messgefass wieder in die Halterung am 894 Professional CVS
einsetzen und den Messkopfarm absenken.

Suppressor-Konzentration bestimmen

1

Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Einzelbestimmung wah-
len.

Im Feld Methode die aus der Methodenvorlage erstellte Methode
Suppressor-Bestimmung (CVS, DT) manuell auswahlen.

Im Auswahlfeld Probentyp den Eintrag Probe wahlen.

[Start] drucken.
Die Aufforderung fur die Zugabe von VMS erscheint.
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045-126 Lasung zugeben @

0 Geben Sie 100,000 mL der Lisung “WMS' ins Messgefass und
driicken Sie auf [Weiter], um die Spur Fortzusetzen.

| Weiter

6 Das in der Meldung angezeigte Volumen VMS durch die Pipettieroff-
nung in das Messgefass pipettieren und [Weiter] anklicken.

7 Nach der Zugabe wird der folgende Befehl ausgefuhrt:

CALL COND

CALL COND

Konditionieren in Cu-YMs
[ 2 WA-Spur

Sobald eines der in der Methode definierten Stoppkriterien erreicht
ist, ist die Konditionierung beendet.

E HINWEIS

Ist die Messzelle noch von vorhergehenden Bestimmungen mit
Suppressor verunreinigt, kann die definierte relative Standardab-
weichung von 0.5 % nicht erreicht werden. In diesem Fall mussen
die Elektroden und das Messgefass grundlich mit destilliertem
Wasser gespult werden.

8 Es wird nun das VMS-Signal gemessen.

9 Die Aufforderung fur die Zugabe der Probe erscheint.

045-128 Probe zugeben @

,@ Geben Sie 0.010 mL Probe ins Messgefass und driicken Sie
auf [Weiter], ur die Spur Fortzusetzen,

| ‘Wieiker |

10 Das der Meldung entsprechende Volumen Probe durch die Pipettier-
6ffnung in das Messgefass pipettieren und [Weiter] anklicken.

11 Der Schritt 10 wird so lange wiederholt, bis das Stoppkriterium
erreicht ist. Das Stoppkriterium ist im folgenden Befehl definiert:
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LOOP

Addition Probe

12 Sobald die Messung beendet ist, wird die Bestimmung in der Daten-
bank gespeichert.

13 Das Messgefass leeren und die Elektroden und das Messgefass mit
destilliertem H,O gut spulen.

14 Das Messgefass wieder in die Halterung am 894 Professional CVS
einsetzen und den Messkopfarm absenken.

4.2.3 Brightener-Konzentration bestimmen

Die Zugabe von Brightener zu einer Kupferlésung erhéht die Abscheidung
von Cu auf der Elektrodenoberflache. Die Brightener-Konzentration in
einem Galvanikbad wird mit der Kalibriermethode MLAT (Modified Linear
Approximation Technique) bestimmt.

Zunachst wird die sogenannte Intercept-Lésung (VMS + Uberschuss
Suppressor) gemessen. Daraus wird die Ladung Q, berechnet und als
Intercept-Wert gespeichert. Der Intercept-Wert (Blindwert) wird bei den
nachfolgenden Messungen vom Messwert abgezogen.

Die Methode zur manuellen Bestimmung der Brightener-Konzentration
beinhaltet:

= Aufnahme des Cyclovoltammogrammes der Intercept-Losung (Ladung
Qg von Intercept-Losung. Qg = Intercept-Wert)

= Aufnahme des Cyclovoltammogrammes der Intercept-Losung + Probe
(Ladung Q von Probe)

» Aufnahme des Cyclovoltammogrammes der Intercept-Losung + Probe
+ Standardaddition 1 (Ladung Q von Standard 1)

» Aufnahme des Cyclovoltammogrammes der Intercept-Losung + Probe
+ Standardaddition 2 (Ladung Q von Standard 2)

Daraus kann mittels einer linearen Regression eine Kalibrierkurve berech-
net werden.

4.2.3.1 Methode erstellen

o

Bedienungslehrgang CVS

Methodenvorlage laden

1 Das Symbol des Programmteils Methode anklicken.



4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

2 Uber das MenU Datei » Neu... das Dialogfenster Neue Methode
offnen.

3 Unter Vorlagen » CVS, im linken Teil des Fensters, Brightener-
Bestimmung (CVS, MLAT) manuell auswahlen und mit [OK]
bestatigen.

Die Methodenvorlage wird gedffnet.

START VA TRACK TRACK TRACK TRACK TRACK
— —— — — —
Hauptspur VA-Spur Additionsschlife Probe manuell zugeben Intercept VIMS Intercept Suppressor
Interceptidsung cvs Loop ADD Sample ADD VMS Intercept ADD Suppressor Interc...
WMS dosieren
» Intercept YMS
Suppressor dosieren END ADD STD END END END
e —
B Intercept Suppressor — —
l VA-Spur ADD STD Probe manuell zugeben Intercept VIMS Intercept Suppressor
caLL conp |

CALL ADDITIEH
Konditionieren Intercept

» WA-Spur Standardaddition
l VA-Spur
I o

CALL INTERCEPT

Additionsschleife
Intercept messen

WA-Spur

v
-—

Probe zugeben

Probe zugeben
P Probe manuell zugeben

ADD AUX

Suppressor augeben

|

CALL PROBE

Probe messen
» WA-Spur

CALL Addition Loop

Additionsschleife
P additionsschleife

Hauptspur

Bedeutung der einzelnen Befehle

Fur eine manuelle Bestimmung der Brightener-Konzentration werden die
folgenden Befehle bendtigt:

Hauptspur

Bedienungslehrgang CVS



Interceptlésung

WMS dosieren
> Intercept WVMS

Suppressor dosieren
> Intercept Suppressor

CALL COND

Intercept konditionieren
> WA-SpuUr

CALL INTERCEPT

Intercept messen
YA-SpLUr

Probe zugeben

Probe zugeben
B Probe manuel zugeben

ADD AUX

Suppressor zugeben

CALL PROBE
Probe messen
[ 2 WA-SpUr

CALL Addition Loop

Additionsschleife
| 3 Additionsschleife

VA-Spur

CVS

Additionsschleife

|

LOOP

Bedienungslehrgang CVS

4 Manuelle Bestimmung

Ruft parallel die Spur zum Dosieren von VMS (Intercept VMS) und die
Spur zum Dosieren von Suppressor-Konzentrat (Intercept Suppressor)
auf.

Mit dem Befehl CALL COND wird die VA-Spur aufgerufen. Sie wird so
lange ausgeflhrt, bis eines der definierten Stoppkriterien erfllt ist. Dieser
Befehl wird zum Konditionieren von Elektroden in der Intercept-Losung
verwendet.

Ruft die VA-Spur auf, um die Ladung Qg in der Intercept-Losung zu mes-
sen.

Ruft die Spur Probe manuell zugeben auf.

Befehl fUr die Zugabe von Suppressor-Konzentrat zur Intercept-Losung +
Probe. Suppressor-Konzentrat wird nochmals zugegeben, damit der
Qq-Wert nicht erhdht wird.

Ruft die VA-Spur auf, in welcher die CVS-Messungen nach der Zugabe von
Probe durchgefihrt werden.

Ruft die Spur Additionsschleife auf, in welcher die Zugabe von Brighte-
ner-Standardlésung definiert ist.

(siehe "VA-Spur", Seite 11).

Nach Aufruf der Spur Additionsschleife durch den Befehl CALL Addi-
tion Loop erscheint vor jedem Messzyklus die Aufforderung Brightener-
Standardlésung zuzugeben, bis das im Befehl definierte Stoppkriterium
erfullt ist.
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In diesem Befehl ist die Zugabe der Brightener-Standardlésung definiert

ADD STD
(Anzahl und Grésse des Volumeninkrementes).

ADD STD

CALL VA Ruft die VA-Spur auf, in welcher die CVS-Messungen nach der Zugabe

von Brightener-Standardlésung durchgefuhrt werden, um die Ladung Q
von Standardaddition 1 und die Ladung Q von Standardaddition 2 mes-
Standardaddition

> WVA-SpuUr sen.

CALL ADDITION

Probe manuell zuge-
ben

ADD SAMPLE Befehl zum manuellen Dosieren von Probe.

ADD Sample

Intercept VMS

ADD AUX Befehl zum manuellen Dosieren von VMS der Intercept-Losung.

ADD VMS Intercept

Intercept Suppressor

Befehl zum manuellen Dosieren von Suppressor-Konzentrat der Intercept-

ADD AUX
Losung.
ADD Suppressor Interc..,
4.2.3.2 Auswertung definieren

Neben den vordefinierten Parametern werden noch die spezifischen Para-
meter zur Auswertung der Voltammogramme der Brightener-Bestimmung
definiert.

Substanzen

Im Bereich Substanzen wird die applikationsspezifische Kennspannung
definiert.

@ 1 Die Schaltflaiche Substanzen anklicken.

2 Uber das MenU Bearbeiten » Eigenschaften... das Dialogfenster
Substanzen - Anerkennung 6ffnen.

3 Im Feld Kennspannung den applikationsspezifischen Wert eintra-
gen.
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Substanzen - Anerkennung @

Messbefehl [Cus |

Substanz | Brightener] |

W Aktiv
Kennspannung | 0.1 |
Toleranz | 0.z | ¥
Min. Breite | 0oLy
Max. Breite | L]
Min, Messgrisse | 200 | ’m
Sweeprichtung | anodisch -]

|E”I| EI |I]|E||E] wan 1 | oK ] | Schliessen

Kalibrierung

Im Bereich Kalibrierung die Kalibriermethode MLAT fur die Brightener-
Bestimmung auswahlen.

|E 1 Die Schaltflache Kalibrierung anklicken.

| I“ Allgemein | Kalibrierkurven |
o
Allgemein Kalibriermethode | MLAT E‘

™

Substanzen

&

Standards

K alibrierung

E

Resultate

Resultate

Im Bereich Resultate wird die Datenbank angegeben, in der die Resultate
abgelegt werden. Die Ausgabe, der Export und zusatzliche Resultate kon-
nen vom Benutzer definiert werden.

|+_* 1 Datenbank auswéhlen

= Die Schaltflache Resultate anklicken.

» Die Registerkarte Datenbank auswahlen.

= Uber das Menu Bearbeiten » Eigenschaften... das Dialogfens-
ter Datenbank wahlen offnen.
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= Im Auswahlfeld Datenbank die Datenbank auswahlen, in wel-
cher die Resultate gespeichert werden sollen.

[OK] anklicken.

Auswertung - Resultate L
I" Resulkate ] Benutzerdefinierte Resultate
. Yatiablenzuordnung ] Report Datenbank Export
Allgemein
- Datenbankname |
kﬁ b1 viva
Substanzen *
Standards
K alibrierung
@ Bearbeiten ¥ | |4/ v
Resultate

2 Report definieren

= Die Registerkarte Report auswahlen.
= Uber das Menu Bearbeiten » Neu... das Dialogfenster Aus-

gabe 6ffnen.

= Im Auswahlfeld Reportvorlage eine Reportvorlage auswahlen,
mit der ein Report gedruckt werden soll.

Report definieren

Reportworlage

Reportausgabe

[ orucker
] POF-Datei

[ E-Mail senden

Reportyvorlage ||

DE Layout Kopf und Fusszeile

DE Report kurz

DE Report lang

DE Report lang detaillisr:

DE Ubersicht Resultate hach

DE Ubersicht Resultate hoch detailiert
DE Ubersicht Resultate quer

EM Lavout header and footer

-

o 0 o o e -

Schliessen

« [OK] anklicken.

Methodentest

(siehe "Methodentest", Seite 15).
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4 Manuelle Bestimmung

Methode speichern

Nachdem Sie alle relevanten Parameter fur eine Methode eingegeben und
kontrolliert haben, speichern Sie die Methode wie folgt ab:

1 Uber das MenU Datei » Speichern unter... das Dialogfenster
Methode speichern 6ffnen.

2 Im Feld Methodenname den Namen Brightener-Bestimmung
(CVS, MLAT) manuell fur die Methode eingeben.

3 [Speichern] anklicken.

4.2.3.3 Bestimmung durchfiihren
Diese Schritte fuhren Sie im Programmteil Arbeitsplatz durch.

Brightener-Bestimmung durchfiihren

1] : ' 1 Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

2 Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Einzelbestimmung wah-
len.

3 Im Feld Methode die aus der Methodenvorlage erstellte Methode
Brightener-Bestimmung (CVS, MLAT) manuell auswahlen.

4 Im Auswahlfeld Probentyp den Eintrag Probe wahlen.

5 Im Feld Probenmenge den applikationsspezifischen Wert fur die
Probenmenge eingeben.

‘PStart 6 [Start] dricken.

Die Aufforderung flr die Zugabe von VMS erscheint.

045-126 Lasung zugeben @

o Geben Sie 30,000 mL der Lasung "YMS' ins Messgefass und
driicken Sie auf [Weiter], um die Spur Fortzusetzen,

‘Weiter
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4.2 Methoden fiir manuelle Bestimmung

7 Das in der Meldung angezeigte Volumen VMS durch die Pipettieroff-
nung in das Messgefass pipettieren und [Weiter] anklicken.

Die Aufforderung fir die Zugabe von Suppressor-Konzentrat
erscheint.

045-126 Lasung zugeben @

,@ Geben Sie 1.200 mL der Ldsung ‘Suppressor-Konzentrat' ins
Messgef&ss und driicken Sie auf [Weiter], um die Spur
fortzusetzen,

| Weiter

8 Das in der Meldung angezeigte Volumen Suppressor-Konzentrat
durch die Pipettier6ffnung in das Messgefass pipettieren und [Wei-
ter] anklicken.

9 Nach den Zugaben wird der folgende Befehl ausgefuhrt:

CALL COND

CALL COND

Intercept konditionieren
VA-SpLr

Sobald eines der in der Methode definierten Stoppkriterien erreicht
ist, ist die Konditionierung beendet.

10 Es wird nun der Intercept-Wert gemessen.

Nachdem die Messung des Intercept-Wertes abgeschlossen wurde,
erscheint die Aufforderung zur Zugabe der Probe.

045-128 Probe zugeben @

.@ Geben Sie 10,000 mL Probe ins Messgefass und dricken Sie
auf [Weiter], urn die Spur Fortzusetzen,

| ‘Weiker |

11 Das in der Meldung angezeigte Volumen Probe durch die Pipettier-
offnung in das Messgefass pipettieren und [Weiter] anklicken.

Die Aufforderung fUr die Zugabe von zusatzlichem Suppressor-Kon-
zentrat erscheint.

Bedienungslehrgang CVS
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4 Manuelle Bestimmung

045-126 Lasung zugeben @

a Geben Sie 0,200 mL der Lisung 'Suppressor-Konzentrat' ins
Messgefass und dricken Sie auf [YWeiter], um die Spur
fortzusetzen,

| eiker

Das in der Meldung angezeigte Volumen Suppressor-Konzentrat
durch die Pipettier6ffnung in das Messgefass pipettieren und [Wei-
ter] anklicken.

Nachdem die Probe gemessen wurde, erscheint die Aufforderung zur
Zugabe von Brightener-Konzentrat.

045-126 Lasung zugeben @

a Geben Sie 0.015 mlL der Lasung 'Brightener-Konzentrat' ins
Messgefass und driicken Sie auf [Weiter], um die Spur
fortzusetzen,

| ‘Weiter |

Das in der Meldung angezeigte Volumen Brightener-Konzentrat
durch die Pipettier6ffnung in das Messgefass pipettieren und [Wei-
ter] anklicken.

Das Zugabevolumen ist im folgenden Befehl definiert:

ADD STD

ADD STD

Der Schritt 13 wird ein zweites Mal wiederholt. Die Anzahl der Wie-
derholungen ist im folgenden Befehl definiert:

LOOP

Addition Standard

Sobald die Messung beendet ist, wird die Bestimmung in der Daten-
bank gespeichert.

Das Messgefass leeren und die Elektroden und das Messgefdss mit
destilliertem H,0 gut spulen.

Das Messgefass wieder in die Halterung am 894 Professional CVS
einsetzen und den Messkopfarm absenken.
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5 Teilautomatisierte Bestimmung

Bei einer teilautomatisierten Bestimmung kénnen Proben, Additive und die
VMS entweder automatisiert Uber Dosiereinheiten oder manuell Gber die
Pipettierdffnung zugegeben werden.

Fur eine teilautomatisierte Bestimmung wird folgende Ausrustung beno-

tigt:

= 894 Professional CVS
= 807 Dosing Unit (drei mit 2 mL und eine mit 50 mL Glaszylinder)
= 800 Dosino

800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrésse 50 mL zum
Dosieren von VMS

800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrosse 2 mL zum
Dosieren von Suppressor-Konzentrat

800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrosse 2 mL zum
Dosieren von Brightener-Konzentrat

800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrdsse 2 mL zum
Dosieren von Probe

Bedienungslehrgang CVS



5 Teilautomatisierte Bestimmung

5.1 Konfiguration

5.1.1 Gerat konfigurieren

894 Professional CVS

(siehe Kapitel 4.1.1, Seite 7).

5.1.2 Elektroden konfigurieren

(siehe Kapitel 4.1.2, Seite 8).

513 Dosiereinheiten konfigurieren

Bedienungslehrgang CVS

Die am 894 Professional CVS angeschlossenen vier 807 Dosing Unit wer-
den nach dem Start von viva erkannt. Nach dem Bestatigen der entspre-
chenden Meldungen mit [Ja], werden sie in die Tabelle der Dosiereinhei-
ten eingetragen.

n HINWEIS

Werden mehrere Dosiereinheiten angeschlossen, werden zuerst alle
Dosierer mit Dosiereinheiten an den entsprechenden MSB angeschlos-
sen und anschliessend muss das 894 Professional CVS neu initialisiert
werden.

800 Dosino mit Dosiereinheit anschliessen

Um einen 800 Dosino an ein 894 Professional CVS anzuschliessen gehen
Sie wie folgt vor:

1 Das Anschlusskabel des 800 Dosino mit der 807 Dosing Unit und
dem 50 mL Zylinder an MSB-Anschluss 1 des 894 Professional CVS
anschliessen.

Das folgende Dialogfenster wird angezeigt:

003-009 Andere Gerate am MSB (=3

O Am M3EL won @erat ‘5941 wurden Peripheriegerate
angeschlossen oder entfernt.

Wwahlen Sie das Gerdt in der Geratetabelle im Programmbeil

Konfiguration' aus und initialisieren es mit dem
kontextsensitiven Menipunkt 'Initialisieren’.

K

2 Mit OK bestatigen.
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5.1 Konfiguration

Dosiereinheit initialisieren

Gehen Sie wie folgt vor:

1 In der Geratetabelle des Programmteils Konfiguration das 894 Pro-
fessional CVS auswahlen.

2 In der Geratetabelle die Schaltflaiche Bearbeiten anklicken und Initi-
alisieren auswahlen.

Das folgende Dialogfenster wird angezeigt, wenn Sie eine fabrikneue
Dosiereinheit angeschlossen haben:

010-116 Neue Dosiereinheit (=]

i Es wurde eine neue Dosiereinheit erkannt,
.

Sie missen die Dosiereinheit zuerst unter 'Konfiguration -
Diosiereinheiten’ korfigurieren, bevor Sie diese verwenden.

QK

Oder:

Das folgende Dialogfenster wird angezeigt, wenn Sie eine bereits fri-
her konfigurierte Dosiereinheit angeschlossen haben:

010-130 Neue Dosiereinheit (=25

Fh Es wurde eine neue Dosiereinheit erkannt,
=

Soll die Dosiereinheit in der Tabelle der Dosiereinheiten
gespeichert werden?

Ja | | Mein ]

3 OK anklicken, wenn Sie mit der fabrikneuen Dosiereinheit arbeiten.

Das folgende Dialogfenster wird angezeigt:

Bedienungslehrgang CVS



5 Teilautomatisierte Bestimmung

Dosiereinheit -

Dosiereinheit | P |

=5

Hardware

Mame | |

Kommentat |

Geritename | Dosisrer |

Bestellnummer |6,3032,210

Seriennummer | 111303559

Diosietrate Dosierpott 2 |

Zvlindervaolumen | 1E|| mL
Zylinder-Seriennumrier | 7203 |
Parameter fiir Yorbereiten
Dosierport YorbereitenfLeeren |Dosierport 1 |E||
Dosierrate Dosierport 1 | 4.00 B| mlL/min

maximal E“ rALrin

Dasierrate Fillport |

maximal E| rALrin

Dosierrate Spezialport |

maximal B| mLJmin

Schlauchparameter
Port Lange Durchmesser
Dosierport 1 | Part 1 ]| 80.0| cm | 0.3 mm
Dosierpart 2 |Port 3 -] | 0.0/ em | 2,0 mm
Fillpart | Port 2 -] | 250 m | 2,0 mm
Spezialport | Part 4 ]| 0.0 em | 2.0 mm
Hahnscheibe
Drehrichtung | adtomatisch -]
Micht tber
oK || abbrechen

J

4 Im Feld Name den Namen 894/D1 50mL VMS eintragen.

5 Im Bereich Schlauchparameter Lange und Durchmesser der tat-
sachlich angeschlossenen Schlauche und Kapillaren eintragen (siehe
Handbuch 894 Professional CVS).

6 OK anklicken.

Die Dosiereinheit wird automatisch im Unterfenster Dosiereinheiten
des Programmteils Konfiguration angezeigt.

7 Die anderen Dosiereinheiten mit den 2 mL Zylindern wie folgt
anschliessen und benennen:

Bedienungslehrgang CVS
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5.1 Konfiguration

Dosier- Anschluss Losungsname Name Dosiereinheit
einheit

2 MSB 2 Brightener-Konzentrat 894/D2 2mL Brightener

3 MSB 3 Suppressor-Konzentrat 894/D3 2mL Suppressor

4 MSB 4 Std oder Probe 894/D4 2mL Std or sample

Dosiereinheit vorbereiten

Bei den teilautomatisierten Bestimmungen kann in der Konfiguration
zusatzlich definiert werden, dass beim Starten von viva der Benutzer
daran erinnert wird, die Dosiereinheiten vorzubereiten.

1 In der Geratetabelle im Unterfenster Gerate den Geratename 894 _1
auswahlen und doppelklicken.

Das Dialogfenster Eigenschaften - 894 Professional CVS -

894 _1 wird gedffnet.

2 Auf den Registerkarten MSB 1 bis MSB 4, im Bereich Aufforde-
rung fiir Dosierervorbereitung, die Standardeinstellungen tber-

nehmen.
Eigenschaften - 834 Professional CVS - 894 1 @
Algemein | MSB1 | Msez | MsE3 | MSB4 | Kalbrator | Glp |
Aufforderung fir Dosierervorbereitung
W] Eeim Programmstark
W] Beim Aufsetzen siner Dosiereinheit
[ Zeitintervall: h
Angeschlossene Gerdte
oK | | Abbrechen

514 Losungen definieren
Bei der teilautomatisierten oder automatisierten Aufnahme einer Kalibrier-
kurve und der Bestimmung der Suppressor-Konzentration in einer Probe
werden die Losungen mit einer Dosiereinheit in das Messgefass gegeben.
Die Loésungen werden im Unterfenster Losungen definiert.

1 Uber das Men( Bearbeiten » Neu das Dialogfenster Lésung 6ff-

nen.

2 Die Registerkarte LOsung bearbeiten.

42
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5 Teilautomatisierte Bestimmung

= Im Feld L6sungsname den Namen VMS eintragen.

= Im Auswahlfeld Lésungstyp den Eintrag Hilfslésung auswahlen.

» Im AuswahlfeldDosiereinheit den Eintrag 894/D1 50mL VMS
auswahlen.

Lasung - @

Losung [ Gle |

Lésungsname | WMS |

Losungstyp | Hilf slasung lz”

Dosiereinheit | 894/D1 50mL yMs -]

Kommentar | |

Hersteller | |

Herstellungsdatum | 2012-12-20 |:J

[] Lsung iiberwachen

| o4 J | Abbrechen ‘

= Durch Klicken auf [OK] das Dialogfenster schliessen.

3 Analog die drei anderen Losungen anlegen:

Léosungsname Dosiereinheit Lésungstyp
Brightener-Konzentrat 894/D2 2mL Brightener Hilfslosung
Suppressor-Konzentrat 894/D3 2mL Suppressor Hilfslosung

Std oder Probe 894/D4 2mL Std or sample Standardlosung

4 Registerkarte GLP bearbeiten (optional)

= Die Registerkarte GLP wahlen.

= Im Feld Datum GLP-Test die Schaltflache [-J anklicken und das
Datum des letzten GLP-Tests auswahlen.

= Das Kontrollkastchen GLP-Giiltigkeit tiberwachen aktivieren.

» Im Feld Intervall GLP-Test einen Wert eintragen.
Beim Klicken auf die Schaltflache [ wird das Datum automatisch
in das Feld Verfallsdatum eingetragen.

= Im Bereich Meldung das Kontrollkastchen Akustisches Signal
aktivieren.

Bedienungslehrgang CVS



5.2 Methoden fiir teilautomatisierte Bestimmung

= Im Bereich Aktion die Option Meldung anzeigen aktivieren.
= [OK] anklicken und das Dialogfenster L&dsung schliessen.

5.2 Methoden fiir teilautomatisierte Bestimmung

Eine Methode ist eine Ablaufvorschrift zur Bearbeitung einer Probe. Sie
umfasst alle Bestandteile, die fur die Aufnahme von Voltammogrammen
notig sind. Dazu gehdren:

= Gerate und deren Parameter

» Ablauf einer Methode definieren. Er besteht aus Spuren, die aus ver-
schiedenen Befehlen aufgebaut sind.

= Parameter fur die Auswertung der Voltammogramme

= Resultatdefinitionen

In diesem Kapitel erstellen Sie mit Hilfe von Methodenvorlagen:

= Eine Methode zur teilautomatisierten Konditionierung der Pt-Arbeits-
elektrode

= Eine Methode zur teilautomatisierten Bestimmung der Suppressor-Kon-
zentration (Einzelbestimmung)

= Eine Methode zur teilautomatisierten Bestimmung der Brightener-Kon-
zentration (Einzelbestimmung)

5.2.1 Pt-Arbeitselektrode konditionieren

Die Pt-Arbeitselektrode muss vor der Analyse konditioniert werden. Bei
regelmassigem Gebrauch muss eine Konditionierung mindestens taglich
durchgefihrt werden.

5.2.11 Methode erstellen

viva enthalt Methodenvorlagen, welche alle erforderlichen Befehle enthal-
ten, um eine Bestimmung durchzufthren. Diese Methodenvorlagen kén-
nen individuell angepasst werden. Sie kdnnen z. B. Parameter andern, eine
andere Datenbank zum Speichern von Bestimmungen wahlen oder zusatz-
liche Befehle hinzufugen. Die ausgewahlte oder geanderte Methodenvor-
lage muss gespeichert werden.

Sie haben auch die Maglichkeit, eine Methode komplett neu zu erstellen.
Dazu wahlen Sie die Methodenvorlage Leere Methode.

Methodenvorlage laden

1] g ' 1 Das Symbol des Programmteils Methode anklicken.

Bedienungslehrgang CVS



5 Teilautomatisierte Bestimmung

2 Uber das MenU Datei » Neu... das Dialogfenster Neue Methode

offnen.

Yorlagen

MNeue Methode

(=l

Beschreibung

| Lesre Methode
|1 Dumnmy-Zellen-Test

o

WS

|} Brightener-Bestimmung (CwS, MLAT) manuel

| Brightener-Bestirmrmung (CwS, MLAT) telautarnatisisrt
| Brightener-Bestirmmmung (CwS, MLAT) autornatisiert
| konditionierung (Cu-wMS) manuel

| Konditionierung (Cu-wMS) telautomatisiert |

| konditionierung (Cu-wMS) autormatisiert

| Suppressor-Bestimmung (CYS, DT manuel

| suppressor-Bestirmmmung (CVS, DT telautomatisisrt
| suppressor-Bestimmmung (CVS, DT ) autoratisiert

Konditionierung {Cu-¥MS) teilautomatisiert

Teilautomatisierte Konditionierung der PE-Arbeitselekirode
in Cu-YMS

I o4 H Abbrechen l

>

3 Unter Vorlagen im linken Teil des Fensters, Konditionierung (Cu-
VMS) teilautomatisiert auswahlen und [OK] klicken.

Die Methodenvorlage wird gedffnet.

Methodenablauf

START VA TRACK EXIT
I — I —
Hauptspur WA-Spur Exitspur
ADD AUX LQH
VMS zugeben Vs Dosing flllen
———— Sh Sh
I — I —
CALL COND WA-Spur Exitspur

Konditionieren in Cu-VMS

WVA-Spur

I

CALL VMS

WMS Messen
VA-Spur

l

END

Hauptspur

Bedienungslehrgang CVS
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5.2 Methoden fiir teilautomatisierte Bestimmung

Hauptspur

ADD AUX

WMS zugeben

CALL COND

CALL COND

Konditionieren
[ 2 WA-Spour

CALL YMS

CALL VMS

WMS Messen
> VA-SpUr

VA-Spur

CWs

Exitspur

LQH

Dosing flillen

LQH

Dosino flillen

46

Die Methode besteht aus einer Hauptspur, einer VA-Spur und einer
Exitspur. Der Befehl CVS ist in eine separate VA-Spur ausgelagert um
sicherzustellen, dass bei jedem erneuten Aufruf mit denselben vol-
tammetrischen Parametern gemessen wird.

Bedeutung der einzelnen Befehle

FUr eine teilautomatisierte Konditionierung der Pt-Arbeitselektrode werden
die folgenden Befehle bendtigt:

Mit dem Befehl ADD AUX wird die automatisierte Zugabe der VMS mit
der Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS definiert.

(siehe Seite 11).

(siehe Seite 11).

(siehe Seite 11).

Die Exitspur wird am Ende der Methode ausgefuhrt. Der Befehl LQH fullt
die Dosiereinheit, sobald die Bestimmung beendet ist.

Befehlsparameter definieren

Im Gegensatz zur manuellen Bestimmung wird die VMS mit einem Dosino
in das Messgefass dosiert.

1 Auf Befehl LQH doppelklicken.

Das Dialogfenster LQH - Dosino fiillen wird gedffnet.

Bedienungslehrgang CVS



5 Teilautomatisierte Bestimmung

LQH - Dosino filllen 23]

Befehlsnarme |Dnsin0 fillen |

Allgemein/Hardware Parameter |

Gerat

Gerdtename | nicht definiert lz”

Gerdtetyp | 594 Professional CYS E”

Dosierer

Dosizrer

Marme Dosiereinbeit | 394/011 SO0mL WS E”

| ok || Abbrechen ‘

2 Auf der Registerkarte Allgemein/Hardware das in der Methode
verwendete Gerat und den Dosierer eintragen.

Methodentest

(siehe "Methodentest", Seite 15).

Methode speichern

Nachdem Sie alle relevanten Parameter fUr die Methode eingegeben und
kontrolliert haben, speichern Sie die Methode wie folgt ab:

1 Uber das MenU Datei » Speichern unter... das Dialogfenster
Methode speichern 6ffnen.

2 Im Feld Methodenname den Namen Konditionierung (Cu-VMS)
teilautomatisiert fir die Methode eingeben.

3 [Speichern] anklicken.
5.2.1.2 Konditionierung durchfiihren

Dosiereinheit vorbereiten

Mit der Funktion Vorbereiten werden der Zylinder und die Schlauche der
Dosiereinheit gespult und luftblasenfrei gefullt. Diese Funktion sollten Sie
vor der ersten Bestimmung oder einmal taglich ausfuhren.
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5.2 Methoden fiir teilautomatisierte Bestimmung

Gehen Sie dazu wie folgt vor:

1 Das Symbol des Programmteils Manuelle Bedienung anklicken.
Das Dialogfenster Manuelle Bedienung wird gedffnet.

Im linken Teil des Fensters werden die angeschlossenen Gerate mit
ihren Peripheriegeraten aufgelistet. Im rechten Teil des Fensters wer-
den die Funktionen des ausgewahlten Gerates angezeigt, im folgen-
den Beispiel fur Dosierer 1 (800), welcher der Dosiereinheit 894/D1
50mL VMS entspricht.

2 Dosierer 1 (800) auswahlen, um den gewahlten Dosierer vorzube-

reiten.
Manue”e Bedienung EI@
@ Woltarrmetriegerste - . - - - -
@ 834_1 (894 Professional CV Allgemein Yorbereiten [ Fiillen ] Leeren Fixvolumen dosieren Dosieren
§ Dosierer
Dosierer 1 (500
Dosierer 2 (200
Dosierer 3 (200} O
Dosierer 4 (200
Probenwechsler e re I
Messgerate
I
P Start
| ==F
2 4
< | []
| Schliessen

oder

Dosierer auswahlen, um alle angeschlossenen Dosierer vorzuberei-
ten.
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5 Teilautomatisierte Bestimmung

Bedienungslehrgang CVS

Manuelle Bedienung EI@
Wolt, tri gt .
? (;;;Ii? E:E?Qg‘?rparjfessional oy ¥Yorbereiten [ Filllen ] Leeren
¢
Dosierer 1 (3007
Dosierer 2 (300
Dosierer 3 (300) B - t
Dosierer 4 (3007
Proberwechsler e re I
Messgergte
| bStart
Dosierer 1 (800) Dosierer 2 (B00) Dosierer 3 (800) Dosierer 4 (300)
[ | [*]
| Schliessen
3 Einen Abfallbecher unter den Messkopf in die Auffangwanne stellen.
4 Die Registerkarte Vorbereiten auswahlen und [Start] drucken.

5 Schritt 4 wiederholen.

6 Nachdem die Vorbereitung beendet ist, das Messgefass in den Halter
am Gerat einsetzen und den Messkopfarm absenken.

Pt-Arbeitselektrode konditionieren

1 Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

2 Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Einzelbestimmung wah-
len.

3 Im Feld Methode die Methode Konditionierung (Cu-VMS) teil-
automatisiert auswahlen.

4 [Start] dricken.

Das im Befehl ADD definierte VMS-Volumen wird von der Dosierein-
heit 894/D1 50mL VMS in das Messgefass dosiert. Anschliessend
wird die Pt-Arbeitselektrode konditioniert. Sobald das erste der bei-
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5.2 Methoden fiir teilautomatisierte Bestimmung

den definierten Stoppkriterien (Standardabweichung < 0.5 % oder 20
Durchlaufen) erreicht ist, wird die Konditionierung beendet.

5 Mit dem folgenden Befehl wird die VA-Spur nochmals aufgerufen
und das Signal der VMS gemessen.

CALL VvMS

CALL VM5

WMS Messen
> WA-Spur

Die Konditioniermethode ist beendet.

Das Messgefass leeren und die Elektroden und das Messgefass mit
destilliertem H,0 spulen.

522 Suppressor-Konzentration bestimmen
Die Suppressor-Konzentration wird mit der Kalibriermethode DT bestimmt.

Die Methode zur teilautomatisierten Bestimmung der Suppressor-Konzent-
ration beinhaltet:

» die Aufnahme einer Kalibrierkurve mit einer Suppressor-Standardlésung
= die Bestimmung der Suppressor-Konzentration in einer Probe

5.2.21 Methode erstellen

Methodenvorlage laden

1] g ' 1 Das Symbol des Programmteils Methode anklicken.

2 Uber das MenU Datei » Neu... das Dialogfenster Neue Methode
offnen.

3 Unter Vorlagen, im linken Teil des Fensters, Suppressor-Bestim-
mung (CVS, DT) teilautomatisiert auswahlen und mit [OK] besta-
tigen.

Die Methodenvorlage wird gedffnet.

Bedienungslehrgang CVS



5 Teilautomatisierte Bestimmung

Methodenablauf

I i el — t— R ——
Hauptspur VA-Spur DT Bestimmuna DT kalibrierunag ADD VMS Exitspur
e o0 mix
WMS zugeben cvs Addition Probe Addition Standard ADD VMS 894/D1 fillen
o | ! | ! !
l I — ADD SAMPLEDT ADD STD I ~
_ VA-Spur ADD SAIPLE oT ADD STAIDARD DT ADD VMS E%lDl fiilen
b e —i || ——"— Y -
i Probe messen Standard messen m—
_ 3 WA-Spur VA-Spur
b ke
i DT Bestimmung DT Kalibrierung
R TR
Prabe oder Standard?
b O sestrming
DT Kalibrierung
(3 DT Kalibrierung
( =& )
Bedeutung der einzelnen Befehle
Der Methodenablauf der teilautomatisierten Bestimmung der Suppressor-
Konzentration entspricht bis auf die ADD-Befehle dem Ablauf der manuel-
len Bestimmung. In diesen Befehlen ist fur den Parameter Zugabe die
Option Mit Dosierer zugeben ausgewahlt.
Zur Durchfuhrung einer teilautomatisierten Bestimmung der Suppressor-
Konzentration werden die folgenden Befehle bendtigt:
Hauptspur

WMS zugeben

WMS zugeben
> ADD VMS-Spur

CALL COMD

Konditionieren
> WA-Spur

CALL WMS

WMS Messen
[ 2 WA-Spur

Bedienungslehrgang CVS

(siehe Seite 19).

(siehe Seite 11).

(siehe Seite 19).
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5.2 Methoden fiir teilautomatisierte Bestimmung

Probe oder Standard?

DT Bestimmung
> DT Bestimmung

DT Kalibrierung
> DT Kalibrierung

I :E
<
c
=

Cvs

DT Bestimmung

Addition Probe

ADD SAMPLE DT

ADD SAMPLE DT

CALL PROBE

Probe messen
[ 2 WA-SpLr
DT Kalibrierung

Addition Standard

ADD STD

ADD STAMDARD DT

CALL STANDARD

Standard messen

[ 2 WA-Spur
ADD VMS
ADD AUX

WMS zugeben

Exitspur

LQH

894/D1 flillen

Abhangig vom ausgewahlten Probentyp im Arbeitsplatz, Probe oder
Standard, wird die Spur DT Bestimmung oder DT Kalibrierung aufge-
rufen.

(siehe Seite 11).

(siehe Seite 20).
In diesem Befehl ist die automatisierte Zugabe von Probe mit Dosierer defi-

niert.

(siehe Seite 20).

(siehe Seite 20).

In diesem Befehl ist die automatisierte Zugabe von Standard mit Dosierer
definiert.

(siehe Seite 20).

In diesem Befehl ist die automatisierte Zugabe von VMS mit Dosierer defi-
niert.

Die Exitspur wird am Ende der Methode ausgefuhrt.
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Der Befehl LQH fUllt die Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS, sobald die
Bestimmung beendet ist.

LQH Der Befehl LQH fullt die Dosiereinheit 894/D4 2mL Std or sample,
§ sobald die Bestimmung beendet ist.
B894/D4 flllen
Methodentest
(siehe "Methodentest", Seite 15).
Methode speichern
Nachdem Sie alle relevanten Parameter fUr die Methode eingegeben und
kontrolliert haben, speichern Sie die Methode wie folgt ab:
1 Uber das MenU Datei » Speichern unter... das Dialogfenster
Methode speichern 6ffnen.
2 Im Feld Methodenname den Namen Suppressor-Bestimmung
(CVS, DT) teilautomatisiert flr die Methode eingeben.
3 [Speichern] anklicken.
5.2.2.2 Bestimmung durchfiihren

Diese Schritte fuhren Sie im Programmteil Arbeitsplatz durch.

Kalibrierkurve aufnehmen

Bedienungslehrgang CVS

Die Dosiereinheit 894/D4 2mL Std or sample mit Suppressor-Stan-
dardlosung vorbereiten und die Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS
mit VMS vorbereiten (siehe "Dosiereinheit vorbereiten”, Seite 47).

Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Einzelbestimmung wah-
len.

Im Feld Methode die aus der Methodenvorlage erstellte Methode
Suppressor-Bestimmung (CVS, DT) teilautomatisiert auswah-
len.
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5 Im Auswahlfeld Probentyp den Eintrag Standard wahlen.

‘ b Start 6 [Start] drlicken.
Das im Befehl ADD AUX definierte Volumen VMS wird durch die
Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS automatisch in das Messgefass
dosiert.

7 Nach der Zugabe wird der folgende Befehl ausgefuhrt:

CALL COND

CALL COND

Konditionieren
| 3 WA-Spur
Sobald eines der in der Methode definierten Stoppkriterien erreicht
ist, ist die Konditionierung beendet.

E HINWEIS

Ist die Messzelle noch von vorhergehenden Bestimmungen mit
Suppressor verunreinigt, kann die definierte relative Standardab-
weichung von 0.5 % nicht erreicht werden. In diesem Fall mussen
die Elektroden und das Messgefass grindlich mit destilliertem
Wasser gespult werden.

8 Es wird nun das VMS-Signal gemessen.

9 Die automatische Standardaddition wird durchgefuhrt.

Das im Befehl ADD STD definierte Volumen Suppressor-Standard|o-
sung wird durch die Dosiereinheit 894/D4 2mL Std or sample
automatisch in das Messgefass dosiert.

10 Der Schritt 9 wird so lange wiederholt, bis das Stoppkriterium
erreicht ist. Das Stoppkriterium ist im folgenden Befehl definiert:

LOOP

Addition Standard

11 Beim Erreichen der Exitspur werden alle eingesetzten Dosiereinheiten
gefullt.
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12 Sobald die Messung beendet ist, wird die Bestimmung in der Daten-
bank gespeichert.

13 Das Messgefass leeren und die Elektroden und das Messgefass mit
destilliertem H,0 gut spulen.

14 Das Messgefass wieder in die Halterung am 894 Professional CVS
einsetzen und den Messkopfarm absenken.

Suppressor-Konzentration bestimmen

1 Die Dosiereinheit 894/D4 2mL Std or sample mit Probe vorberei-
ten und die Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS bei Bedarf mit VMS
vorbereiten (siehe "Dosiereinheit vorbereiten”, Seite 47).

2 Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

3 Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Einzelbestimmung wah-
len.

4 Im Feld Methode die aus der Methodenvorlage erstellte Methode
Suppressor-Bestimmung (CVS, DT) teilautomatisiert auswah-
len.

5 Im Auswahlfeld Probentyp den Eintrag Probe wahlen.

6 [Start] drlcken.
Das im Befehl ADD AUX definierte Volumen VMS wird durch die
Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS automatisch in das Messgefass
dosiert.

7 Nach der Zugabe wird der folgende Befehl ausgefihrt:

CALL COND

CALL COND

Konditionieren
> WA-Spur
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10

11

12

13

14

Sobald eines der in der Methode definierten Stoppkriterien erreicht
ist, ist die Konditionierung beendet.

E HINWEIS

Ist die Messzelle noch von vorhergehenden Bestimmungen mit
Suppressor verunreinigt, kann die definierte relative Standardab-
weichung von 0.5 % nicht erreicht werden. In diesem Fall mUssen
die Elektroden und das Messgefass grundlich mit destilliertem
Wasser gespult werden.

Es wird nun das VMS-Signal gemessen.

Die automatische Standardaddition wird durchgefihrt.

Das im Befehl ADD STD definierte Volumen Probe wird durch die
Dosiereinheit 894/D4 2mL Std or sample automatisch in das
Messgefass dosiert.

Der Schritt 9 wird so lange wiederholt, bis das Stoppkriterium
erreicht ist. Das Stoppkriterium ist im folgenden Befehl definiert:

LOOP

Addition Probe

Beim Erreichen der Exitspur werden alle eingesetzten Dosiereinheiten
gefullt.

Sobald die Messung beendet ist, wird die Bestimmung in der Daten-
bank gespeichert.

Das Messgefass leeren und die Elektroden und das Messgefass mit
destilliertem H,0O gut spulen.

Das Messgefass wieder in die Halterung am 894 Professional CVS
einsetzen und den Messkopfarm absenken.
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5.2.3 Brightener-Konzentration bestimmen

Der Ablauf der teilautomatisierten Brightener-Bestimmung ist analog zum
manuellen Ablauf (siehe Kapitel 4.2.3, Seite 29). Bei der teilautomatisier-
ten Bestimmung werden jedoch VMS, Brightener-Konzentrat und Suppres-
sor-Konzentrat mit Dosinos in das Messgefass dosiert. Die Zugabe von
Probe erfolgt manuell.

5.2.3.1 Methode erstellen

1 Das Symbol des Programmteils Methode anklicken.

2 Uber das MenU Datei » Neu... das Dialogfenster Neue Methode
offnen.

3 Unter Vorlagen, im linken Teil des Fensters, Brightener-Bestim-
mung (CVS, MLAT) teilautomatisiert auswahlen und mit [OK]
bestatigen.

Die Methodenvorlage wird gedffnet.
T BB B SSSSSS—B—"—"—"—"—————————S——S—A—5§5§G§G5;5;;;;aaaae.;5%
— ADD SAMPLE ADD AUX ADD AUX LQH
cvs ADD Sample ADD WMS Intercept ADD Suppressor Inte.., 834/D1 fill
VA-Spur ADD STD Probe manuell zugeben Intercapt VMS. Intercept Supprassor 894/D32 fill
CALL COND LoH
Kenditionizren Intercept CALL ADDITION 894ID3 il
> VA-Spur Standardaddition
l 13 WA-Spur
ST o =
- Intel(\jp;én;s‘sen Additionsschleife
R
» pm';fmanueu zunqehen
Suppressar zugeben
- Probe messen dﬂ

Methodenvorlage laden

Bedienungslehrgang CVS
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Hauptspur

Interceptlésung

WMS dosieren
[ 2 Intercept WYMS

Suppressor dosieren
[ 2 Intercept Suppressor

CALL COND

Intercept konditionieren
[ 2 VA-SpUr

CALL INTERCEPT

Intercept messen
[ 2 WA-Spur

Probe zugeben

Probe zugeben
P Probe manuel zugeben

ADD AUX

Suppressor zugeben

CALL PROBE

Probe messen
[ 3 VA-SpLr

CALL Addition Loop

Additionsschleife
> Additionsschleife

VA-Spur

CWs

Additionsschleife

Bedeutung der einzelnen Befehle

FUr eine teilautomatisierte Bestimmung der Brightener-Konzentration wer-
den die folgenden Befehle bendtigt:

Ruft parallel die Spur Intercept VMS zum automatisierten Dosieren von
VMS mit der Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS und die Spur Intercept
Suppressor zum automatisierten Dosieren von Suppressor-Konzentrat mit
der Dosiereinheit 894/D2 2mL Suppressor auf.

(siehe Seite 31).

(siehe Seite 31).

(siehe Seite 31).

(siehe Seite 31).

Ruft die VA-Spur auf, in welcher die CVS-Messungen nach der Zugabe
von Probe durchgefihrt werden (siehe Seite 11).

Ruft die Spur Additionsschleife auf.

(siehe Seite 11).
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LOOP

LOOP

ADD STD

ADD STD

CALL VA

CALL ACDITION

Standardaddition
[ 2 WA-Spur

Probe manuell zuge-
ben

ADD SAMPLE

ADD Sample

Intercept VMS

ADD AUX

ADD WMS Intercept

Intercept Suppressor

ADD AUX

ADD Suppressor Interc...

Exitspur

LQH

294/D1 fillen

LQH

894/D2 filllen

LQH

894/D3 fiillen

5.2.3.2

Bedienungslehrgang CVS

5 Teilautomatisierte Bestimmung

Nach Aufruf der Spur Additionsschleife durch den Befehl CALL Addi-
tion Loop wird so lange Brightener-Standardlésung zudosiert, bis nach
einem Messzyklus das im Befehl definierte Stoppkriterium erfullt ist.

(siehe Seite 32).

Ruft die VA-Spur auf, in welcher die CVS-Messung nach der automatisier-
ten Zugabe von Brightener-Standardlésung durchgefuhrt wird (siehe Seite
32).

Befehl zum manuellen Dosieren von Probe.

Befehl zum automatisierten Dosieren von VMS der Intercept-Losung.

Befehl zum automatisierten Dosieren von Suppressor-Konzentrat der Inter-
cept-Losung.

Die Exitspur wird am Ende der Bestimmung ausgefuhrt.

Der Befehl LQH flllt die Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS.

Der Befehl LQH fullt die Dosiereinheit 894/D2 2mL Suppressor.

Der Befehl LQH fullt die Dosiereinheit 894/D3 2mL Brightener.

Bestimmung durchfiihren

Diese Schritte fuhren Sie im Programmteil Arbeitsplatz durch.
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Brightener-Bestimmung durchfiihren

1 Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Einzelbestimmung wah-
len.

Im Feld Methode die Methode Brightener-Bestimmung (CVS,
MLAT) teilautomatisiert auswahlen.

Die folgenden Dosiereinheiten vorbereiten (siehe "Dosiereinheit vor-
bereiten", Seite 47):

= 894/D1 50mL VMS mit VMS
= 894/D2 2mL Brightener mit Brightener-Konzentrat
= 894/D3 2mL Suppressor mit Suppressor-Konzentrat

Im Auswahlfeld Probentyp den Eintrag Probe wahlen.

Im Feld Probenmenge den applikationsspezifischen Wert fir die
Probenmenge eingeben.

[Start] drucken.

= Das im Befehl ADD VMS Intercept definierte Volumen VMS
wird durch die Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS automatisch in
das Messgefass dosiert.

= Das im Befehl ADD Suppressor Intercept definierte Volumen
Suppressor-Konzentrat wird durch die Dosiereinheit 894/D3 2mL
Suppressor automatisch in das Messgefass dosiert.

Nach den Zugaben wird der folgende Befehl ausgefuhrt:

CALL COND

CALL COND

Konditionieren
| 3 WA-Spur

Sobald eines der in der Methode definierten Stoppkriterien erreicht
ist, ist die Konditionierung beendet.
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5 Teilautomatisierte Bestimmung

Es wird nun der Intercept-Wert gemessen.

Nachdem die Messung des Intercept-Wertes abgeschlossen ist,
erscheint die Aufforderung zur Zugabe der Probe.

045-128 Probe zugeben @

o Geben Sie 10,000 mL Probe ins Messgefass und dricken Sie
auf [Weiter], um die Spur Fortzusetzen,

| eiker |

Das in der Meldung angezeigte Volumen Probe durch die Pipettier-
6ffnung in das Messgefass pipettieren und [Weiter] anklicken.

Das im Befehl ADD Suppressor Intercept definierte Volumen Sup-
pressor-Konzentrat wird durch die Dosiereinheit 894/D3 2mL Sup-
pressor automatisch in das Messgefass dosiert.

Nachdem die Probe gemessen wurde, wird das im Befehl ADD STD
definierte Volumen Brightener-Konzentrat durch die Dosiereinheit
894/D2 2mL Brightener automatisch in das Messgefass dosiert.

Der Schritt 12 wird ein zweites Mal wiederholt. Die Anzahl der Wie-
derholungen ist im folgenden Befehl definiert:

LOOP

Addition Standard

Beim Erreichen der Exitspur werden alle eingesetzten Dosiereinheiten
gefullt.

Sobald die Messung beendet ist, wird die Bestimmung in der Daten-
bank gespeichert.

Das Messgefass leeren und die Elektroden und das Messgefdss mit
destilliertem H,O gut spulen.

Das Messgefass wieder in die Halterung am 894 Professional CVS
einsetzen und den Messkopfarm absenken.
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Fur eine automatisierte Bestimmung wird folgende Ausrustung bendtigt:

= 894 Professional CVS
» 858 Professional Sample Processor
= 843 Pump Station
= 807 Dosing Unit (drei mit 2 mL und eine mit 50 mL Glaszylinder)
= 800 Dosino
— 800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrosse 50 mL zum
Dosieren von VMS
— 800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrésse 2 mL zum
Dosieren von Suppressor-Konzentrat
— 800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrosse 2 mL zum
Dosieren von Brightener-Konzentrat
— 800 Dosino und 807 Dosing Unit mit Zylindergrosse 2 mL zum
Dosieren von Probe

‘Bl
E
1

858 Professional Sample Processor
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6.1 Konfiguration

6.1.1 Gerate konfigurieren
894 Professional CVS
(siehe Kapitel 4.1.1, Seite 7).

858 Professional Sample Processor

1 Gerat anschliessen
Das Gerat mit dem Controller-Kabel 6.2151.000 am PC anschliessen.

2 Gerat einschalten

Die Gerateparameter des 858 Professional Sample Processors
werden automatisch erkannt.

009-108 Gerdt speichern @

= [as neue Gerat '858.0020 Professional Sample Processor’
= mit Seriennummer '03693" wurde erkannt.

Soll es in der Geratetabelle gespeichert werden?

| Ja | | Mein

3 Gerat in Tabelle speichern
Die Meldung mit [Ja] bestatigen.

Das Dialogfenster Eigenschaften - 858 Professional Sample
Processor -'Geratename’ wird gedffnet.

4 Geratenamen eingeben (optional)

Auf der Registerkarte Allgemein im Feld Geratename einen neuen
Namen fur das Gerat eintragen und das Dialogfenster mit [OK]
schliessen.

Das neu erkannte Gerat wird im Unterfenster Gerate in der Gerate-
tabelle eingetragen.
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- E__

Geritename A Geritetyp Gerdte-Seriennummer Skatus Inbetriebnahng
B 1358 Professional Sample Processor 1 858.0010 Profession,.. 99001 ok 2012-12-05
21894 1 894 Professional CYS 99999 ok 2012-12-05
Bearbeiten ™ | |‘ I *

5 Turmparameter definieren

= In der Geratetabelle im Unterfenster Gerate das neu eingetra-
gene Gerat auswahlen und doppelklicken.
Das Dialogfenster Eigenschaften - 858 Professional Sample
Processor -'Geratename' wird gedffnet.

= Die Registerkarte Turm wahlen.

Eigenschaften - 858.0020 Professional Sample Processor - 858 Professional ... @

Initialposition ] MSE 1 MSE 2 MSE 3 GLP
Allgemein ] Turm Rack
Turmparameter

Max, Lifbweg mm
Min. Becherradius mm
Liftgeschwindigheit mmy's
Achsenabstand mm
Swing Head

Setiennummer Konfiguration

Schwenkpaosition l:l (]

Splilposition l:l (]

Excterne Position | Wfinkel [#] | arbeitsposition [mm]
60.0
60.0
60.0
60.0

E LT S
o Y e I o R ]

Beatbeiten

l ak, H Abbrechen l

= Im Feld Max. Liftweg den Wert 130 mm eintragen.
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6 Rackparameter definieren

= Die Registerkarte Rack wahlen.
Im Feld Rackname ist die Nummer des Standardracks
6.2041.450 eingetragen.

Eigenschaften - B58.0020 Professional Sample Processor - 858 Professional .. @

Initialposition | w1 | msez [ msez | alp
Allgemein | Turm || Rack |
Rackname [6.2041,370 | | Rackdaten
Rackcode |000011 |Rackinitialisieren
Anzahl Positionen
Drehgeschwindigheit °ls

| OF J | Abbrechen

« Die Schaltflache [Rackdaten] anklicken.
» Die Registerkarte Liftpositionen wahlen.

Rackdaten ==
Rackname [6.2041.370 |
Rackcode (000011 |
Anzahl Positionen | 14 |
Turm 1
Arbeitsposition | 125|| mm
Splilposition | 0 | mm
Drehposition | 0 | T
Spezialposition | 0 | TN
Turm 2
Arbeitsposition | ] | mm
Spiilposition | 0 | mm
Drehposition | 0 | T
Spezialposition | 0| mm
| 0K ‘ | Abbrechen ‘

= FUr Turm 1 im Feld Arbeitsposition den Wert 125 mm eintra-
gen.

Alle Dialogfenster mit [OK] schliessen.

Arbeitsposition nachjustieren

Bei der Bestimmung der Brightener-Konzentration wird die Probe mit der
im 858 Professional Sample Processor eingebauten Peristaltikpumpe zur
Ganze in das Messgefass transferiert. Damit dieser Transfer zu 100 %
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gewabhrleistet wird, ist eine korrekte Justierung der PEEK-Hohlnadel not-
wendig. Gehen Sie dazu wie folgt vor:

1 Liftposition einstellen

Leeres 10 mL Probenvial in die gewunschte Position (57 bis 126)
auf dem Rack stellen.

Programmteil Manuell anklicken.

Im Gerateauswahlfenster Turm 1 auswahlen.

Die Registerkarte Bewegen 6ffnen.

Im Bereich Rackposition in Feld Zielposition die Nummer der
Position eingeben, in die das Probenvial eingesetzt wurde.

Im Bereich Rackposition auf [Start] klicken. Die eingestellte
Rackposition wird angefahren.

Im Bereich Liftposition in Feld Zielposition den Wert 125 mm
eingeben.

Im Bereich Liftposition auf [Start] klicken. Die eingestellte Lift-
position wird angefahren.

Im Bereich Liftposition mit der Pfeiltaste n die PEEK-Hohl-
nadel langsam nach unten bewegen, bis sie nicht mehr als 0.5
mm Uber dem Boden des Probenvials steht.

Wenn die PEEK-HohlInadel richtig positioniert ist, die Registerkarte
Position zuweisen 6ffnen.

Im Bereich Liftposition ist der neue Wert im Feld Aktuelle Posi-
tion eingetragen.

Im Bereich Rackposition die Option Arbeitsposition fiir akti-
vieren und Turm auswahlen.

Im Bereich Rackposition auf [Zuweisen] klicken.

800 Dosino mit 807 Dosing Unit anschliessen

(siehe "800 Dosino mit Dosiereinheit anschliessen”, Seite 39).

Dosiereinheit in 894 Professional CVS initialisieren

(siehe "Dosiereinheit initialisieren”, Seite 40).

6.1.2 Elektroden konfigurieren
(siehe Kapitel 4.1.2, Seite 8).
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6.1.3

6.1.4

6.2

6.2.1

6.2.1.1

Ed

6 Automatisierte Bestimmung

Dosiereinheiten konfigurieren
(siehe Kapitel 5.1.3, Seite 39).

Losungen definieren
(siehe Kapitel 5.1.4, Seite 42).

Methoden fiir automatisierte Bestimmung

In diesem Kapitel erstellen Sie Methoden aus einer Methodenvorlagen fur

= eine automatisierte Bestimmung der Suppressor-Konzentration mit
einem Sample Processor (Bestimmungsserie)

= eine automatisierte Bestimmung der Brightener-Konzentration mit
einem Sample Processor (Bestimmungsserie)

Suppressor-Konzentration bestimmen
Die Suppressor-Konzentration wird mit der Kalibriermethode DT bestimmt.

Die Methode zur automatisierten Bestimmung der Suppressor-Konzentra-
tion beinhaltet:

» die Aufnahme einer Kalibrierkurve mit einer Suppressor-Standardlésung
= die Bestimmung der Suppressor-Konzentration in einer Probe

Methode erstellen

Methodenvorlage laden

1 Das Symbol des Programmteils Methode anklicken.

2 Uber das MenU Datei » Neu... das Dialogfenster Neue Methode
offnen.

3 Unter Vorlagen, im linken Teil des Fensters, Suppressor-Bestim-
mung (CVS, DT) automatisiert auswahlen und mit [OK] bestati-
gen.

Die Methodenvorlage wird gedffnet.
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Methodenablauf

D=

staltspur Spiilzyklus Spiilen Absaugen Setigendspur Exitspur Fehlerspur
iHn EHH i“ﬂ LIFT LIFT iﬂn
startspur Spilen Absaugen HNadel -> Arbeitsposit... Iadel -= Drehposition Fehlerspur
PREP LQH
PREP 894/D4 mit Wa... 894/D1 fiillen
- 5;:[::" EMPTY LQH (-
EMPTY 834/D4 B34/D4 fiillen
Spillyklus I I —
Final Rinsing Exitspur
=it
.*
] I+]
Bedeutung der einzelnen Spuren und Befehle
Der Methodenablauf der automatisierten Bestimmung der Suppressor-
Konzentration entspricht weitgehend dem Ablauf der teilautomatisierten
Bestimmung. Zur Steuerung des Probenwechslers werden aber noch
zusatzliche Automations- und Spulspuren eingesetzt. Das automatische
Spulen der Messzelle wird durch PUMP-Befehle umgesetzt.
Hauptspur Der Methodenablauf enthalt im Vergleich zu der teilautomatisierten
Bestimmung (siehe Seite 51) zusatzlich noch folgende Befehle:
e Ruft die Spur auf, in welcher die Dosiereinheit mit der Probe gespult wird.
Call Frep Frobe
Call Prep Frobe

P Probe vom Rack holen

Ruft die Spur auf, in welcher das Messgefass geleert wird.

Messgefdss leeren

Absaugen
[ 2 Absaugen

Ruft die Spur auf, in welcher das Messgefass gespult wird.

Messgefdss splilen

Spllen
[ 3 Spllen

VA-Spur (siehe Seite 52).
DT Bestimmung (siehe Seite 52).

DT Kalibrierung (siehe Seite 52).
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ADD VMS

Probe vom Rack
holen

Ndchste Probe

Seriestartspur

Spulzyklus

Spulen

PUMP

PLIMP Spilen

Absaugen

PUMP

PLIMP Absaugen

Bedienungslehrgang CVS
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(siehe Seite 52).

In dieser Spur wird die Probe vom Rack geholt und die Dosiereinheit mit
Probe gespuilt.

In dieser Spur wird die PEEK-Hohlnadel des Probenwechslers in die nachste
Probe abgesenkt.

In dieser Spur wird das Probenrack initialisiert. Dabei werden das Rack, der
Lift und der Schwenkarm (wenn vorhanden) zurlickgesetzt, der Rackcode
ausgelesen und die entsprechenden Rackdaten in den Probenwechsler
ubertragen.

Die Seriestartspur wird im Ablauf nur einmal am Anfang der ersten Bestim-
mung einer Serie und noch vor der Hauptspur ausgefuhrt.

In dieser Spur wird definiert, wie oft das Messgefass gespult und abge-
saugt wird.

In dieser Spur wird definiert, wie das Messgefass gespult wird.

Die applikationsspezifische Pumpzeit zum Spulen muss dabei im Feld
Betriebsdauer an das Messgefassvolumen angepasst werden.

PUMP - PUMP Spiilen ==

Befehlsname | PUMP Spillen| |

Gerdt

Geratenane | nicht definiert |E”

Geratetyp | 858.0020 Professional Sample Processar IE”

Pumpen
Turm
Pumpe(r)
Aktion

O Einschalten

O Ausschalten

@ Betrichsdauer

| 0K || abbrechen I

In dieser Spur wird definiert, wie das Messgefass abgesaugt wird.

Die applikationsspezifische Pumpzeit zum Absaugen muss dabei im Feld
Betriebsdauer an das Messgefassvolumen angepasst werden.
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6.2 Methoden fiir automatisierte Bestimmung

Serieendspur

Exitspur

Fehlerspur

PUMP - PUMP Absaugen (==

Befehlsname |PUMP Absauger| |

Gerat

Geratenamne | nicht definiert |z||

Geratetyp | 558, 0020 Professional Sample Processar |2||

Pumpen

Turm
Purpe(m)
Aktion
() Einschalten

0 Ausschalten

® Eetrishsdauer

| oK || Abbrechen ‘

In dieser Spur wird der Probenwechsler zur letzten Probenposition + 1
gefahren, wo sich ein Gefass mit Wasser befinden muss. Die Dosiereinheit
fUr die Probe wird anschliessend mit Wasser gespult und geleert und das
Messgefass wird ebenfalls geleert.

Die Serieendspur wird im Ablauf nur einmal am Schluss der letzten Bestim-
mung einer Serie nach der Hauptspur ausgefuhrt.

In dieser Spur werden die Pumpen ausgeschaltet, die PEEK-HohInadel
hochgehoben und die Dosiereinheiten 894/D1 50mL VMS und 894/D4
2mL Std or sample gefullt.

Die Exitspur wird am Ende der Methode oder beim manuellen Abbruch
einer Bestimmung ausgefuhrt.

In dieser Spur werden die Pumpen ausgeschaltet.

Die Fehlerspur wird beim Auftreten eines Fehlers im Ablauf ausgefuhrt.

Methodentest

(siehe "Methodentest", Seite 15).

Methode speichern

Nachdem Sie alle relevanten Parameter fur die Methode eingegeben und
kontrolliert haben, speichern Sie die Methode wie folgt ab:

1 Uber das Menu Datei » Speichern unter... das Dialogfenster
Methode speichern &ffnen.

Bedienungslehrgang CVS



6 Automatisierte Bestimmung

2 Im Feld Methodenname den Namen Suppressor-Bestimmung
(CVS, DT) automatisiert fir die Methode eingeben.

3 [Speichern] anklicken.

6.2.1.2 Probentabelle

Bedienungslehrgang CVS

Probenrack bestiicken

Das verwendete Probenrack 6.2041.450 umfasst zweimal 56 Positionen.
Die ausseren beiden Ringe sind fur 50 mL Probenvials, die beiden inneren
Ringe fur 11 mL Probenvials konzipiert.

Die Methodenvorlage ist fur die Verwendung des Racks 6.2041.450 mit
11 mL Probenvials erstellt worden. Es kann jede beliebige Probenposition
verwendet werden. Zum besseren Verstandnis werden die Proben oder
Standardlésungen jedoch in aufeinander folgende Probenpositionen
gestellt. In die letzte Probenposition muss in jedem Fall ein Vial mit Wasser
eingesetzt werden, um die verwendete Dosiereinheit am Ende einer Pro-
benserie mit Wasser zu spulen.

= auf Position 57 Standardlésung oder erste Probe
= auf Positionen 58 bis 60 Proben
= auf Position 61 Spullésung (dest. Wasser)
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. Standard oder Probe

stellen

Probentabelle er

1 In den Programmteil Arbeitsplatz wechseln.

rie wah-

2 Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Bestimmungsse

Bedienungslehrgang CVS
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6 Automatisierte Bestimmung

Einzelbestimmung Bestimmungsserie |

Stop Hold ‘ Pause‘ status |

Bestimmungsparameter

Probendaten

Anwender | ek Probennummer 1}
anmerkung E‘

Autostark |I| won

HEN BET D

Methode | h(n)] | IDZ| ID3| Probentyp | Probenposition | Probenmenge | Probenmengeneinheit Analvsenvolumen
[
[<] r
l Bearbeiten ¥ l I Probentabelle ¥ l Geladen

3 Uber die Schaltfliche [Bearbeiten] » Zeile bearbeiten das Dialog-
fenster Zeile bearbeiten - Arbeitsplatzprobentabelle - Arbeits-
platz 'Name' 6ffnen.

4 |m Feld Methode auf die Schaltflache [ klicken.

In der Tabelle den Methodennamen Suppressor-Bestimmung
(CVS, DT) automatisiert auswahlen und [Offnen] anklicken.

Falls bereits mehrere Methodengruppen bestehen, muss zuerst im
Auswahlfeld Methodengruppen die Gruppe ausgewahlt werden,
zu der die Methode gehort.

Im Feld Methode wird automatisch Suppressor-Bestimmung
(CVS, DT) automatisiert eingetragen.

Zeile bearbeiten

Methode

b))

oz

D3

Probentyp
Probenposition
Probenmenge
Analysenvolumen

Yerdinnungsvolumen

Zeile ll__1]|z|

[] applikationsnotiz anzeigen

- Arbeitsprobentabelle - Arbeitsplatz Name @
|Suppressorbestimmung {CYS,DT) aukomatisiert lE” @
[-]
]
| [=]
|Probe E|
| 1
| 1.0 | Probenmengeneinheit | mL lz”
| to| m
| Lo| ml
B@|E| won 1 | Obernehmen ] | schliessen

Bedienungslehrgang CVS
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6.2 Methoden fiir automatisierte Bestimmung

Probenposition fiir Standard und Proben definieren
Geben Sie in die Felder folgende Werte ein:

= Im Feld ID1 als Beschreibung Standard eingeben.

» Im Auswahlfeld Probentyp den Eintrag Standard wahlen.

= Im Feld Probenposition den Wert 57 eingeben.

= Die Felder Probenmenge, Probenmengeneinheit, Analysen-
volumen und Verdiinnungsvolumen werden nicht benotigt
und konnen unverandert belassen werden.

= [Ubernehmen] anklicken.
Die Parameter fUr den Standard werden in die erste Zeile der Pro-
bentabelle geschrieben und gespeichert.

= Im Feld Zeile auf die Schaltflache [x] klicken und die nachste Zeile
bearbeiten.

= Im Feld ID1 als Beschreibung Probe eingeben.

= Im Auswahlfeld Probentyp den Eintrag Probe wahlen.

= Im Feld Probenposition den \Wert 58 eingeben.

= Die Felder Probenmenge, Probenmengeneinheit, Analysen-
volumen und Verdiinnungsvolumen werden nicht benotigt
und kénnen unverandert belassen werden.

» [Ubernehmen] anklicken.
Die Parameter fur die Probe werden in die zweite Zeile der Pro-
bentabelle geschrieben und gespeichert.

= Im Feld Zeile auf die Schaltflache [*] klicken und die nachste Zeile
bearbeiten.

= FuUr die auf Position 59 und 60 befindlichen Proben wird ebenfalls
der Probentyp Probe definiert.

Probentabelle speichern

= Uber die Schaltfliche Probentabelle » Speichern unter... das
Dialogfenster Probentabelle speichern &ffnen.

= Im Feld Name den Namen Suppressor-Bestimmung eintragen.

= [Speichern] anklicken.

Die vollstandige Tabelle mit Standard, Proben und Spulldsungen sieht
wie folgt aus:

Bedienungslehrgang CVS



6 Automatisierte Bestimmung

Einzelbestimmung Bestimmungsserie

WX | mstop || 1Hold

Bestimmungsparameter
anwender | doe Probennummer 1

Anmerkiung E‘

Aukastart |E| von ProhentabeIIeEl

Probendaten
= PE B
Methade | 101 | ID2| ID3| Probentyp | Probenposition | Probenmenge |Probenm... |  Analysg
Supressor-Bestimmung (CWS, DT) auto... |Standard Standard |57 1.0 ml 1.0
Suptessor-Bestimmung (CWS, DT) auta... |Probe Prabe 58 1.0 il

Pause ‘ Status |READY

Suptessor-Bestimmung (CWS, DT) auta... |Probe Prabe 59 1.0 il
Supressor-Bestimmung {ZWS, DT) auto... Probe Probe 60 1.0 mL

* | | [ |

[ ,

|| Bearbeiten ¥ || I Probentabele ™ l Geladen | Kupferproben {geandert)

6.2.1.3 Bestimmung durchfiihren
Diese Schritte fuhren Sie im Programmteil Arbeitsplatz durch.

Ablauf der Bestimmungsserie

1 Die Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS mit VMS vorbereiten (siehe
"Dosiereinheit vorbereiten”, Seite 47).

: 2 Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

3 Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Bestimmungsserie wah-
len.

4 Uber die Schaltfliche Probentabelle » Laden... die zuvor gespei-
cherte Probentabelle Suppressor-Bestimmung laden.

l}Start 5 [Start] dricken.

6 Die Seriestartspur wird ausgefihrt und das Rack initialisiert.

7 Die Spur Probe vom Rack holen wird aufgerufen.

» Das Messgefass wird entleert.
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6.2 Methoden fiir automatisierte Bestimmung

10

11

12

13

= Die PEEK-HohlInadel wird zur ersten Probenposition bewegt und in
das Vial in die Arbeitsposition abgesenkt.

= Die Dosiereinheit 894/D4 2mL Std or Sample wird zweimal
automatisch vorbereitet.

= Das Messgefass wird automatisch zweimal mit Spullésung gespult
und daraufhin entleert.

Das im Befehl ADD AUX fur die Losung VMS definierte Volumen
wird durch die Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS automatisch in das
Messgefass dosiert.

Nach der Zugabe wird der folgende Befehl ausgeflhrt:

CALL COND

CALL COMND

Konditionieren
| 3 WA-Spur

Sobald eines der in der Methode definierten Stoppkriterien erreicht
ist, ist die Konditionierung beendet.

E HINWEIS

Ist die Messzelle noch von vorhergehenden Bestimmungen mit
Suppressor verunreinigt, kann die definierte relative Standardab-
weichung von 0.5 % nicht erreicht werden. In diesem Fall mUssen
die Elektroden und das Messgefass grundlich mit destilliertem
Wasser gespult werden.

Es wird nun das VMS-Signal gemessen.

Die automatische Standardaddition wird durchgefthrt.

Das im Befehl ADD STD definierte Volumen Suppressor-Standard|o-
sung wird durch die Dosiereinheit 894/D4 2mL Std or Sample
automatisch in das Messgefass dosiert.

Der Schritt 11 wird so lange wiederholt, bis das Stoppkriterium
erreicht ist. Das Stoppkriterium ist im folgenden Befehl definiert:

LOOP

Addition Standard

Das Messgefass wird automatisch zweimal mit Spullésung gespult.

Bedienungslehrgang CVS



14

15

16

17

18

6 Automatisierte Bestimmung

Sobald die Messung beendet ist, wird die Bestimmung in der Daten-
bank gespeichert.

Beim Erreichen der Exitspur werden alle eingesetzten Dosiereinheiten
gefullt.

Die Schritte 7 bis 15 werden fur jede in der Probentabelle definierte
Position wiederholt.

Beim Erreichen der Serieendspur (nach der letzten Probe in der Pro-
bentabelle) wird die Dosiereinheit 894/D4 2mL Std oder Probe
zweimal automatisch mit destilliertem Wasser vorbereitet und die
PEEK-HohlInadel auf die Drehposition hochgehoben.

Die Fehlerspur wird nur im Falle eines Fehlers ausgefihrt. Um ein
Uberlaufen des Messgefasses zu verhindern, werden die Membran-
pumpen abgestellt.

6.2.2 Brightener-Konzentration bestimmen

Der Ablauf der automatisierten Brightener-Bestimmung ist analog zum
teilautomatisierten Ablauf (siehe Kapitel 5.2.3, Seite 57). Bei der automati-
sierten Bestimmung werden VMS, Brightener-Konzentrat und Suppressor-
Konzentrat mit Dosinos in das Messgefass dosiert. Die Zugabe von Probe
erfolgt mittels Peristaltikpumpe.

6.2.2.1 Methode erstellen

Methodenvorlage laden

1

3

Bedienungslehrgang CVS

Das Symbol des Programmteils Methode anklicken.

Uber das Menu Datei » Neu... das Dialogfenster Neue Methode
offnen.

Unter Vorlagen, im linken Teil des Fensters, Brightener-Bestim-
mung (CVS, MLAT) automatisiert auswahlen und mit [OK] besta-
tigen.

Die Methodenvorlage wird gedffnet.
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6.2 Methoden fiir automatisierte Bestimmung

e S e [ e (R e R e R e —
Peristaltikpumpe Al PUMP Spiilen PUMP Absaugen RACK INIT PUMPEN AUS PUMPEN AUS
\bsaugen e
83401 fiillen
LQH
BI4D2 fiillen
—
BI4)D3 fiillen
[ I>lEJ
Bedeutung der einzelnen Spuren und Befehle
Der Methodenablauf der automatisierten Bestimmung der Brightener-Kon-
zentration entspricht weitgehend dem Ablauf der teilautomatisierten
Bestimmung. Zur Steuerung des Probenwechslers werden aber noch
zusatzliche Automations- und Spulspuren eingesetzt. Das automatische
Spulen der Messzelle wird durch PUMP-Befehle umgesetzt.
Hauptspur Der Methodenablauf enthalt im Vergleich zu der teilautomatisierten
Bestimmung (siehe Seite 51) zusatzlich noch folgende Befehle:
o Ruft die Spur auf, in welcher das Messgefass geleert wird.
Messgefdss leeren
Absaugen
[ 2 Absaugen
e Ruft die Spur auf, in welcher die Probe automatisch in das Messgefass
zugegeben wird.
Probe zugeben
Probe zugeben
Pricbe automatisch zuge. ..
D TR Ruft die Spur auf, in welcher die PEEK-HohInadel gespult wird.
CALL Nadel spulen
MNadel spilen
P Gehe zu Spiilposition
o Ruft die Spur auf, in welcher das Messgefass gespult wird.
Endspiilen
Endspiilen
[ 2 Spiilzykius
VA-Spur (siehe Seite 58).

Bedienungslehrgang CVS



Additionsschleife

Probe automatisch
zugeben

Ndchste Probe

Gehe zu Spulposition

Intercept VMS
Intercept Suppressor

Spulzyklus

Peristaltikpumpe

PUMP

Peristaltikpumpe AN

Spulen

Absaugen

Bedienungslehrgang CVS

6 Automatisierte Bestimmung

(siehe Seite 58).

In dieser Spur wird die Probe automatisch ins Messgefass zugegeben.

In dieser Spur wird die PEEK-Hohlnadel des Probenwechslers in die nachste
Probe abgesenkt.

In dieser Spur wird das Messgefass entleert und die PEEK-HohInadel des
Probenwechslers in die Spulposition gebracht und gespult.

In dieser Spur wird VMS in das Messgefass zugegeben.
In dieser Spur wird Suppressor-Konzentrat in das Messgefdss zugegeben.

In dieser Spur wird definiert, wie oft das Messgefass gespult und abge-
saugt wird.

In dieser Spur wird definiert, wie lange die Peristaltikpumpe lauft.

Die applikationsspezifische Zeit zum Betrieb der Peristaltikpumpe muss
dabei im Feld Betriebsdauer angepasst werden.

PUMP - Peristaltikpumpe AN [==3a]

Befehlsname | Petistaltikpurpe AN |

Gerdt

Gerdtename | nicht definiert =]

Gerdtetyp | §55.0020 Professional Sample Processor E|

Pumpen
Pumpe(n) |Peristalic  [=]
Geschwindigheit 10[~]

Aktion

) Einschalten

O Ausschalten

® Betrichsdauer

| o4 || Abbrechen I

In dieser Spur wird definiert, wie das Messgefass gespult wird. Die Pump-
zeit zum Spulen muss dabei an das Messgefassvolumen angepasst wer-
den.

In dieser Spur wird definiert, wie das Messgefass abgesaugt wird. Die

Pumpzeit zum Absaugen muss dabei an das Messgefassvolumen ange-
passt werden.
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6.2 Methoden fiir automatisierte Bestimmung

Seriestartspur

Exitspur

Fehlerspur

6.2.2.2

In dieser Spur wird das Probenrack initialisiert. Dabei werden das Rack, der
Lift und der Schwenkarm (wenn vorhanden) zurlickgesetzt, der Rackcode
ausgelesen und die entsprechenden Rackdaten in den Probenwechsler
ubertragen.

Die Seriestartspur wird im Ablauf nur einmal am Anfang der ersten Bestim-
mung einer Serie und noch vor der Hauptspur ausgefuhrt.

In dieser Spur werden die Pumpen ausgeschaltet, die PEEK-HohInadel
hochgehoben und die Dosiereinheiten D1, D2 und D3 gefllt.

Die Exitspur wird am Ende der Methode oder beim manuellen Abbruch
einer Bestimmung ausgefuhrt.

In dieser Spur werden die Pumpen ausgeschaltet.

Die Fehlerspur wird beim Auftreten eines Fehlers im Ablauf ausgefuhrt.

Methodentest

(siehe "Methodentest", Seite 15).

Methode speichern

Nachdem Sie alle relevanten Parameter fUr die Methode eingegeben und
kontrolliert haben, speichern Sie die Methode wie folgt ab:

1 Uber das Menii Datei » Speichern unter... das Dialogfenster
Methode speichern 6ffnen.

2 Im Feld Methodenname den Namen Brightener-Bestimmung
(CVS, MLAT) automatisiert fur die Methode eingeben.

3 [Speichern] anklicken.

Probentabelle

Probenrack bestiicken

Das verwendete Probenrack 6.2041.450 umfasst zweimal 56 Positionen.
Die dusseren beiden Ringe sind fur 50 mL Probenvials, die beiden inneren
Ringe fur 11 mL Probenvials konzipiert.

Die Methodenvorlage ist fur die Verwendung des Racks 6.2041.450 mit
50 mL Probenvials erstellt worden. Die Proben sind jeweils auf den dusse-
ren Ring zu stellen. Zum besseren Verstandnis werden die Proben in aufei-

Bedienungslehrgang CVS



6 Automatisierte Bestimmung

nander folgende Probenpositionen gestellt. Zu jeder Probe muss ein Spul-
gefdss auf die benachbarte Position im inneren Ring gestellt werden.

« auf Position 1, 2 und 3 Probe
= auf Position 29, 30 und 31 Spullésung (dest. Wasser)

. Probe

. Spullésung (dest. Wasser)

O nicht gebraucht

Probentabelle erstellen

1 In den Programmteil Arbeitsplatz wechseln.

Bedienungslehrgang CVS 81
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2

Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Bestimmungsserie wah-
len.

Einzelbestimmung Bestimmungsserie |

b Start Stop Hold ‘ Pause‘ Staus [ |
Bestimmungsparameter
Anwendar  |ek Probennummer ]
anmerkung E‘

Autostart |I| won

Probendaten

HEN BEE 2

Methode | 101 | ID2| 103 | Probentyp | Probenposition | Probenmenge | Probenmengeneinheit Analyseryvolumen
’ *
[4] 3
I Bearbeiten ¥ ] l Probentabelle ] Geladen
3 Uber die Schaltfliche [Bearbeiten] » Zeile bearbeiten das Dialog-
fenster Zeile bearbeiten - Arbeitsplatzprobentabelle - Arbeits-
platz 'Name' 6ffnen.
4 |m Feld Methode auf die Schaltflache L klicken.

In der Tabelle den Methodennamen Brightener-Bestimmung
(CVS, MLAT) automatisiert auswahlen und [Offnen] anklicken.

Falls bereits mehrere Methodengruppen bestehen, muss zuerst im
Auswahlfeld Methodengruppen die Gruppe ausgewahlt werden,
zu der die Methode gehért.

Im Feld Methode wird automatisch Brightener-Bestimmung
(CVS, MLAT) automatisiert eingetragen.

Bedienungslehrgang CVS



6 Automatisierte Bestimmung

[[] Applikationsnotiz anzeigen

Zeile bearbeiten - Arbeitsprobentabelle - Arbeitsplatz 1 @
Methode |Brightenerbestimmung (CWS, MLAT) automatisiert lz“ |E|J
o | B
ee | =l
oo | =l
Probentvp | Probe E|
Probenposition | 1 |
Probenmenge | 1.0 | Probenmengensinheit | mL B|
Analvsenvolumen | 1.0 | mL
Werdinnungsyvolumen | 1.0 | mL
Zeile |I__|J 1 |ZJ|EJ | van 1 | Obernetmen ||  Schliessen |

5 Probenposition fiir Proben definieren

Geben Sie in die Felder folgende Werte ein:

Im Feld ID1 als Beschreibung Probe eingeben.

Im Feld Probenposition den Wert 1 eingeben.

Im Feld Probenmenge das Probenvolumen eingeben und im
Auswahlfeld Probenmengeneinheit die dazu passende Proben-
mengeneinheit wahlen.

Die Felder Analysenvolumen und Verdiinnungsvolumen wer-
den nicht benotigt und kénnen unverandert belassen werden.
[Ubernehmen] anklicken.

Die Parameter fUr die erste Probe werden in die erste Zeile der
Probentabelle geschrieben und gespeichert.

Im Feld Zeile auf die Schaltflache B klicken und die nachste Zeile
bearbeiten.

Fur die auf Position 2 und 3 analog vorgehen und jeweils eine
neue Zeile in der Probentabelle anlegen.

6 Probentabelle speichern

Uber die Schaltflaiche Probentabelle » Speichern unter... das
Dialogfenster Probentabelle speichern 6ffnen.

Im Feld Name den Namen Brightener-Bestimmung eintragen.
[Speichern] anklicken.

Die vollstandige Tabelle sieht wie folgt aus:

Bedienungslehrgang CVS
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6.2 Methoden fii

r automatisierte Bestimmung

Einzelbestimmung Bestimmungsserie |

start (BRI

Bestimmungsparameter

anwender | doe Probennummer ]
anmerkung |z|

Autostark |E| Ry

Probendaten

& PE B
Methode | 101 |ID2|ID3|Pr0bentyp Probenposition | Probenmenge |Probenm... | Analyseny
1 |Brightenerbestimmung (%S, MLAT) au... Probe Probe 1 1.0 ml 1.0
2 |Brightenerbestimmung (CYS, MLAT) au... Probe Probe 2 1.0 il
3
*

Pause |

Brightenerbestimmung {3, MLAT) au... Probe Probe 3 1.0 mL

|| Beatbeiten ™ || I Probentabels > l Geladen | kupferproben {gesndert)

6.2.2.3

| b Start

Bestimmung durchfiihren
Diese Schritte fuhren Sie im Programmteil Arbeitsplatz durch.

Ablauf der Bestimmungsserie

1 Die Dosiereinheiten 894/D1 50mL VMS mit VMS, 894/D2 2mL
Brightener mit Brightener-Konzentrat und 894/D3 2mL Suppres-
sor mit Suppressor-Konzentrat vorbereiten (siehe "Dosiereinheit vor-
bereiten", Seite 47).

2 Das Symbol des Programmteils Arbeitsplatz anklicken.

3 Im Unterfenster Ablauf die Registerkarte Bestimmungsserie wah-
len.

4 Uber die Schaltfliche Probentabelle » Laden... die zuvor gespei-
cherte Probentabelle Brightener-Bestimmung laden.

5 [Start] drlcken.

6 Die Seriestartspur wird ausgefihrt und das Rack initialisiert.

Bedienungslehrgang CVS
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11

12

13

6 Automatisierte Bestimmung

Der Befehl PUMP Absaugen wird ausgefuhrt und das Messgefass
entleert.

Die Intercept-Losung wird automatisch zugegeben:

= Das im Befehl ADD VMS Intercept definierte Volumen VMS
wird durch die Dosiereinheit 894/D1 50mL VMS automatisch in
das Messgefass dosiert.

= Das im Befehl ADD Suppressor Intercept definierte Volumen
Suppressor-Konzentrat wird durch die Dosiereinheit 894/D3 2mL
Suppressor automatisch in das Messgefass dosiert.

Nach der Zugabe wird der folgende Befehl ausgefuhrt:

CALL COND

CALL COND

Intercept konditionieren
VA-SpUr

Sobald eines der in der Methode definierten Stoppkriterien erreicht
ist, ist die Konditionierung beendet.

Es wird nun der Intercept-Wert gemessen.

Die automatische Probenzugabe wird durchgefuhrt.

» Die PEEK-Hohlnadel wird zur ersten Probenposition bewegt und in
das Vial in die Arbeitsposition abgesenkt.

= Die Peristaltikpumpe am Probenwechsler transferiert die gesamte
Probe in das Messgefass.

= Das im Befehl Suppressor zugeben definierte Volumen Suppres-
sor-Konzentrat wird durch die Dosiereinheit 894/D3 2mL Sup-
pressor automatisch in das Messgefass dosiert.

Nachdem die Probe gemessen wurde, wird das im Befehl ADD STD
definierte Volumen Brightener-Konzentrat durch die Dosiereinheit
894/D2 2mL Brightener automatisch in das Messgefass dosiert.

Der Schritt 12 wird ein zweites Mal wiederholt. Die Anzahl der Wie-
derholungen ist im folgenden Befehl definiert:

LOOP

Addition Standard
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14

15

16

17

18

19

20

Die Probentransferverschlauchung wird gespult:

» Die PEEK-HohlInadel wird zu der Rackposition bewegt, welche der
aktuellen Probenposition gegenuberliegt (Probenposition + 28),
und in die Arbeitsposition gesenkt.

» Die Peristaltikpumpe am Probenwechsler transferiert die gesamte
Spullésung in das Messgefass.

Das Messgefass wird automatisch durch den Aufruf der Spur Spl-
zyklen zweimal mit Spullésung gespult.

Sobald die Messung beendet ist, wird die Bestimmung in der Daten-
bank gespeichert.

Beim Erreichen der Exitspur werden alle eingesetzten Dosiereinheiten
gefullt.

Die Schritte 7 bis 17 werden fur jede in der Probentabelle definierte
Position wiederholt.

Beim Erreichen der Serieendspur (nach der letzten Probe in der Pro-
bentabelle) wird die PEEK-HohInadel auf die Drehposition hochgeho-
ben.

Die Fehlerspur wird nur im Falle eines Fehlers ausgefuhrt. Um ein
Uberlaufen des Messgefasses zu verhindern, werden die Membran-
pumpen abgestellt.
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7 Bestimmungen bearbeiten

71 Bestimmungen sichten
Sie haben mehrere Mdglichkeiten, ihre Bestimmungen auszuwahlen und
zu sichten:

= nach einer Spalte sortieren

= Uber einen Schnellfilter finden
= mit einem Spezialfilter finden
= Uber das Menu Suchen

Sortieren

1 Klicken Sie auf das Symbol des Programmteils Datenbank.

2 Erster Klick in der Tabelle mit allen Datensatzen auf einen Spaltentitel,
nach dem sortiert werden soll.

Die Tabelle wird nach der ausgewahlten Spalte in aufsteigender Rei-
henfolge sortiert.

3 Zweiter Klick auf denselben Spaltentitel.

Die Tabelle wird nach der ausgewahlten Spalte in absteigender Rei-
henfolge sortiert.

Schnellfilter

1 Das MenU Bestimmungen » Filter » Schnellfilter anklicken.

Der Cursor erhalt ein spezielles Filtersymbol. Beim Navigieren inner-
halb der Tabelle werden die Zellen, in denen sich der Cursor befindet,
gelb hinterlegt.

2 Den Cursor in eine Zelle setzen, die als Filterkriterium dient, und mit
der linken Maustaste doppelklicken.

Die Datensatze werden nach dem Inhalt des gewahlten Tabellenfel-
des gefiltert. Innerhalb der gefilterten Tabelle kann der Schnellfilter
erneut angewendet werden.
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7.1 Bestimmungen sichten

Speazialfilter

Mit dem Spezialfilter haben Sie die Mdglichkeit, die Filterbedingungen

detailliert festzulegen.

1 Uber das Ment Bestimmungen » Filter » Spezialfilter... das

entsprechende Dialogfenster offnen.

2 Uber das MenU Bearbeiten » Zeile bearbeiten das Dialogfenster
Filterbedingung Neuer Filter bearbeiten 6ffnen.

[ Gross-fkleinschreibung beachten

[ stern (*) als Platzhalter verwenden

Filterbedingung Meuer Filter bearbeiten @
¥Yerkniipfung

= =
Feld

| lz“ | Weitere. ..
Bedingung

Lo I

abbrechen

I

3 Im Auswahlfeld Feld den Eintrag Methodenname markieren.

4 Im Feld Vergleichswert den Methodennamen Suppressor-
Bestimmung (CVS, DT) teilautomatisiert eintragen und [OK]

anklicken.

5 Im Dialogfenster Spezialfilter die Schaltflache [Filter anwenden]

anklicken und das Fenster schliessen.

Im Unterfenster Bestimmungsiibersicht erscheint die Tabelle mit
allen Datensatzen der Methode Suppressor-Bestimmung (CVS,

DT) teilautomatisiert.

Die Daten eines markierten Datensatzes erscheinen in den anderen

Unterfenstern:
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7 Bestimmungen bearbeiten

= Im Unterfenster Resultate erscheint eine Tabelle mit den Sub-
stanzkonzentrationen in der Proben sowie den benutzerdefinier-
ten Resultaten.

= Im Unterfenster Kurven 1 werden die Messkurven und die Kalib-
rierkurven dargestellt.

= Im Unterfenster Informationen kénnen Uber die einzelnen Regis-
terkarten Angaben zur Probe, zur Bestimmung, zu den Geraten
etc. angezeigt werden.

Suchen

1 Uber das Menl Bestimmungen » Suchen... das Dialogfenster
Suchen - Datenbank ‘Name' 6ffnen.

2 Im Auswahlfeld Suchen in den Eintrag Anwender (Kurzname)
markieren.

3 Im Feld Suchbegriff den gewunschten Kurznamen eingeben.

4 [Weitersuchen] anklicken.

Die erste Zeile, die dem Suchbegriff entspricht, wird markiert.

7.2 Resultate anschauen

Zoom mit Maus

Mit Hilfe der Zoomfunktion kénnen einzelne Bereiche einer Messkurve
oder Kalibrierkurve vergréssert dargestellt werden.

1 In der Ubersichtstabelle einen Datensatz markieren.

Die dazugehorende Messkurve wird im Unterfenster Kurven 1 dar-
gestellt.

2 Bei gedruckter linker Maustaste den Bereich, der vergrossert werden
soll, nach rechts unten aufspannen.

Zoom zuriicksetzen

1 Mit rechter Maustaste in die Messkurve klicken.
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7.2 Resultate anschauen

2 Den kontextsensitiven Menubefehl Alles anzeigen anklicken.

Die Messkurve wird in ihrer urspriinglichen Grosse dargestellt.

Darstellung der Messkurve dndern

Sie haben die Mdglichkeit, die Eigenschaften einer Messkurve zu bearbei-
ten. Sie konnen die Darstellung der Messkurve, die Beschriftung der Ach-
sen oder die Skalierung andern. Nachfolgend andern Sie die Beschriftung
der Achsen in der Messkurve und die Linienanzeige. Gehen Sie wie folgt

VOr:

1 Achsenbeschriftung andern

Mit der rechten Maustaste in die Messkurve klicken.

Den MenUpunkt Eigenschaften Kurve 1... wahlen.

Im Dialogfenster Eigenschaften - Kurve 1 die Registerkarte x-
Achse wahlen.

In das Feld Beschriftung klicken und eine neue Beschriftung fur
die x-Achse eintragen.

Die Registerkarte y1-Achse wahlen.

In das Feld Beschriftung klicken und eine neue Beschriftung fur
die y1-Achse eintragen.

[OK] anklicken.

2 Linienanzeige andern

Mit der rechten Maustaste in die Messkurve klicken.

Den MenUpunkt Eigenschaften Kurve 1... wahlen.

Die Registerkarte y1-Achse wahlen.

Im Auswahlfeld Aufstockung/Standard eine neue Farbe wah-
len.

Im Auswahlfeld Liniendicke den Wert 2 eingeben.

[OK] anklicken.

Kalibrierkurve darstellen

1 In der Ubersichtstabelle einen Datensatz markieren.

2 |m Unterfenster Kurven 1 auf das Symbol I Klicken.

Die Kalibrierkurve und die Kalibrierfunktion werden dargestellt.
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7 Bestimmungen bearbeiten

Messkurven darstellen
1 In der Ubersichtstabelle einen Datensatz markieren.

2 | Unterfenster Kurven 1 auf das Symbol L~ Kiicken.

Die Messkurven werden dargestellt.

7.3 Bestimmungen nachbearbeiten

W

Bedienungslehrgang CVS

Beim Nachbearbeiten einer Bestimmung konnen Variablen und Auswer-
tungen geandert und die Resultate neu berechnet werden. Anschliessend
kann die nachbearbeitete Bestimmung als neue Version in der Datenbank
gespeichert werden.

In diesem Kapitel lernen Sie, wie eine Bestimmung nachbearbeitet wird,
anhand folgender Beispiele:

= Suppressor-Bestimmung mit einer neuen Kalibrierung nachberechnen
= Kennspannung fur Brightener-Bestimmung andern

Bestimmungen vom Typ Probe konnen mit verschiedenen Kalibrierungen
nachberechnet werden (nur bei Kalibriermethode DT). Die Bestimmungen
und die Kalibrierung mussen aber mit derselben Methode durchgefihrt
worden sein. Die Methodenversion kann verschieden sein.

Damit Bestimmungen vom Typ Probe mit einer neuen Kalibrierung nach-
bearbeitet werden kdnnen, darf die Auswahl der Bestimmungen nur eine
Bestimmung des Typs Standard enthalten.

Damit die aktuellen Kalibrierdaten fur die Nachberechnung der Bestim-
mung vom Typ Probe verwendet werden konnen, wird die Bestimmung
des Probentyps Standard von viva zuerst nachberechnet. Anschliessend
greift viva auf die aktuellen Kalibrierdaten zu, um die Proben nachzube-
rechnen.

Bestimmung mit neuer Kalibrierung

Um eine Suppressor-Bestimmung mit einer neu aufgenommenen Kalibrier-
kurve nachzuberechnen, gehen Sie wie folgt vor:

1 Klicken Sie auf das Symbol des Programmteils Datenbank.
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7.3 Bestimmungen nachbearbeiten

2 Im Unterfenster Bestimmungsiibersicht den neuen Standard und
die gewlinschten Proben auswahlen.

3 Uber das Men Bestimmungen » Nachbearbeiten... oder das
Symbol % das Dialogfenster Nachbearbeiten 6ffnen.

4 Die Schaltflache Nachberechnen anklicken.

Die Probe wird mit der neuen Kalibrierkurve nachberechnet. Im
Bereich Resultatanzeige werden die neu berechneten Resultate
angezeigt.

5 Die Schaltflache [OK] anklicken.
Es erscheint die folgende Meldung:

015-006 Kalibrierdaten speichern @

"> Mochten Sie die nachberechneten Kalibrierdaten speichern
- und zur Berechnung der Substanzkonzentration{en)
kinfriger Bestimmungen verwenden?

Ja J | Tein

6 Die Schaltflache [Ja] anklicken.

Jede durch die Nachbearbeitung modifizierte Bestimmung wird als
eine neue Version mit einer um +1 erhéhten Versionsnummer in der
Datenbank gespeichert.

Auswerteparameter dandern

Anhand dieses Beispiels wird erklart, wie die Kennspannung angepasst
werden kann.

1 Klicken Sie auf das Symbol des Programmteils Datenbank.

&

2 Methode o6ffnen

= Im Unterfenster Bestimmungsubersicht eine Bestimmung aus-
wahlen.
= Uber das Men(i Bestimmungen » Nachbearbeiten... oder das

Symbol 2 das Dialogfenster Nachbearbeiten 6ffnen.
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3 Kennspannung andern

7 Bestimmungen bearbeiten

Im Unterfenster Auswertung die Schaltflache Methode andern

anklicken.

Das Dialogfenster Methodeneditor wird gedffnet.
Im Unterfenster Auswertung - Substanzen die Registerkarte

Anerkennung wahlen.

Uber das Menu Bearbeiten » Eigenschaften... das Dialogfens-
ter Substanzen - Anerkennung offnen.

Substanzen - Anerkennung

Messhefiehl

Substanz | Brightener

W] Aktiv
Kennspannung | 0.5z | W
Toleranz | n.z | Y
Min. Breite | 001 | v
Max. Ersite | 1w
Min, Messgrisse | ZDEI| |p.¢\ B|
Sweeprichtung |anodisch lz“

M|l 4 |IJ H |Ejvon1

=)

oo ]

Schliessen ‘

Im Feld Kennspannung einen neuen Wert fur die Kennspannung
eintragen und das Dialogfenster mit [OK] schliessen.
Das Dialogfenster Methodeneditor mit [OK] schliessen.

4 Nachberechnen
Im Dialogfenster Nachbearbeiten die Schaltflache Nachberech-

nen anklicken.

Die Bestimmung wird mit den neuen Auswerteparametern nach-
berechnet und das Ergebnis im Bereich Resultatanzeige auf der
Registerkarte Resultate angezeigt.
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7.4 Reportvorlage bearbeiten

7.4

Reportvorlage bearbeiten

viva enthalt Beispiele flr Reportvorlagen. Diese Reportvorlagen kénnen
nach Bedarf angepasst werden. Bausteine kédnnen hinzugeflgt, entfernt
oder ihre Eigenschaften geandert werden. Nur der Baustein Fixreport ist
nicht editierbar. Nachfolgend tauschen Sie in der mitgelieferten Reportvor-
lage DE Report kurz ein Bild aus und flgen einen neuen Fixreport ein.

Reportvorlage 6ffnen

Um die Reportvorlage DE Report kurz zu bearbeiten, gehen Sie wie folgt
vor:

1 Programmteil Datenbank auswahlen.
2 Gewunschte Datenbank 6ffnen.

3 In der Bestimmungsubersicht eine oder mehrere Bestimmungen aus-
wahlen.

4 Das Symbol ™ oder den Menupunkt Extras » Reportvorla-
gen » Offnen... anklicken.

Das Programmfenster Reportvorlage 6ffnen wird gedffnet.
5 Reportvorlage DE Report kurz auswahlen.

6 [Offnen] anklicken.

Das Programmfenster mit der ausgewahlten Reportvorlage wird
geodffnet.
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7 Bestimmungen bearbeiten

IE Reportvorlage - DE Report kurz

= [ E] [ |

HAD Oadbi i

Datei Bearbeiten  Ansicht  Einflgen Extras  Hife

Resultareport
[FEen ]

TTE0FIT 325
TEyRemAnender

“RufnahmetBestimmungsstart

. <Aumahme\Anwender (Rurzname).

T

e T (wller ey

Torehodenname

<ProbentypWlkrt

<101Muiert

- <1 03Yiert

<Probenmenge ety <3|

.............. <Fralyzarveiamen LT A

~ CWErdinnungswlamen [Lfaerts <

wva
2 -
[Bestimmung
55 Bestmmungstart
@ rzel 4 s s ervans
T e —
Pethedermame
M
Frobendaen
Frobentyp - -
) A
Ty T YT I YT
== 0% . ,
Frobenmenge . . -
o e T —
=Y Erdinnungswlimen
= FFirepor: ResuRLEt
Y [Rurve>
=
ez 10 TEymemilzenz 07
IFrogrammversion [ SystemtFrogramm
e <Symemidient- 0>

4

Fir Hilfe F1 driicken

Bild austauschen

1
Das Symbol k

auf der Bausteinleiste auswahlen und auf das

Metrohm-Logo in der rechten unteren Ecke des Reports doppelkli-

cken.

Das Eigenschaftenfenster zum Grafikfeld wird automatisch gedffnet.
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926

Eigenschaften - Grafikfeld @
#-Pos. mm ¥-Pos. mm Breite T Hahe i
Grafikdatei |Z|]
Grésse () original
(®) proportional
() nicht proportional
Ok | | Abbrechen

Durch Klicken auf L+ das Dialogfenster zur Auswahl der neuen Gra-
fikdatei offnen.

3 Die gewunschte neue Grafikdatei im Format JPG oder PNG auswah-
len und mit [OK] bestatigen.

4 Position, Breite, Hohe und Grdsse des Bildes anpassen.

5 Das Eigenschaftenfenster mit [OK] schliessen.

Neuen Fixreport einfiigen

Das Symbol & auf der Bausteinleiste auswahlen und durch Aufzie-
hen eines Feldes mit der linken Maustaste auf der Reportvorlage plat-
Zieren.

Das Eigenschaftenfenster zum Fixreport wird automatisch geoffnet.

Eigenschaften - Freport IEI
X-Pos. T W¥-Pos. T Breite Ty Héhe T
Fixreport ||Auswerteparameter - Allgemein |E||
| O | | abbrechen ‘

2 Im Feld Fixreport die Option Verwendete Konfiguration auswah-
len.

3 Das Eigenschaftenfenster mit [OK] schliessen.
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Reportvorlage speichern

Den MenUpunkt Datei » Speichern unter... anklicken.

Das Dialogfenster Reportvorlage speichern wird gedffnet.

Den Namen fur die neue Reportvorlage eingeben und die Schaltfla-
che [Speichern] anklicken.

Die Reportvorlage wird unter dem gewunschten Namen gespeichert.

7.5 Bestimmungsreport drucken

Bedienungslehrgang CVS

Um einen Bestimmungsreport zu drucken, gehen Sie wie folgt vor:

1 Programmteil Datenbank auswahlen.

Das Symbol [& oder den MenUpunkt Datei » Offnen... anklicken.

Das Dialogfenster Datenbank 6ffnen wird gedffnet.

GewUnschte Datenbank auswahlen oder Namen im Feld Daten-
bankname eingeben.

[Offnen] anklicken.

Die Datensatze der ausgewahlten Datenbank werden in der Bestim-
mungsubersicht angezeigt. Der Datenbankname wird in der Titel-
leiste des Programms angezeigt, die Anzahl gedffneter Datenbanken
in der linken oberen Ecke des Datenbanksymbols.

Gewdulnschte Bestimmungen auswahlen.

Den MenUpunkt Datei » Drucken » Report... anklicken.

Das Dialogfenster Reportausgabe wird gedffnet.
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7.5 Bestimmungsreport drucken

Reportausgabe @
Auswahl

®) Ausgewshite Bestimmungen

() alle gefilkerten Bestimmungen
Reporttyp

() Originalrepart(s)

® Reportvorlage || DE Repott lang detailliert |B|
Ausgabeziel
v Drucker | Standarddrucker B|
[ POF-Datei
OF | | Abbrechen ‘

7 Unter Reporttyp die Option Reportvorlage und die gewunschte
Reportvorlage auswahlen.

8 Unter Ausgabeziel das Kontrollkastchen Drucker und/oder PDF-
Datei auswahlen.

E HINWEIS

Werden mehrere Reports gleichzeitig als PDF-Datei ausgegeben,
wird dem Dateinamen automatisch ein Index angehangt.

9 Im Dialogfenster Reportausgabe [OK] anklicken.

Die Reports der ausgewahlten Bestimmungen werden ausgegeben.
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