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lonenchromatograph 690

Gebrauchsanweisung

Einleitung

Der lonenchromatograph 690 ist ein Messgeréat fir die chromatographische Analyse von ioni-
schen Komponenten. Wie in Abb. 7 dargestellt, umfasst er einen Injektor, den isolierten Saulen-
raum, einen thermostatierten Leitfahigkeitsdetektor und die zur Messignalerfassung und Heizungs-
steuerung notwendige Elektronik. Erhéltlich sind die drei Versionen

® 2.690.0010 lonenchromatograph mit-1- manuell betatigten- Injektor- -
e 2.690.0020 lonenchromatograph mit 1 elektrisch betatigten Injektor

e 2.690.0030 lonenchromatograph mit 2 elektrisch betétigten Injektoren
und manuell bedientem Ventil zur Saulenumschaltung

Der lonenchromatograph 690 ist der Hauptbaustein eines lonenchromatographie-Systems, das
nach den Winschen des Anwenders individuell ausgebaut werden kann. In der Minimalkonfigurati-
on (siehe Abb. 1) besteht dieses System neben dem Hauptgerdt 690 zusétzlich noch aus einer
Trennséule, der IC-Pumpe 697 und einem Daten-Aufzeichnungsgerat (Schreiber und/oder Integra-
tor). Der lonenchromatograph 690 ist aber so konstruiert, dass praktisch alle der auf dem Markt er-
haltlichen HPLC-Zubehdrgerate und -teile wie Vorsdulen, zusétzliche Trennsaulen, zusétzliche De-
tektoren, andere Injektionssysteme, Autosampler und Labordatensysteme problemlos in das Sy-
stem integriert werden kénnen.

Die vorliegende Gebrauchsanweisung beschrankt sich im wesentlichen auf die Beschreibung
des lonenchromatographen 690. Die Ausfiihrungen sind dabei bewusst so gehalten, dass auch
HPLC-unerfahrene Benitzer in die Arbeitsweise des Gerates und die Besonderheiten dieser Analy-
senmethode eingefiihrt werden.

Als Erganzung zu dieser Gebrauchsanweisung wird zu jedem lonenchromatograph 690 zuséatzlich
der Applikationsordner 8.690.2011 mitgeliefert, der ausfihrliche Beispiele aus diversen Anwen-
dungsgebieten enthalt. Zudem wird dort in Kap. 1 eine kurze Einfihrung in die theoretischen
Grundlagen der lonenchromatographie geboten, welche sich vor allem an Neulinge auf diesem Ge-
biet richtet.

Injektor  IC-Trennsaule Detektor

IC-Pum{
pe 697

Abfall

Eluent . i i
Schreiber Integrator

Abb. 1: Blockschema des lonenchromatographie-Systems
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2. Bedienungselemente

2.1. lonenchromatograph 690.0010 (mit manuellem Injektor)

1

139 2.00

/
Eluent Conduct. Full Scalg
/

Damping Auto Zero

»

690 lon Chromatograph
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Abb. 2: Vorderseite des lonenchromatographen 690.0010
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Eluent Conduct.
Anzeige der Eluenten-Leitfahigkeit in pS/cm

Bereich: 0...1000 uS/cm

Falls die gemessene Leitfahigkeit ausserhalb

des gewahiten Messbereichs liegt, erscheint
in der Anzeige "/ " (Ziffer 1 am linken
Rand ohne nachfolgende Ziffern)

(— Range neu einstellen)

Full Scale

Anzeige des Full-Scale-Arbeitsbereiches in
rS/cm

Der Arbeitsbereich wird durch die Einstellun-
gen von Range und Sensitivity definiert:

Full Scale = Range/Sensitivity

Bereich: 0.1...1000 pS/cm

Falls dieser Bereich unterschritten wird, er-
scheint in der Anzeige "/ * (Ziffer 1 am
linken Rand ohne nachfolgende Ziffern)

(— Range und/oder Sensitivity neu einstel-
len)

Range
Einstellung des Messbereiches in pS/cm

Bereich: 10...1000 nS/cm

Sensitivity
Einstellung der Empfindlichkeit
Bereich: 1...2000

Damping
Dampfung des Messignals
(Butterworth-Filter, 4. Ordnung)

Stufe 0: t=0.125s
Stufe 1: t=05s
Stufe 2: t=1s

.. Stufe 3: t=2s

Auto-Zero-Anzeige
Bei eingeschalteter elektronischer Unter-
grundkompensation brennt die griine Lampe

Auto Zero
Automatische Nullsetzung des Messignals
(elektronische Untergrundkompensation)

Ausldsung der Nullsetzung (wiederholbar):
Schalter kurz nach unten driicken
(grine Lampe brennt)

Ausschalten:
Schalter kurz nach oben driicken
(grine Lampe erlischt)

10

11

12

13

14

15

16

Overload-Anzeige

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass das Messignal ausserhalb + 150% des
gewahiten Full-Scale-Bereichs liegt

Thermostat-Anzeige
Bei eingeschalteter Heizung brennt
die grine Lampe

Thermostat
Einschalttaste fiir die Heizung des
Leitfahigkeits-Detektors

Marker
Wipptaste zur Markierung
(ca. 10% des Full-Scale-Bereiches)

Auslésung: Taste kurz nach unten driicken

ON/OFF
Ein- und Ausschalten des Geréates
(Netzschaiter)

. On 0: Off

Im betriebsbereiten Zustand brennt
die rote Lampe im Schaiter

Tiire fiir Nassteil/lnnenraum
Injektionsventil-Schalter

Stellung "Fill”:
Flllen der Probenschleife

Stellung ”Inject”:
Injektion des Schleifeninhaltes

Anschiluss fiir Ansaugschlauch 6.1822.000

Anschluss fiir Spritze 6.2816.020

&), Metrohm  8.690.1031
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Abb. 3: Riuckseite des lonenchromatographen 690.0010
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18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

Riickwand-Offnung 29
(mit Kunststoffstopfen verschlossen)

far zusatzliche Zu- oder Ableitungen

zum Innenraum

Output

Anschlussbuchsen fir Linienschreiber/ 30
Integrator

(Analogsignal-Ausgang

0...10 mV und 0...1 V)

31
Einstellschraube
zur Regulierung der Heizblocktemperatur von -
25...45 °C

Diese Temperatur ist ab Werk auf 35+1 °C
eingestellt und sollte ohne triftigen Grund
nicht verdndert werden!

Polarititsumschalter +/-

Marker-Anschluss
Anschlussbuchsen fiir die externe Ansteuer-
ung der Marker-Funktion (siehe Kap. 7.2)

Auto-Zero-Anschluss
Anschlussbuchsen fiir die externe Ansteuer-
ung der Auto-Zero-Funktion (siehe Kap. 7.2)

Anzeige der eingestellten Netzspannung

Daten der Sicherung und Leistungsaufnah-
me

Netzanschluss
Kaltgerate-Einbaustecker Typ CEE (22), VI

Wichtiger Hinweis:
"WARNUNG: Nur identische Ersatzsicherung
verwenden, sonst besteht Brandgefahr!”

Erdungsbuchse

Typenschild

Angabe der Typen-, Serie- und
Geratenummer.

Alle diese Nummern missen bei irgendwel-
chen Rickfragen an METROHM bzw. an die
Landesvertretung vollstédndig angegeben wer-
den!

Riickwand-Offnungen

(mit Kunststoffstopfen verschlossen)
fur zusatzliche Zu- oder Ableitungen
(z.B. Pressluftzufiihrung, zusétzlicher .
Detektor) zum Innenraum

Waste
Anschluss fiir PTFE-Mikro-Kapillarschlauch
6.1822.010 (Ableitung zum Abfallbehalter)

Iniet
Anschluss fir Stahl-Kapillare 6.2620.020
(Zuleitung-des Eluenten von der Pumpe)

£ Metrohm  8.690.1031
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2.2. lonenchromatograph 690.0020 (mit elektrischem Injektor) -
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Abb. 4: Vorderseite des lonenchromatographen 690.0020
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Eluent Conduct.
Anzeige der Eluenten-Leitfdhigkeit in pS/cm

Bereich: 0...1000 pS/cm

Falls die gemessene Leitfihigkeit ausserhalb -~ -

des gewdhlten Messbereichs liegt, erscheint
in der Anzeige " " (Ziffer 1 am linken
Rand ohne nachfolgende Ziffern)

(— Range neu einstellen)

Full Scale

Anzeige des Full-Scale-Arbeitsbereiches in
BS/cm

Der Arbeitsbereich wird durch die Einstellun-
gen von Range und Sensitivity definiert: -

Full Scale = Range/Sensitivity

Bereich: 0.1...1000 pS/cm

Falls dieser Bereich unterschritten wird, er-
scheint in der Anzeige "/ * (Ziffer 1 am
linken Rand ohne nachfolgende Ziffern)

(= Range und/oder Sensitivity neu einstel-
len) .

Range
Einstellung des Messbereiches in uS/cm

Bereich: 10...1000 uS/cm

Sensitivity
Einstellung der Empfindlichkeit
Bereich: 1...2000

Damping
Dampfung des Messignals
(Butterworth-Filter, 4. Ordnung)

Stufe 0: t=0.125s
Stufe 1: t=0.5s
Stufe 2: t=1s

. Stufe 3: -+ ©v=2s

Auto-Zero-Anzeige
Bei eingeschalteter elektronischer Unter-
grundkompensation brennt die griine Lampe

Auto Zero
Automatische Nullsetzung des Messignals -
(elektronische Untergrundkompensation)

Ausldsung der Nullsetzung (wiederholbar):
Schalter kurz nach unten driicken
(grine Lampe brennt)

Ausschalten:
Schalter kurz nach oben driicken
(griine Lampe erlischt)

10

11

12

13

15

16

32

33

34

Overload-Anzeige

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass das Messignal ausserhalb * 150% des
gewdhlten Full-Scale-Bereichs liegt.

Thermostat-Anzeige
Bei eingeschalteter Heizung brennt
die grine Lampe

Thermostat
Einschalttaste fir die Heizung des
Leitfahigkeits-Detektors

Marker
Wipptaste zur Markierung
(ca. 10% des Full-Scale-Bereiches)

Auslésung: Taste kurz nach unten driicken

ON/OFF
Ein- und Ausschaiten des Geréates
(Netzschalter)

I On 0: Off

Im betriebsbereiten Zustand brennt
die rote Lampe im Schalter

Tiire fiir Nassteil/lnnenraum

Anschluss fiir Ansaugschlauch 6.1822.000

Anschluss fir Spritze 6.2816.020

Anzeigelampe "Fill”

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass sich das Injektionsventil in der Stellung
"Fill” befindet (die Probenschleife wird ge-
fullt).

Anzeigelampe ”Inject”

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass sich das Injektionsventil in der Stelflung
"Inject” befindet (der Inhalt der Probenschlei--
fe wird injiziert).

Injelionsventil-Schalter
Stellung "Fill”":

Fullen der Probenschleife
Stellung "Inject”:

Injektion des Schleifeninhaltes

{0, Metrohm  8.690.1031
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18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

Riickwand-Offnung

(mit Kunststoffstopfen verschlossen)
fir zusétzliche Zu- oder Ableitungen
zum Innenraum

Output

Anschlussbuchsen fir Linienschreiber/
Integrator

(Analogsignal-Ausgang

0..10 mV und 0...1 V)

Einstellschraube

29

30

31

zur Regulierung der Heizblocktemperatur von -

25..45 °C

Diese Temperatur ist ab Werk auf 351 °C
eingestelit und sollte ohne triftigen Grund
nicht verédndert werden!

Polarititsumschalter +/-

Marker-Anschluss
Anschlussbuchsen flr die externe Ansteuer-
ung der Marker-Funktion (siehe Kap. 7.2)

Auto-Zero-Anschluss
Anschlussbuchsen fir die externe Ansteuer-
ung der Auto-Zero-Funktion (siehe Kap. 7.2)

Anzeige der eingestellten Netzspannung

35

36

37

38

Daten der Sicherung und Leistungsaufnah-

me

Netzanschluss :
Kaltgerate-Einbaustecker Typ CEE (22), VI

Wichtiger Hinweis:

"WARNUNG: Nur identische Ersatzsicherung

verwenden, sonst besteht Brandgefahr!”

Erdungsbuchse

Typenschild
Angabe der Typen-, Serie- und
Geratenummer.

Alle diese Nummern miissen bei irgendwel-
chen Rickfragen an METROHM bzw. an die

Landesvertretung vollsténdig angegeben wer-

den!

Riickwand-Offnungen

(mit Kunststoffstopfen verschlossen)
fir zusétzliche Zu- oder Ableitungen
(z.B. Pressluftzufihrung, zusétzlicher .
Detektor) zum Innenraum

Waste
Anschluss fir PTFE-Mikro-Kapillarschlauch
6.1822.010 (Ableitung zum Abfallbehilter)

Iniet
Anschluss fir Stahl-Kapillare 6.2620.020
(Zuleitung des-Eluenten von der Pumpe)

Anschluss ”Integrator Start”
Anschluss ”"Ground” fiir Autosampler 698

Anschluss "Fill” fiir Autosampler 698
Anschluss fUr extern ausgeléste Umschaltung
des Injektionsventils in die Stellung "Fill”

Anschluss ”Inject” fiir Autosampler 698
Anschluss fir extern ausgeldoste Umschaltung
des Injektionsventils in die Stellung "Inject”

) Metrohm  8.690.1031
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2.3. lonenchromatograph 690.0030 (mit 2 elektrischen Injektoren)

[N i i
Sso ] I
AN H :
\\
139 2.00
/
N Eluent Conduct. Full Scale/
7 - /
~— /

Range SensitivityJ

)

Damping Auto Zero

w

g

690 lon Chromatograph

e —————

S
(=)
N
iy
-~
W

42 43 15 16

12 32 33 34 39

Abb. 6: Vorderseite des lonenchromatographen 690.0030
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Eluent Conduct.

Anzeige der Eluenten-Leitfahigkeit in pS/cm
Bereich: 0...1000 uS/cm

Falls die gemessene Leitfahigkeit ausserhalb-
des gewahlten Messbereichs liegt, erscheint
in der Anzeige "/ ” (Ziffer 1 am linken
Rand ohne nachfolgende Ziffern)

(— Range neu einstellen)

Full Scale

Anzeige des Full-Scale-Arbeitsbereiches in

pS/cm

Der Arbeitsbereich wird durch die Einstellun-

gen von Range und Sensitivity definiert:
Full Scale = Range/Sensitivity

Bereich: 0.1...1000 uS/cm

Falls dieser Bereich unterschritten wird, er-

scheint in der Anzeige "/ » (Ziffer 1 am

linken Rand ohne nachfolgende Ziffern)

(— Range u./o. Sensitivity neu einstellen)

Range
Einstellung des Messbereiches in uS/cm
Bereich: 10...1000 uS/cm

Sensitivity
Einstellung der Empfindlichkeit
Bereich: 1...2000

Damping
Dampfung des Messignals
(Butterworth-Filter, 4. Ordnung)

Stufe 0: t=0.125s
Stufe 1: t=05s
Stufe 2: t=1s
Stufe 3: t=28

Auto-Zero-Anzeige
Bei eingeschalteter elektronischer Unter-
grundkompensation brennt die griine Lampe

Auto Zero

Automatische Nullsetzung des Messignals

(elektronische Untergrundkompensation)

Ausldsung der Nullsetzung (wiederholbar):
Schalter kurz nach unten driicken
(grGine Lampe brennt)

Ausschalten:
Schalter kurz nach oben driicken
(grine Lampe erlischt)

Overload-Anzeige. , .

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass das Messignal ausserhalb *150% des
gewahlten Full-Scale-Bereichs liegt

Thermostat-Anzeige
Bei eingeschalteter Heizung brennt
die grine Lampe

Thermostat

Einschalttaste fir die Heizung des
Leitfahigkeits-Detektors

£, Metrohm

11

12

13
15
16
32

33

34

39

40

41

42

43

Marker
Wipptaste zur Markierung
(ca. 10% des Full-Scale-Bereiches)

Ausldsung: - Taste kurz-nach unten driicken

ON/OFF
Ein- und Ausschalten des Gerates
(Netzschalter)

I: On 0: Off

Im betriebsbereiten Zustand brennt
die rote Lampe im Schalter

Tiire fiir Nassteil/lnnenraum
Anschluss fiir Ansaugschlauch 6.1822.000
Anschluss fiir Spritze 6.2816.020 -

Anzeigelampe Fill” fiir Saule A

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass sich das Injektionsventil A in der Stel-
lung "Fill” befindet

(die Probenschleife wird gefiillt).

Anzeigelampe ”Inject” fiir Sdule A

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass sich das Injektionsventil A in der Stel-
lung "Inject” befindet

(der Inhalt der Probenschleife wird injiziert).

Injektionsventil-Schalter fiir Sdule A
Stellung "Fill”":

Fillen der Probenschleife
Stellung "Inject”:

Injektion des Schleifeninhaltes

Anzeigelampe ”Fill” fiir Sdule B

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass sich das Injektionsventil B in der Stel-
lung "Fill” befindet

(die Probenschleife wird gefiillt).

Anzeigelampe "Inject” fiir Sdule B

Das Aufleuchten der roten Lampe zeigt an,
dass sich das Injektionsventil B in der Stel-
lung "Inject” befindet

(der Inhalt der Probenschleife wird injiziert).

Injektionsventil-Schalter fiir Sdule B
Stellung "Fill”":

Fillen der Probenschleife
Stellung ”Inject”:

Injektion des Schleifeninhaltes -

Schalter zur Wahl des Injektors (bzw. der
Sdule) fir Anschlussleiste (50) A/B
Stellung A:
Die Anschlisse (35...38) beziehen sich
auf Injektor/Saule A
Stellung B:
Die Anschliisse (35...38) beziehen sich
auf Injektor/Saule B

Ventil-Schalter fiir Wahl der Saule
(A oder B)

8.690.1031
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Abb. 7: Ruckseite des lonenchromatographen 690.0030
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Riickwand-Offnung

{mit Kunststoffstopfen verschlossen)
fr zusatzliche Zu- oder Ableitungen
zum Innenraum

Output

Anschlussbuchsen fir Linienschreiber/
Integrator

(Analogsignal-Ausgang

0...10 mV und 0...1 V)

Einstelischraube
zur Regulierung der Heizblocktemperatur von
25..45 °C

Diese Temperatur ist ab Werk auf 35+1 °C

eingestellt und solite ohne triftigen Grund
nicht verdndert werden!

Polaritatsumschalter +/-

Marker-Anschluss
Anschlussbuchsen fiir die externe Ansteuer-
ung der Marker-Funktion (siehe Kap. 7.2)

Auto-Zero-Anschluss
Anschlussbuchsen fir die externe Ansteuer-
ung der Auto-Zero-Funktion (siehe Kap. 7.2)

Anzeige der eingestellten Netzspannung

Daten der Sicherung und
Leistungsaufnahme

Netzanschluss
Kaltgerate-Einbaustecker Typ CEE (22), VI

Wichtiger Hinweis:
"WARNUNG: Nur identische Ersatzsicherung
verwenden, sonst besteht Brandgefahr!”

Erdungsbuchse

Typenschild
Angabe der Typen-, Serie- und
Geratenummer. ’

Alle diese Nummern miissen bei irgendwel-
chen Rickfragen an METROHM bzw. an die
Landesvertretung vollstandig angegeben wer-
den!

L) Metrohm

29

30

35

36

37

38

44

45

46

48

49

Riickwand-Offnung

(mit Kunststoffstopfen verschlossen)

fir zusatzliche Zu- oder Ableitung

(z.B. Pressluftzufiibrung, zusatzlicher - .
Detektor) zum innenraum

Waste
Anschluss fir PTFE-Mikro-Kapillarschlauch
6.1822.010 (Ableitung zum Abfallbehalter)

Anschluss ”"Integrator Start”
Anschluss "Ground?” fiir Autosampler 698

Anschluss "Fill” fiir Autosampler 698
Anschluss fir extern ausgeléste Umschaltung
des Injektionsventils in die Stellung "Fill”

Anschluss ”Inject” fir Autosampler 698
Anschluss flr extern ausgeldste Umschaltung
des Injektionsventils in die Stellung "Inject”

Inlet B

Zuleitung des Eluenten fiir Sdule B
Anschluss fir Stahl-Kapillare 6.2620.020
(Zuleitung von der Pumpe)

Outlet B

Ableitung des Eluenten von der Séule B
Anschluss fiir PTFE-Mikro-Kapillarschlauch
6.1822.010 (Ableitung zum Abfallbehdlter)

Inlet A

Zuleitung des Eluenten fiir Sdule A
Anschluss fir Stahl-Kapillare 6.2620.020
(Zuleitung von der Pumpe)

Outlet A

Ableitung des Eluenten von der Saule A
Anschluss fur PTFE-Mikro-Kapillarschlauch
6.1822.010 (Ableitung zum Abfallbehalter)

Anschlussleiste B fiir Injektor B
Anschlussleiste A fiir Injektor A

Anschlussleiste A/B fiir Injektor A oder B
Umschaltung A & B.mit Schalter (43) - -

8.690.1031
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Installation

3.1.
3.1.1.

3.1.2.

3.1.3.

3.1.4.

3.2,
3.2.1.

Beachte: Der Begriff “lonenchromatograph 690" gilt immer fir alle drei Geréatevarianten.
Wo unterschiedliche Installations-Vorschrifien bestehen, sind diese pro Geréte-
variante gesondert aufgefiihrt.

Aufstellen des Gerétes

Verpackung

Der lonenchromatograph 690 wird zusammen mit dem gesondert verpackten Zubehor in einer sehr
gut schiitzenden Spezialverpackung geliefert. Diese -enthélt zwei stossabsorbierende, in blaue
Kunststoff-Folien eingelassene und auf die individuelle Form geschaumte  Schaumstoff-Auskleidun- -
gen. Das Gerét selber ist in einem evakuierten Polyethylen-Sack staubfest eingepackt. Bewahren
Sie alle diese Spezialverpackungen unbedingt auf, denn nur sie gewdhrleisten einen schadlosen
Transport der Gerate.

Transportsicherung

Zur Sicherung beim Transport ist der Detektorblock im Innenraum an der Geraterliickwand festge-
schraubt. Das Lésen und Verschieben des Detektorblocks ist in Kap. 3.7.2 beschrieben. Bei einem
allfélligen Transport missen Sie den Detektorblock wieder an der Rickwand befestigen.

Kontrolle

Kontrollieren Sie sofort nach Erhalt, ob die Sendung vollstdndig und ohne Schiaden angekommen
ist (mit Lieferschein und Zubehdrliste in Kap. 8 vergleichen). Im Falle von Transportschiden siehe
Wegleitung in Kap. 9 ”Gewahrleistung”.

Aufstellungsort ,

Stellen Sie den lonenchromatographen 690 an einem fiir die Bedienung ginstigen, erschitterungs-
freien Laborplatz auf, geschiitzt vor korrosiver Atmosphédre und Verschmutzung durch Chemikali-
en. Das gleiche gilt auch fiir alle anderen Komponenten des lonenchromatographie-Systems. Um
storende Temperatureinfliisse auf den isolierten Sdulenraum zu vermeiden, muss das ganze Sy-
stem (inklusive Pumpe und Eluenten-Vorratsbehdlter) vor direkter Sonneneinstrahlung geschiitzt
sein.

Netzanschluss und Einschalten des Geréates

Einstellen der Spannung

Uberpriifen sie vor dem erstmaligen Einschalten des lonenchromatographen 690, ob die am Gerat
eingestellte Netzspannung (ablesbar in der Anzeige (23) oberhalb des Netzanschlusses (25)) mit
der vorhandenen Netzspannung (bereinstimmt. Wenn dies nicht der Fall ist, missen Sie die Span-
nung wie folgt umstellen:

1» Netzkabel herausziehen.

2» Kunststoffdeckel oberhalb des Netzanschlusses (25)
mit Hilfe eines Schraubenziehers 6ffnen.

3» Spannungswahltrommel herausnehmen und
in die richtige Position bringen.
(Niemals an der eingesetzten Trommel drehen!)

4» Sicherung unterhalb der Spannungswahltrommel heraus-
nehmen und ihre Spezifikation mit den Daten (24) auf der—~
Rickwand vergleichen. Wenn nétig, Sicherung ersetzen.

B5» Kunststoffdeckel zudriicken bis er einrastet.

) Metrohm  8.690.1031
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Thermosicherung

Der lonenchromatograph 680 ist zusétzlich noch durch eine Thermosicherung geschitzt, bei deren
Ansprechen der METROHM-Service angefordert werden muss.

Netzkabel
Das wahlweise zum Gerat gelieferte Netzkabel:

® 6.2122.020 mit Stecker SEV 12 (Schweiz ...)
® 65.2122.040 mit Stecker CEE(7), VIl (Deutschland ...)
® 6.2122.070 mit Stecker NEMA/ASA (USA ..)

ist dreiadrig und mit einem Stecker mit Erdungsstift versehen. Muss ein anderer Stecker montiert
werden, so ist der gelb/griine Leiter (IEC-Norm) mit der Schutzerde zu verbinden (Gerateschutz-
klasse 1). Ist keine Steckdose mit Erdung verfiigbar, so missen Sie das Gerat (iber seine Er-
dungsbuchse (27) (—+) mit einer einwandfreien: Erdleitung verbinden.

Netzanschluss
Stecken sie das Netzkabel in die Anschlussbuchse (25) des lonenchromatographen 690 ein.

Einschalten des Gerétes

Schalten Sie den lonenchromatographen 690 mit dem Netzschalter (12) ein: I=0On 0=0ff
Das Aufleuchten der roten Lampe im Netzschalter zeigt an, dass das Gerat eingeschaltet ist.-

Allgemeines uber Kapillarverbindungen

Anschlussstiicke aus Stahl

Die unter Hochdruck stehenden Verbindungen von der Forderpumpe bis zum Detektor des lonen-
chromatographen 690 bestehen aus Stahlkapillaren (i.D.=0.26 mm, 4.D.=116"), die mit Hilfe der
beiden Stahl-Anschlussstiicke Ringkeil 6.2620.010 und Druckschraube 6.2620.000 an den entspre-
chenden Anschlissen befestigt werden. Missen Sie eine Kapillare mit neuen Anschlussstiicken
versehen und anschliessen, so gehen Sie wie folgt vor:

1» Von der Stahlkapillare 6.2620.020 (i.D. = 0.25 mm,
a.D.=1x6", LAnge L =3 m) ein Stiick in passender
Lange abschneiden.

Um eine einwandfreie Schnittfliche zu erhalten, be-
nitzen Sie dazu am besten die als Option erhéltliche
Kapillarschneidezange 6.2621.040.

2» An dem zu befestigenden Ende der Stahlkapillare
eine Druckschraube 6.2620.000 und einen Ringkeil
6.2620.010 gemdss Abb. 8 auf die Kapillare stiilpen.

3» Kapillarende bis zum Anschlag in den entsprechenden
Verbindungsanschluss einschieben (um Totvolumen
zu vermeiden).

4» Druckschraube mit dem mitgelieferten Gabelschliissel.
1/4” (6.2621.010) fest anziehen..

I

Ringkeil Druckschraube Stahlkapillare 6.2620.020
6.2620.010 6.2620.000 (i.D.=0.25mm, 3.D.=115")

Abb. 8: Anschlusssticke aus Stahl

) Metrohm 8.690.1031
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Il

H

Druckschraube Stahlkapillare 6.2620.020 oder
6.2744.000 PTFE-Mikrokapillare 6.1822.010

Abb. 9: Anschlussstiick aus PVDF

Anschlussstiicke aus PVDF

Anstelle von Stahl-Anschlussstiicken (siehe Kap. 3.3.7) konnen fir Stahlkapillar-Verbindungen bis
zu einem Druck von 200 bar auch Druckschrauben 6.2744.000- aus PVDF verwendet-werden. Die- -
se Druckschrauben eignen sich zudem speziell fir den Anschluss von PTFE-Mikrokapillaren
6.1822.010 (i.D. =0.3 mm). Miissen Sie eine Kapillare mit neuen Anschlussstiicken versehen und
anschliessen, so gehen sie wie folgt vor:

1» Von der PTFE- oder Stahlkapillare ein Stiick in pas-
sender Lange abschneiden.
Um eine einwandfreie Schnittfldiche zu erhalten, be-
nitzen Sie bei Stahlkapillaren dazu am-besten die als -
Option erhéltliche Kapillarschneidezange 6.2621.040.

2» An dem zu befestigenden Ende der Kapillare eine
Druckschraube 6.2744.000 geméss Abb. 9 auf die
Kapillare stalpen.

3» Kapillarende bis zum Anschlag in den entsprechenden
Verbindungsanschluss einschieben (um Totvolumen
zu vermeiden).

4» PVDF-Druckschraube von Hand fest anziehen
(keine Werkzeuge verwendenl).

Anschluss der IC-Pumpe 697

Allgemeines zur IC-Pumpe 697 -

Fir den Betrieb des lonenchromatographen 690 kdénnen Sie jede -handelsibliche HPLC-Pumpe - - -

einsetzén. Da die erzielbare Empfindlichkeit aber in hohem Masse von der Qualitdt der Pumpe ab-
héngt, empfiehit METROHM die Verwendung der speziell fir die Anforderungen der lonenchroma-
tographie entwickelten IC-Pumpe 697 mit minimaler Pumpenpulsation und hervorragender Fluss-
konstanz.

Die Inbetriecbnahme und Bedienung der IC-Pumpe 697 ist in der Gebrauchsanweisung
8.697.1001 beschrieben. Der Eluent, der entgast und filtriert werden muss (vgl. Kap. 6.3), wird im
Hinblick auf die im lonenchromatographen 690 eingesetzte Trennsaule und das vorliegende Trenn-
problem ausgewahlt (siehe Kap. 7-02 im -Applikationsordner- 8.690.2011). Dabei muss gewahrleistet-
sein, dass der eingesetzte Eluent mit den im Pumpenkopf und in der Trennsaule enthaltenen L6-
sungsmitteln mischbar ist (Angaben der Hersteller beachten).

Pulsationsdampfer
Zum Schutz des Saulenmaterials vor injektionsbedingten Druckschidgen empfehlen wir lhnen, ei-
nen Pulsationsdampfer zwischen Pumpe und lonenchromatograph 690 zu schalten. Sehr gut eig-

net sich dafir der als Option erhéltliche Pulsationsddmpfer Portmann 6.2620.050 (siehe Kap.
8.4.2).

Der Pulsationsdampfer 6.2620.050 wird fertig montiert geliefert und hat zwei Anschlisse fir-Stahl- -
kapillaren. Die Flussrichtungist beliebig.

&) Metrohm  8.690.1031
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4 Stahlsiebe PTFE-Ringdichtung
6.2821.020 6.2821.010

|
Manufit- : Kapillare mit Sieb- Kapillare mit Manufit-
Gehduse halterungs-Endstiick Gegen-Endstiick Andruckschraube f

Pumpe
697
Abb. 10: Montieren-der Filter-Einheit Manufit 6.2821.000

Montieren der Filter-Einheit Manufit

Um Verschmutzungen durch Abriebpartikel von Kolbendichtungen der IC-Pumpe 697 zu vermei-
den, wird mit Vorteil ein In-Line-Filter zwischen Pumpe und lonenchromatograph 690 montiert. Be-
stens geeignet dafiir ist die als Option erhélitliche Filter-Einheit - Manufit- 6.2821.000 (siche
Kap. 8.4.8). Sie wird geméss Abb. 10 wie folgt montiert:

1» Stahlkapillare mit Siebhalterungsendstiick
in Manufit-Gehause einfithren.

2» Die 4 beiliegenden Stahlsiebe 6.2821.020 in
das Siebhalterungsendstiick einlegen.

3» PTFE-Ringdichtung 6.2821.010 in das
Siebhalterungsendstiick hineinpressen.

4» Stahlkapillare mit Gegenendstiick in
Manufit-Andruckschraube einfiihren.

5» Die beiden Kapillarendstiicke zusammenstecken.

6» Manufit-Andruckschraube und -Gehause
miteinander fest verschrauben.

Fir das Austauschen von verschmutzten Stahlsieben gehen Sie in der umgekehrten Reihenfolge
vor.

Verbindung lonenchromatograph 690 - IC-Pumpe 697

® Jonenchromatograph 690.0010 und 690.0020:

Schliessen Sie die IC-Pumpe 697 geméass Abb. 171 an. Alle Stahlkapillaren werden dazu mit An-
schlussstiicken versehen und an den entsprechenden Anschliissen angeschraubt (vgl. Kap.
3.3.1):

1» lonenchromatograph 690:  Anschluss (37) (Inlet)

2» IC-Pumpe 697: Anschluss (4) -
- (SIehe Gebrauchsanwelsung 8.697. 1001)

® Jonenchromatograph 690.0030:

Fur den Betrieb des lonenchromatographen 690.0030 bendtigen Sie zwei unabhingige IC-
Pumpen 697. Schliessen Sie die beiden Pumpen A und B gemass Abb. 11 an. Alle Stahlkapil-
laren werden dazu mit Anschlussstiicken versehen und an den entsprechenden Anschliissen
angeschraubt (vgl. Kap. 3.3.7):

1» lonenchromatograph 690:  Anschluss (46) (Inlet A fiir Pumpe A)
Anschluss (44) (Inlet B fir Pumpe B)

2» IC-Pumpe 697: . - -~ - Anschluss (4) -
(siehe Gebrauchsanwelsung 8.697: 1001)

L) Metrohm  8.690.1031
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Stahlkapillare
. . 6.2620.02
e ohne In-Line-Filter und 690 0
Pulsationsdampfer: I 697
Stahlkapillare  Stahlkapillare mit Sieb- Stahlkapillare mit
) ) ) 690 6.2620.020 halterungs-Endsttick Gegen-Endstiick
® mit In-Line-Filter: L I I
L 1 {LT.‘r 697
Kupplung Filter-Einheit Manufit
6.2620.060 6.2821.000
Stahikapillare Stahlkapillare
. . 690 6.2620.020 6.2620.020
e mit Pulsationsdampfer: | |
II IL 697
Pulsationsdampfer
6.2620.050
Stahlkapillare  Stahlkapillare mit Sieb- Stahlkapillare mit
. . . .2620.02 hal -E ¥ - ¥
e mit In-Line-Filter und 690 6.2620.020 alterungs-Endstiick Gegen-Endstiick
Pulsationsdampfer: l ] I D‘T" I 697
Pulsationsdampfer Filter-Einheit Manulfit
6.2620.050 6.2821.000

Abb. 11: Verbindung lonenchromatograph 690 - IC-Pumpe €97

3.4.5. Fillen der Kapillare bis zum Saulenanschluss

® Jonenchromatograph 690.0010:

Vor dem Einsetzen der Trennsaule muss zunéchst die Verbindung |C-Pumpe 697 - lonenchro-
matograph 690 bis zum Ende der Kapillare (65) (siche Abb. 13) mit Eluent gefiilt und gespiilt
werden:

1» Drehknopf (14) auf der Geratevorderseite
in die Stellung ”Inject” drehen.

2» Pumpe einschalten und Eluent fordern,
bis dieser am Ende der Kapillare (65) austritt.

3» Becherglas unter das Kapillarende (65) stellen.

4» Verbindung IC-Pumpe 697 - lonenchromatograph 690
ca. 10 min mit Eluent spilen.

5» Pumpe wieder abstellen.

® Jonenchromatograph 690.0020:

Vor dem Einsetzen der Trenns&ule muss zundchst die Verbindung IC-Pumpe 697 - lonenchro-
matograph 690 bis zum Ende der Kapillare (65) (siehe Abb. 13) mit Eluent gefiillt und. gespilt
werden: :

1» Taste (34) auf der Geratevorderseite kurz nach unten dricken.
Das Aufleuchten der roten LED-Lampe (33) zeigt an, dass sich das
Injektionsventil im Zustand Inject” befindet.

2» Pumpe einschalten und Eluent férdern,
bis dieser am Ende der Kapillare (65) austritt.

3» Becherglas unter das Kapillarende (65) stellen.

4» Verbindung IC-Pumpe 697.~ lonenchromatograph. 690.. -
ca. 10 min mit Eluent spilen.

5» Pumpe wieder abstellen.
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® Jonenchromatograph 690.0030:

Vor dem Einsetzen der Trennsdulen missen zunachst die Verbindungen der beiden IC-
Pumpen 697 zum lonenchromatograph 690 bis zum Ende der Kapillaren (77) und (76) (siehe
Abb. 14) mit Eluent gefiillt und gespuilt werden: - -

- Saulenanschluss A:

1» Taste (34) auf der Gerétevorderseite kurz nach unten driicken.
Das Aufleuchten der roten LED-Lampe (33) zeigt an, dass sich
das Injektionsventil A im Zustand Inject” befindet.

2» Pumpe A einschalten und Eluent fordern,
bis dieser am Ende der Kapillare (77) austritt.

3» Becherglas unter das Kapillarende (71) stellen. -

4» Verbindung Pumpe A - lonenchromatograph 690
ca. 10 min mit Eluent splen.

5» Pumpe A wieder abstellen.

- Siulenanschluss B:

1» Taste (41) auf der Geratevorderseite kurz nach unten dricken.
Das Aufleuchten der roten LED-Lampe (40) zeigt an, dass sich
das Injektionsventil B im Zustand Inject” befindet.

2» Pumpe B einschalten und Eluent fordern,
bis dieser am Ende der Kapillare (76) austritt.

3» Becherglas unter das Kapillarende (76) stellen.

4» Verbindung Pumpe B - lonenchraomatograph 690
ca. 10 min mit Eluent spiilen.

5» Pumpe B wieder abstellen.

3.5. Anschluss des Abfallbehalters

Als Verbindung zwischen lonenchromatograph 690 und Abfallbehélter dient der PTFE-Mikrokapillar-
schlauch 6.1822.010 (i.D.=0.3 mm, 4.D.=1.5 mm, Lange L =1 m), der wie folgt montiert wird:

1» Den am Schiauch befestigten Nippel mit Flansch
am Anschluss (30) (Waste) auf der Ruckseite des
lonenchromatographen 690 anschliessen:
Plastiknippel von Hand fest anziehen.

2» Das offene Ende des Schlauches in einen geniigend
grossen Abfallbehalter fithren und dort befestigen.

3.6. Montieren der Vorsaule

3.6.1. Allgemeines zu Vorsaulen

Der Gebrauch von leicht austauschbaren Vorséulen dient zur Schonung der eigentlichen Trenn-
saulen und erhoht deren Lebensdauer betrachtlich. Bei den von METRORM erhéltlichen Vorséulen
(siehe Kap. 8.4.7) handelt es sich entweder um eigentliche Vorsaulen oder um sogenannte Vorsau-
lenkartuschen, welche zusammen mit dem Doppelkartuschenhalter 6.2821.050 oder dem Kartu-
schenkopf 6.2821.040 verwendet werden.

Neue IC-Vorsaulen sind Ublicherweise mit Ldsung gefillt und beidseitig verschlossen. Vor dem
Einsetzen in das System muss sichergestellt sein, dass diese Lésung mit dem verwendeten Eluen-
ten frei mischbar ist (Angaben des Herstellers beachten).
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Abb. 12: Montieren von Vorsiulenkartuschen
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3.6.2. Vorsiaulenkartuschen mit Doppelkartuschenhaiter 6.2821.050
Die Vorsaulenkartuschen werden wie folgt montiert (siehe Abb. 12):

1» Einlasskapillare mit Endstick fir Vorsaulenkartusche
in Manufit-Gehause einfuhren.

2» Auslasskapillare mit Endstiick fir Vorsaulenkartusche
in Manufit-Andruckschraube einfiihren.

3» Verschlusskappen von der Vorsaulenkartusche abnehmen.

4)» Die beiden Kapillarendstiicke mit der Vorsaulenkartusche
zusammenstecken (falls angegeben, Flussrichtung der
Vorséulenkartusche beachten).

5» Manufit-Andruckschraube und -Gehiuse
miteinander fest verschrauben. -

6» Die Auslasskapillare der Vorsaule auf ca. 5 cm kiirzen
und mit Anschlusssticken versehen (vgl. Kap. 3.3.1).

7» Die Einlasskapillare der Vorsdule mit Anschlussstiicken
versehen (vgl. Kap. 3.3.7).

8» Einlasskapillare mit Hilfe der Kupplung 6.2620.060 am
Anschluss (64) bzw. (71) oder (76) befestigen.

9» Becherglas unter die Auslasskapillare stellen.

10» {C-Pumpe 697 einschalten und Vorsaule
ca. 10 min mit Eluent spulen.

11» Pumpe wieder abstellen.

3.6.3. Vorsaulenkartuschen mit Kartuschenkopf 6.2821.040
Die Vorsaulenkartuschen werden wie folgt montiert (siehe Abb. 12):

1» Verschlusskappen von der Trennsaule abnehmen.
2» Befestigungsschraube vom Sauleneinlass abschrauben.

3» Stahlanschlussstiick fir Ringkeil aus der
Befestigungsschraube herausnehmen.

4» Verschlusskappen von der Vorsaulenkartusche abnehmen.

mit PTFE-Zwischenstlick 6.2821.070: mit Stahlzwischenstiick 6.2821.080 (Option):

5> PTFE-Ringdichtung 6.2821.010 auf der 50 -

: Einlasseite der Trennséule entfernen

6» PTFE-Ringdichtung 6.2821.010 auf der 6 -

Auslasseite der Vorsaulenkartusche
entfernen

7» PTFE-Zwischenstiick 6.2821.070 7» Stahlzwischenstiick 6.2821.080
auf Trennsdule aufsetzen auf Trennsdule aufsetzen
(ev. vorher tiefklihlen)

8» Vorsiaulenkartusche auf das PTFE-Zwi-- 8» Vorsaulenkartusche auf das Stahlzwi-
schenstiick 6.2821.070 aufsetzen : -~ - schenstiick 6.2821.080-aufsetzen- - - -
(falls angegeben, Fiussrichtung (falls angegeben, Flussrichtung
der Vorsaulenkartusche beachten) der Vorsiulenkartusche beachten)

9» Manufit-Andruckschraube auf der Trennséule festschrauben.

10> Stahlanschlussstiick fir Ringkeil auf der Vorsdulenkartusche
aufsetzen.

11» Manufit-Gehduse mit der Manufit-Andruckschraube-fest - -
verschrauben.
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Abb. 13: Detektor und Saulenanschluss beim lonenchromatograph 690.0010 und 690.0020.
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3.6.4. IC-Anionen-Vorsaule SUPER-SEP 6.1009.010
Diese Vorséule hat zwei Anschliisse fiir Stahlkapillaren und wird wie folgt montiert:

1
2»

3»

4)

5»
6>

7

Verschlusskappen von der Vorsaule abnehmen.

Vorsdule am Anschluss (64) [bzw. (70) oder (75)] der Kapil-
larverbindung (65) [bzw. (71) oder (76)] (Zufihrung vom
Injektor) anschliessen (siehe Abb. 13 bzw. Abb. 14).

Von der Stahlkapillare 6.2620.020 (i.D. =0.25 mm,
a.D.=116", Lange L =3 m) ein mdglichst kurzes Stiick
abschneiden und mit Anschlussstiicken versehen
(vgl. Kap. 3.3.7)

Die vorbereitete Stahlkapillare geméass Kap. 3.3.1
am andern Ende der Vorséule befestigen.

Becherglas unter den Auslass der Vorsiule stellen.

IC-Pumpe einschalten und Vorséule
ca. 10 min mit Eluent spilen.

Pumpe wieder abstellen.

3.7. Montieren der Trennséaule

3.7.1. Allgemeines zu Trennséulen

Neue IC-Trennsé&ulen sind Gblicherweise mit Losung geflllt und beidseitig verschlossen. Vor dem
Einsetzen in das System muss sichergestellt sein, dass diese Losung mit dem verwendeten Eluen-
ten frei mischbar ist (Angaben des Herstellers beachten).

Die zur Zeit von

METROHM erhéltlichen Trennsdulen und Vorsiulen sind in Kap. 8.4.7 aufgelistet.

Zu jeder Saule wird ein Testchromatogramm und ein Merkblatt mitgeliefert. Zusétzliche Angaben zu
den Saulen finden Sie in Kap. 1-02 des Applikationsordners 8.690.2011.

3.7.2. Lésen und Verschieben des Detektorblocks

Zur Sicherung beim Transport ist der auf der Hebebihne (52) festmontierte Detektorblock (54) an
der Gerateriickwand festgeschraubt (siehe Abb. 13). Der Detektorblock wird folgendermassen gelést

und verschoben:
1

2

3>

3.7.3. Einsetzen der

Fligelmutter (55) abschrauben (aufbewahren
fir den Fall eines spéateren Transportes).

Fixierhebel (57) durch Drehen im Gegenuhrzeigersinn 16-
sen.

Hebebiihne (52) samt festmontiertem Detektorblock (54) auf
der Stativstange (53) in die gewlinschte Hhe schieben und
durch Zuriickdrehen des Fixierhebels (57) wieder arretieren.

Séaule

® lonenchromatograph 690.0010 und 690.0020:
Die Saule wird folgendermassen montiert-(siehe Abb. 13):

1»
2»

Verschlusskappen von der Sdule abnehmen. -

Das Einlass-Ende der Trennsaule (63) an dem auf der
Kapillare (65) festmontierten Saulenanschluss (64) bzw.

auf der Auslasskapillare der dort angeschlossenen Vorséule
(sieche Kap. 3.6) anschrauben.

Darauf achten, dass die Sdule gemdss der einge-
zeichneten Flussrichtung richtig eingesetzt wird

(Pfeil muss nach oben zeigen).

Bei Saulen mit 1/4”-Gewinde muss das als Option erhaitliche -
Zubehorteil 6.2620.040 (Verbindungsstiick 1/16”-1/4") zwi-
schen Sdule und Anschluss (64) eingefiigt werden.
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71
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74

75

Kapillarverbindung zum
Injektor A
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schen Saule B und Sau-
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(Auslass von Saule B)

oberer Sadulenanschiuss
fiir Sdule B
{Druckschraube 6.2620.000
und Ringkeil 6.2620.010)
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(beim Einsetzen Flussrich-
tung beachten)

unterer Saulenanschluss
fur Saule B

- (Druckschraube.6.2620.000

53--|.
52
\\
L/
~O
,I
/,,
N
51
Abb. 14: Detektor und Saulenanschluss beim-lonenchromatograph 690.0030
51 Fixierhebel zur Arretie- 66 Kapillarverbindung zum
rung der Hebebiihne Detektorblock ‘
.. (Verbindung zum Séaulen-
52 Hebebuhne umschaltventil)
53 Stativstange 67 Kapillarverbindung zwi-
54 Detektorblock schen Séule A und Séau-
.. .. lenumschaitventil
55 Flugelmutter fir Trans- - (Auslass von Saule A)
portsicherungsschraube _
.. 68 oberer Sidulenanschluss
56 Loch FKir Transport- fiir Siule A
sicherungsschraube (Druckschraube 6.2620.000
57 Transportsicherungs- und Ringkeil 6.2620.010)
schraube (ist an der‘ Gera- 69 Trennsiule A
teriickwand festmontiert) (beim Einsetzen Flussrich-
61 Séulenhalter tung beachten)
62 Drehschraube zur Arre- - 70 unterer Sédulenanschluss .
 tierung des Saulenhalters fur Saule A

(Druckschraube 6.2620.000
und Ringkeil 6.2620.010)
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Becherglas unter den Saulenauslass stellen.

IC-Pumpe 697 einschalten und Séule ca. 10 min mit Eluent
spiilen. ‘

Pumpe wieder abstellen.

Je nach Lange der eingesetzten Saule Position des
Detektorblocks (54) einstellen: !

Fixierhebel (57) durch Drehen im Gegenuhrzeigersinn lésen.
Hebebiihne (52) samt dem darauf fest montierten Detektor-
block auf der Stativstange (53) in die gewiinschte Hohe
schieben und durch Zuriickdrehen des Fixierhebels (57)
wieder arretieren.

Das obere Ende der Trennséule (63) an dem auf der Kapil-
lare (59) festmontierten Saulenanschluss (60) festschrau-
ben. Bei Saulen mit 114”-Gewinde wird-auch hier ein-Zwi- -
schenstiick 6.2620.040 (Verbindung 1/16”-/4") singesetzt.

Die angeschlossene Saule (63) kann mit dem Saulenhal-
ter (61) zusétzlich befestigt werden:

Drehschraube (62) ldsen, Saulenhalter (61) Uber die Trenn-
saule (63) schieben und durch Zudrehen der Drehschrau-
be (62) wieder arretieren.

® lonenchromatograph 690.0030:
Die Saule A [Saule B] wird folgendermassen montiert (siehe Abb. 14):

1»
2)

3
4)

5»
6»

7

Verschlusskappen von der Sdule A [Saule B] abnehmen.

Das Einlass-Ende der Trennsaule A (69) [Trennsaule B
(74)] an dem auf der Kapillare (77) [(76)] festmontierten
Saulenanschluss (70) [(75)] bzw. auf der Auslasskapillare
der dort angeschlossenen Vorséaule (siehe Kap. 3.6) an-
schrauben.

Darauf achten, dass die Sdule gemass der eingezeichne-
ten Flussrichtung richtig eingesetzt wird (Pfeil muss nach
oben zeigen).

Bei Saulen mit 114" -Gewinde muss das als Option erhiltliche
Zubehorteil 6.2620.040 (Verbindungsstiick 116" -1/4") zwi-
schen Saule und Anschluss (70) [(75)] eingefiigt werden.

Becherglas unter den Saulenauslass stellen.

IC-Pumpe 697 einschalten und Saule ca. 10 min mit Eluent
spulen.

Pumpe wieder abstellen.

Das Auslass-Ende der Trennséule A (69) [Trennséule B
(74)] an dem auf der Kapillare (67) [(72)] festmontierten
Saulenanschluss (68) [(73)] festschrauben. Bei Saulen mit
1/4"-Gewinde wird auch hier ein Zwischenstiick 6.2620.040
(Verbindung '/16"-1/4") eingesetzt.

Die angeschlossenen Saulen kénnen mit dem S&ulenhal- .
ter (61) zusétzlich befestigt werden:

Falls notig, zuerst Position des Detektorblocks (54) einstel-
len (siehe Kap. 3.7.2).

Dann Drehschraube (62) l16sen, Saulenhalter (67) Uber die
Trennsaulen (69) und (74) schieben und durch Zudrehen
der Drehschraube (62) wieder arretieren.
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3.7.4. Dichtigkeitspriifung
Das ganze IC-Systern muss vor dem Betrieb auf die Dichtigkeit gepriift werden:

1» An der IC-Pumpe 697 Fluss (normalerweise 1...3 mL/min)
und maximalen oberen Druck (20...30 bar Gber dem mit - - -
der eingesetzten Saule beobachteten Druck) einstellen
(siehe Gebrauchsanweisung 8.697.1001).

2» IC-Pumpe 697 einschalten und alle Anschliisse auf austre-
tende Flussigkeit kontrollieren. Tritt irgendwo Eluent aus, so
muss die entsprechende Druckschraube fester angezogen
werden.

3» Wenn das ganze System dicht ist, lAsst man die Pumpe zur
Konditionierung eingeschaltet (siehe Kap. 3.73).

3.8. Anschluss von Spritze und Ansaugschlauch

Zum manuellen Fillen der Injektor-Schleifenventile bendétigt man die Spritze 6.2816.020 und den
PTFE-Ansaugschlauch 6.1822.000 (i.D. =0.9 mm, 4.D.=1.5mm, Lange L =40 cm):

1» Spritze 6.2816.020 (chne Nadel) in die Anschlussbuch- -
se (16) auf der Vorderseite des Gerates einschieben. -

2» PTFE-Ansaugschlauch 6.1822.000 am Anschluss (15)
einschrauben. :

3.9. Anschluss eines Schreibers

Der Schreiber wird an den Anschlussbuchsen (18) auf der Rickseite des Gerdtes angeschlossen,
wahlweise am Ausgang 0...70mV oder 0...1V. Die Polaritdit des Ausgangssignals an den An-
schlussbuchsen (718) kann jederzeit mit dem Polaritdtsumschalter (20) gewechselt werden.

Verwendet man als Schreiber den Labographen 586 von METROHM (siehe Kap. 8.4.4) so wird die
Verbindung Uber das Kabel 6.2115.010 geméss Abb. 15 hergestellt.

- \
690
I l 0.1V
?9 o0..10mV
1]
Kabel 6.2115.010
OO Marker (aus Zubehér 2.586.001X)
. Il
00O Auto Zero /
i
4’
586
s 1

Abb.15: Anschluss des Schreibers 586 am lonenchromatograph 690
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3.10. Anschluss von Integrator oder PC

3.10.1. Messignal

Ein Integrator oder PC mit Integrationssoftware wird. an.den Anschlussbuchsen (18) auf der Riick-
seite des Gerates angeschlossen, wahlweise am Ausgang 0...70 mV oder 0...1 V. Dazu dient das
normalerweise zum Integrator gehdrende spezielle Integratorkabel (siehe Abb. 16). Bei Bedarf kann
auch das als Option erhéltliche Kabel 6.2115.030 verwendet werden (siehe Kap. 8.2).

Die Polaritdt des Ausgangssignals an den Anschlussbuchsen (18) kann jederzeit mit dem Polari-
tatsumschalter (20) gewechselt werden.

3.10.2. Automatischer Integratorstart

Bei den Gerateversionen 690.0020 und 690.0030 kann der Integrator beim Umschalten des elektri-
schen Injektionsventils in die Stellung "Inject” automatisch gestartet werden. Dazu muss der Inte- -
grator Gber das Kabel 6.2115.030 an den Anschlussbuchsen (35) ”Integrator Start” angeschlossen
werden (siehe Abb. 16, technische Daten siehe Kap. 7.2).

Beim lonenchromatograph 690.0030 mit zwei Injektoren bestehen drei verschiedene Anschluss-
méglichkeiten (siehe Abb. 7):

® Anschlussbuchsen (35) auf Anschlussleiste A (49) fur Injektor A (fix)

¢ Anschlussbuchsen (35) auf Anschlussleiste B (48) fir Injektor B (fix)

® Anschlussbuchsen (35) auf Anschlussleiste A/B (50) firr Injektor A oder B
(Umschaltung A & B mit Schalter (43))

3.10.3. Externe Steuerung der Injektoren

Bei den Geréateversionen 690.0020 und 690.0030 kénnen die elektrischen Injektoren durch externe
Geréate (z.B. Autosampler, PC) ausgeldst werden. Der Anschluss erfolgt via Anschlussbuchsen
Ground (36), Fill (37) und Inject (38) (siehe Abb. 5 bzw. Abb. 7, technische Daten siehe Kap. 7.2).

Beim lonenchromatograph 690.0030 mit zwei Injektoren bestehen drei verschiedene Anschluss-
maglichkeiten (siehe Abb. 7):

® Anschlussbuchsen (35) auf Anschlussleiste A (49) fir Injektor A (fix)v

® Anschlussbuchsen (35) auf Anschlussleiste B (48) fir Injektor B (fix)

® Anschlussbuchsen (35) auf Anschlussleiste A/B (50) fur Injektor A oder B
(Umschaltung A & B mit Schalter (43)) v

(" 690.0020/30 )

00 0.1V
' II 0..10 mV
OO Marker

OO Auto Zero

N , Integrator
N\ Y %/
|
Netz Netz
\\\
1 ~
1 AN
1 N
Kabel 6.2115.030 Integratorkabel

(aus Zubehdr 2.690.0020/30)

Abb.16: Anschluss eines Integrators am lonenchromatograph 690
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Anschluss des Autosamplers 698

Die lonenchromatographen 690.0020 und 690.0030 mit elektrisch betétigten Injektoren sind bereits
fir den Anschiuss des als Option erhaltlichen Autosamplers 698 vorbereitet (der lonenchromato-
graph 690.0010 mit manuell betétigtem- Injektor muss dafiir zuerst mit dem Umbausatz 6.5848.000
zur Variante 690.0020 umgebaut werden).

Anschluss und Inbetriebnahme des Autosamplers 698 sind in der Gebrauchsanweisung 8.698.1011
beschrieben.

Anschluss von zusatzlichen Detektoren

Will man nach dem Leitfahigkeitsdetektor des lonenchromatographen 690 einen weiteren Detektor
(z.B. Elektrochemischer Detektor 656) anschliessen, so muss beachtet werden, dass die Kupplung
am Ausgang (30) "Waste” nicht totvolumenarm ist. Der am Leitfahigkeitsdetektor angebrachte
PTFE-Mikro-Kapillarschlauch muss deshalb von dieser Kupplung im Innenraum abgeschraubt, even-
tuell gekirzt und direkt mit dem Einlass des zusétzlichen Detektors verbunden werden. Falls der zu-
sétzliche Detektor im Innenraum. plaziert. wird, kénnen die -entsprechenden. elektrischen Verbin-
dungskabel durch die Offnungen (17) oder (29) nach aussen gefiihrt werden.

Konditionierung des Systems

Bevor Injektionen von Probeldsungen vorgenommen werden kdnnen, muss das ganze System mit
Trennséule und Detektor bis zur Erreichung einer stabilen Basislinie konditioniert werden. Dazu wer-
den bei eingeschalteter Pumpe zuerst die folgenden Einstellungen vorgenommen:

1» Range: Messbereich (0...10 bis 0...1000 puS/cm) am Drehknopf (3) so einstellen,
dass der angezeigte Leitfdhigkeitswert des Eluenten "Eluent Conduct.” (1)
innerhalb des gewéhlten Bereiches liegt.

Liegt die Leitfahigkeit. des Eluenten deutlich. Gber dem oberen Bereichswert,
so erscheint in der Anzeige (1) "/ " (Ziffer 1 ohne nachfolgende Ziffern).
Es muss der nachsthéhere Bereich eingestellt werden.

2» Sensitivity: Empfindlichkeit (1...2000) am Drehknopf (4) so wahlen, dass der angezeigte
Full-Scale-Bereich (2) (uS/cm) dem gewiinschten Arbeitsbereich entspricht.

Zu Beginn empfiehlt es sich, den Full-Scale-Bereich nicht zu klein zu wah-
len, da sich die Leitfahigkeit des Eluenten in der Konditionierphase bis zur
Erreichung einer stabilen Temperatur noch stark veréndern kann. - -

3» Thermostat: Heizung des Detektorblocks mit dem Wippschalter (10) einschalten (die gri-
ne Lampe (9) leuchtet auf).

4» Damping: Dampfung am Drehknopf (5) auf die gewiinschte Stufe einstellen.

Normalerweise kann in der Stellung 0 gearbeitet werden. Bei zu grossen
Pumpenpulsationen kann das Signal starker gedampft werden.
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5» Auto Zero: - Wipptaste (7) kurz nach unten driicken: das aktuelle Messignal am Analo-
gausgang (18) wird automatisch auf 0V gesetzt (elektronische Unter-
grundkompensation). Bei eingeschalteter- Untergrundkompensation brennt -
die griine Lampe (8).

- Am Schreiber und/oder Integrator Nullpunkt auf die gewtlinschte Position
einstellen (Offset).

- Zum Ausschalten der Auto-Zero-Funktion Wippschalter (7) kurz nach
oben driicken, worauf die griine Lampe (6) erlischt.

Leuchtet die rote Lampe (8) (Overload-Anzeige) auf, so liegt das Messignal
ausserhalb *150% des gewdhlten Full-Scale-Bereiches. Es muss dann
entweder erneut die Auto-Zero-Taste (7) nach unten gedriickt oder die
Empfindlichkeit am Drehknopf (4) reduziert werden.

Beachte: Die Auto-Zero-Funktion funktioniert nur dann
ordnungsgemdass, wenn wéhrend der Nullung
der Messwert realtiv stabil bleibt (z.B. nicht
wéhrend dem Injektionspeak!

Jo nach gewdhlter Empfindlichkeit dauert es nun 30...60 min, bis die gewinschte Stabilitat erreicht
wird und das IC-System fir Analysen bereit ist. (Im Falle eines Eluentenwechsels kann die Einstel-
lung des lonenaustauschergleichgewichtes auf der Trennsaule auch langer dauern).
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4. Bedienung

4.1. Bedienungsschema.

Installation g
1» Geréte aufstellen Kap. 3.1 §
2» Netzanschluss Kap. 3.2 ;::_‘-;:'.'!
3» IC-Pumpe(n) 697 anschliessen Kap. 3.4 gr';
4» Abfallbehalter anschliessen Kap. 3.5 g
5» Montieren der Vorséule(n) Kap. 3.6 ﬁ
6» Montieren der Trennsaule(n) Kap. 3.7 é
7» Spritze und Ansaugschlauch anschliessen Kap. 3.8 g
8» Schreiber anschliessen - Kap. 3.9 é
9» Integrator anschliessen Kap. 3.10 #
10» Autosampler 698 anschliessen Kap. 3.11 ?
11» Zuséatzliche Detektoren anschliessen Kap. 3.12 :

e B

, o
g Inbetriebnahme
ﬁ 1> IC-Pumpe(n) 697 einschalten Kap. 3.4 ﬁ(
g 2» lonenchromatograph 690 einschalten Kap. 3.2 g
ﬁ 3» Zusatzgerate einschalten Kap. 3.9-3.12 ?

.

Konditionierung ! [

1» Range und Sensitivity einstellen Kap. 4.2 'g
2» Thermostat einstellen Kap. 4.3 ? <

3» Dampfung einstellen Kap. 4.4 F“'

4> Auto Zero betatigen Kap. 4.6 :3-

5 Schreiber / Integrator-Offset einstellen ' "g

>»-|  Stabile Grundlinie

Y

Injektion
1» Auto Zero betétigen Kap. 4.6
2» Schreiber / Integrator-Offset einstellen

3» Injektionsventil (14) bzw. Schalter (34
Neue oder (1) auf "(Fi|l?' stellen ( ), Kap. 4.7
Injektion 4» Ansaugen der Probeldsung - Kap. 4.7
5% Injektionsventil (14) bzw. Schalter (34)
oder (47) auf "Inject” stellen, gleichzeitig

Recycling
Kap. 6.4

Schreiber und/oder integrator starten Kap. 4.7

6» Chromatogramm auswerten
(vgl. Kap. 1-01 des Applikationsordners)

Y

Gerate ausschalten

R R

Stillegung Kap. 6.4
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Einstellen von Messbereich und Empfindlichkeit

Range (Messbereich)

Der Messbereich wird am Drehknopf (3) (Range) eingestellt. Zur Verfigung stehen 7 Stufen von
0...10 pS/cm bis 0...1000 uS/cm. Wahlen Sie den Messbereich so aus, dass der Leitfahigkeitswert
des eingesetzten Eluenten innerhalb des gewahlten Bereiches liegt. Der Messwert der Eluenten-
Leitfahigkeit (Eluent Conduct.) erscheint dann in der Anzeige (7).

Ubersteigt der gemessene Leitfahigkeitswert den oberen Bereichswert deutlich, so erscheint in der
Anzeige (1) ” " (Ziffer 1 am linken Rand ohne nachfolgende Ziffern). Stellen Sie dann den
nachsthdheren Bereich ein.

Sensitivity (Empfindlichkeit)
Die Empfindlichkeit wird am Drehknopf (4) (Sensitivity) in 11 Stufen von 1...2000 eingestellt.

Wahlen Sie die Empfindlichkeit so, dass der in der Anzeige (2) erscheinende Full-Scale-Bereich
(nS/cm) dem gewiinschten Arbeitsbereich entspricht.

Full Scale

Der Full-Scale-Bereich (Skala-Vollausschlag- oder Arbeitsbereich), der in Anzeige (2) digital ange-
zeigt wird, ist durch die Einstellungen von Range und Sensitivity definiert:

Range
Full Scale =
Sensitivity

In Abb. 17 sind diese Grdssen bildlich dargestellt. Beim eingezeichneten Beispiel mit einem Mess-
bereich von 500 uS/cm und der Empfindlichkeit 2000 betragt der Full-Scale-Bereich 500/2000 =
0.25 uS/cm. ‘

Der maximal maogliche Full-Scale-Bereich ist auf 1000 uS/cm, der minimale auf 0.1 uS/cm be-
grenzt. Wird dieser Bereich unterschritten (was durch entsprechende Wahi von Range und Sensi-
tivity theoretisch moglich ware), so erscheint in der Anzeige (2) "/ ” (Ziffer 1 am linken

Rand ohne nachfolgende Ziffern). Range und/oder Sensitivity miissen dann neu eingestellt wer-

den. ?

Abb. 17: Messbereich und Empfindlichkeit
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Thermostatierung

Einschalten

Die Thermostatierung der Leitfahigkeits-Messzelle wird eingeschaltet, indem Sie die Taste (10)
nach unten driicken. Bei eingeschalteter Thermostatierung brennt die griine Anzeigelampe (9).

Arbeitstemperatur

Die Arbeitstemperatur ist ab Werk auf 36+ 1 °C eingestellt und sollte ohne triftigen Grund nicht
verandert werden. Bei konstanter Umgebungstemperatur regelt die im lonenchromatographen 690
eingebaute Heizung die Messzellentemperatur auf £0.01 °C genau und schafft damit die Voraus-
setzung fir hochempfindliche Bestimmungen. Bis diese Temperaturstabilitat nach dem Einschalten
erreicht ist, dauert es (iblicherweise 30...60 min.

“Um die Arbeitstemperatur des lonenchromatographen zu verdndern, missen Sie die Einstell-

schraube (19) auf der Geraterlickseite mit einem Schraubenzieher im Uhrzeiger- (Temperaturerh6-
hung) oder Gegenuhrzeigersinn (Temperaturerniedrigung) drehen. Der Bereich, in dem die Tempe-
ratur variiert werden kann, betragt 25...45 °C. Wollen Sie die eingestellte Temperatur kontrollieren,
so muss dies mit einem geeigneten Temperaturfihler erfolgen, der sich in die Offnung (58) des
Detektorblocks (54) einfiihren ldsst (siehe Abb. 13).

Der gemessene Leitfahigkeitswert wird unabhangig von der eingesteliten Arbeitstemperatur immer
mit einem fixen Korrektorfaktor von 2.3 %/°C auf 20 ?C korrigiert. Bei konstanter Umgebung-
stemperatur ist es damit auch mdglich, ohne Thermostatierung zu arbeiten.

Ausschalten

Die Thermostatierung der Leitféhigkeits-MesszeIIe wird ausgeschaltet, indem Sie die Taste (10)
nach oben dricken, wobei die griine Anzeigelampe (9) erlischt. Bis die Messzelle wieder die
Raumtemperatur erreicht hat, dauert es langere Zeit.

Dampfung

Zur elektronischen Dampfung des Messignals ist im lonenchromatograph 690 ein Butterworth-Filter
(4. Ordnung) eingebaut. Die Dampfung lasst sich in 4 Stufen mit dem Drehschalter (5) einstellen
(v = Zeitkonstante): .

Stufe 0: t=0.125 s
Stufe 1: t=05s
Stufe 2: t=1s
Stufe 3: t=28

Mit pulsationsfreien und flusskonstanten Pumpen arbeitet man normalerweise auf Stufe 0. Treten
bei empfindlichen Messungen stérende Pulsationen oder grosses Rauschen auf, so kann durch
stufenweises Erhdhen der Dampfung versucht werden, diese Stdrungen zu verringern. Standardl)-
sungen und Proben miissen dabei immer mit derselben Dampfungsstufe aufgenommen werden,
da die Dampfung die Peakhdhen beeinflussen kann.

Marker

Die Marker-Funktion dient zur Markierung innerhalb eines Chromatogramms. Durch kurzes nach
unten Dricken der Wipptaste (11) wird ein Markierungssignal von ca. 10% des Full-Scale-Berei-
ches gesezt. Die Marker-Funktion kann (ber die Anschlussbuchsen (27) auch extern ausgeldst
werden (siehe Kap. 7.2).
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Auto Zero

Funktion

Als "Auto Zero” bezeichnet man die automatische elektronische Untergrundkompensation
des Messignals, d.h. der aktuelle Leitfahigkeits-Messwert wird zum neuen Nullpunkt des gewéhl-
ten Full-Scale-Bereichs. In Abb. 18 ist die Funktionsweise der Auto-Zero-Funktion bildlich darge-
stellt. Vor dem erstmaligen Betétigen oder nach dem Ausschalten der Auto-Zero-Funktion ist der
Nullpunkt des Full-Scale-Bereiches (FS) auf 0 uS/cm gesetzt, durch Betatigen der Auto-Zero-Ta-
ste (7) wird er automatisch auf den aktuellen Messwert gesetzt. Die Auto-Zero-Funktion kann tber
die Anschlussbuchsen (22) auch extern ausgeldst werden (siehe Kap. 7.2).

Ausldsen

Dricken Sie die Auto-Zero-Taste (7) kurz nach unten. Die grine Lampe (6) zeigt darauf an, dass
die elektronische Untergrundkompensation wirksam ist. (Wahrend der Nullung kann die rote Over-
load-Lampe (8) kurzfristig aufleuchten).

Beachte: Die Auto-Zero-Funktion funktioniert nur dann ordnungsge-
mdss, wenn wéahrend der Nullung der Messwert relativ
stabil bleibt (z.B. nicht wahrend dem Injektionspeak).

Ausschalten

Driicken Sie die Auto-Zero-Taste (7) kurz nach oben. Die griine Lampe (6) erlischt. Der Nullpunkt
des Full-Scale-Bereiches wird wieder auf 0 pS/cm gesetzt.

Overload

Das Aufleuchten der roten Overload-Lampe (8) zeigt an, dass der Messwert ausserhalb +150%
des gewidhlten Full-Scale-Bereiches liegt (siehe Abb. 18).

A

overload overload - overload
: R >

A
\

: Messwert

15 FS
FS

} FS: Full Scale (uS/cm)

0

-FS

: -15FS
- 15FS ) g =m 1.5FS

FS

Zeit

-FS -FS

-15FS

~-15FS

bt ! T

Start Auto Zero Auto Zero ) Auto Zero off

Abb. 18: Auto Zero
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Injektion von Proben

Funktionsweise des Injektors
® Jonenchromatograph 690.0010.

Zur Injektion von Proben ist im lonenchromatograph 690.0010 ein VALCO-Schleifeninjektions-
ventil mit einer 100 pL-Schleife (Loop) eingebaut, das manuell durch Drehen betétigt werden
muss. Will man ein anderes Probenvolumen injizieren, so muss die 100 pL-Schleife gegen eine
Schleife mit dem gewiinschten Volumen ausgetauscht werden (z.B. 10 uL-Probenschleife
6.2620.080). Abb. 19 zeigt schematisch die Funktionsweise des Injektors in den Stellungen
"Fill” und ”Inject”.

® Jonenchromatograph 690.0020:

Zur Injektion von Proben ist im lonenchromatograph.690.0020 ein VALCO-Schieifeninjektions-
ventil mit einer 100 pL-Schleife (Loop) eingebaut, das durch externe Ansteuerung oder via
Wipptaste (34) elektrisch betatigt wird. Will man ein anderes Probenvolumen injizieren, so
muss die 100 pL-Schleife gegen eine Schleife mit dem gewiinschten Volumen ausgetauscht
werden (z.B. 10 uL-Probenschieife 6.2620.080). Abb. 19 zeigt schematisch die Funktionsweise
des Injektors in den Stellungen "Fill” und "Inject”.

® Jonenchromatograph 690.0030:

Zur Injektion von Proben sind im lonenchromatograph 690.0030 zwei VALCO-Schleifeninjekti-
onsventile A und B eingebaut, die durch externe Ansteuerung oder via Wipptaste (34) bzw.
(41) elektrisch betatigt werden. Injektor A besitzt eine 100 pL-Schleife (Loop), Injektor B eine
10 pL-Schleife. Will man andere Probenvolumina injizieren, so miissen diese gegen Schleifen
mit dem gewiinschten Volumen ausgetauscht werden (z.B. 10 pL-Schleife 6.2620.080 oder
100 uL-Schleife 6.2620.090). Abb. 20 zeigt schematlsch die Funktionsweise des Injektors in
den Stellungen "Fill” und ”Inject”.

4.7.2. Bedienung des Injektors

® [onenchromatograph 690.0010:

1» Drehknopf (14) auf der Vorderseite des lonenchromatographen
690.0010 in die Stellung "Fill” drehen.
Genigend schnell drehen, da sonst durch den kurzfristig stark
ansteigenden Druck im System die Pumpe bei entsprechend
eingeschaltetem oberen Drucklimit automatisch abstellt.

2» Den am Anschluss (15) angebrachten Ansaugschiauch in die
Probenldsung tauchen.

Séaule Spritze
Probe
Ventilstellung
=mmae Fill
¥Schleife

Pumpe

Abb. 19: Funktionsweise des Injektors bei den lonenchromatographen 690.0010/690.0020
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verschlossen

Schleife ¥ Schieife ™

100 pL 10 pL
| \ 4
Inlet A Probe Inlet B Spritze Outlet A Qutlet B
(Pumpe A) (Pumpe B) '
Ventilstellung A - Ventilstellung B ‘Ventilstellung A/B
= |nject — Inject Séule A
m=mme Fil - e Fill = wm == Sjule B

Abb. 20: Funktionsweise der lnjektoren beim lonenchromatograph 690. 0030
(thknchtung von der Gerédtevorderseite)

3» Probe mit der an Anschluss (76) befestigten Spritze ansaugen.

Um Verschleppungen von vorhergehenden Proben zu vermei-
den, empfiehlt es sich, eine gentigend grosse Menge an Pro-
beldsung anzusaugen. Bei grossen Konzentrationsunterschie-
den von Probe zu Probe wird der Ansaugschlauch zwischen
den Injektionen am besten mit dest Wasser gespiilt.

4» Drehknopf (14) in die Stellung ”Inject" drehen (geniigend
schnell, siehe oben).

5» Schreiber und/oder Integrator manuell starten.

® Jonenchromatograph 690.0020:

1» Taste (34) auf der Vorderseite des lonenchromatographen
690.0020 kurz nach oben driicken.
Die rote LED-Lampe (32) zeigt an, dass sich das Injektions-
ventil im Zustand "Fill” befindet.
Das Injektionsventil l1dsst sich auch extern via Autosampler
698 betitigen (siehe Kap. 3.10.3 und Gebrauchsanweisung
8.698.1011).

2» Den am Anschluss (15) angebrachten Ansaugschlauch in die
Probenlésung tauchen.

3» Probe mit der an Anschluss (16) befestigten Spritze ansaugen.

Um Verschleppungen von vorhergehenden Proben zu vermei-
den, empfiehlt es sich, eine geniigend grosse Menge an Pro-- -
beldsung anzusaugen. Bei grossen Konzentrationsunterschie-=
den von Probe zu Probe wird der Ansaugschlauch zwischen
den Injektionen am besten mit dest. Wasser gespiilt.
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Taste (34) auf der Vorderseite des lonenchromatographen
690.0020 kurz nach unten driicken.

Die rote LED-Lampe (33) zeigt an, dass sich das Injektions-
ventil im Zustand " Inject” befindet.
Das Injektionsventil lasst sich auch extern via Autosampler

698 betétigen (siehe Kap. 3.10.3 und Gebrauchsanweisung
8.698.1011).

Schreiber und/oder Integrator manuell starten.

Ein (iber die Buchsen (35) angeschlossener Integrator wird
beim Betétigen des Injektionsventils automatisch gestartet
(siehe Kap. 3.10.2).

® Jonenchromatograph 690.0030. (Injektor/Séule A oder [B])

1
2

3»

4)

5»

6»

7

Ventil-Schalter (43) zur Wahl der Saule auf A [B] stellen.

Falls externe Geréte an der Anschlussleiste A/B (50) ange-
schlossen sind, Schalter (42) zur Wah! des Injektors auf A [B]
stellen.

Taste (34) [(41)] auf der Vorderseite des Ionenchromatogra-
phen kurz nach oben driicken.

Die rote LED-Lampe (32) [(39)] zeigt an, dass sich das Injekti-
onsventil A [B] im Zustand "Fill” befindet.

Das Injektionsventil 1dsst sich auch extern via Autosampler
698 betatigen (siehe Kap. 3.10.3 und Gebrauchsanweisung
8.698.1011).

Den am Anschluss (15) angebrachten Ansaugschlauch in die.
Probenldsung tauchen. .

Probe mit der an Anschluss (76) befestigten Spritze ansaugen.
Falls sich beide Injektoren in der Stellung "Fill” befinden, wer-
den gleichzeitig beide Probenschleifen gefullt.

Um Verschleppungen von vorhergehenden Proben zu vermei-
den, empfiehlt es sich, eine genigend grosse Menge an Pro-
belésung anzusaugen. Bei grossen Konzentrationsunterschie-
den von Probe zu Probe wird der Ansaugschlauch zwischen
den Injektionen am besten mit dest. Wasser gespiilt.

Taste (34) [(41)] auf der Vorderseite des lonenchromatogra-
phen 690.0020 kurz nach unten dricken.

Die rote LED-Lampe (33) [(40)] zeigt an, dass sich das Injekti-
onsventil A [B] im Zustand " Inject” befindet.

Das Injektionsventil ldsst sich auch extern via Autosampler
698 betitigen (siehe Kap. 3.10.3 und Gebrauchsanweisung
8.698.1011).

Schreiber und/oder Integrator manuell oder automatisch star-
ten.

Ein iber die Buchsen (35) angeschlossener Integrator wird
beim Betétigen des Injektionsventils automatisch gestartet
(siehe Kap. 3.10.2).
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5. Beispiel: Bestimmung von Chlorid, Nitrat und Sulfat
in Trinkwasser

Als Beispiel fur die Aufnahme und Auswertung eines lonenchromatogramms wird die Analyse einer
Trinkwasserprobe mit der IC-Anionensidule 6.1005.000 (PRP-X100) ausfihrlich beschrieben, wie
sie auch im Application Bulletin Nr. 150 (IC 3-01 im Applikationsordner 8.690.2011) enthalten ist.

5.1. Vorbereitungen

Nehmen Sie das lonenchromatographie-System geméss Kap. 3 in Betrieb, wobei neben dem lo-
nenchromatograph 690 noch die folgenden Gerate eingesetzt werden:

e Saule: - 6.1005.000 IC-Anionensiule PRP-X100 (siehe Kap. 8.4.7)
® Pumpe: » 2.697.0010 IC-Pumpe 697 (siehe Kap. 8.4.1)
® Schreiber: 2.586.001X Labograph 586 (siehe Kap. 8.4.4)

® Integrator

Im folgenden sind nochmals -kurz die wichtigsten- Punkte -der Installation- des lonenchromatogra-
phie-Systems beschrieben (fir Details siehe die angegebenen Kapitel).

5.1.1. Installation des Ionenbhromatographen 690

1» Aufstellen des Gerates Kap.
2» Kontrollieren der Netzspannung Kap.
3» Netzanschluss | Kap.
4» Einschalten des Geréates | ‘ Kap.
50 Anschluss des Abfallbehalters ‘ Kap.
6» Anschluss von Spritze und Ansaugschlauch ' Kap.
5.1.2. Vorbereitung des Eluenten
1» Eluent herstellen:
Phthalsaure ¢ =0.002 mol/L in dest. Wasser/Aceton 90:10
(pH-Wert der Losung mit NaOH auf 5.0 eingestellt)
2» Eluent mikrofiltrieren und entgasen Kap.
3» Eluent im Vorratsgefdss riihren Kap.
5.1.3. Installation der IC-Pumpe 697 (*siche Gebrauchsanweisung 8.697.1001)
1» Aufstellen der Pumpe : Kap.
2» Montieren des Pumpenkopfs Kap.
3» Anschluss der Kapillarverbindungen Kap.
4)» Netzanschluss . Kap.
5» Einschalten der Pumpe Kap.
6» Entluften der Pumpe Kap.
7» Einstellen der Flussrate Kap.
FLOW SET: 2.00 mL/min
8» Einstellen der Druckgrenzwerte Kap.

PRESSURE MIN: 0.5 MPa (=5 bar)
PRESSURE MAX: 10.0 MPa (=100 bar)
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5.1.4. Verbindung IC-Pumpe 697 - lonenchromatograph 690

1» Montieren des Pulsationsdampfers (Option) Kap. 3.4.2
2» Montieren der Filter-Einheit Manufit (Option) Kap. 3.4.3
3» Kapillarverbindung IC-Pumpe 697 ~

lonenchromatograph 690 herstellen (Abb. 17) Kap. 3.4.4
4» Kapillare bis zum unteren S&ulenanschluss

ca. 10 min spiilen Kap. 3.4.5

B.1.5. Anschluss der Trennsaule
1» I1C-Anionenséule 6.1005.000 am unteren Saulen-

anschluss (60) bzw. (68) anschliessen Kap. 3.7.3
2» Trennséule ca. 10 min mit Eluent spilen Kap. 3.7.3
3» Trennséule am oberen Saulenanschluss (64)

bzw. (70) anschliessen Kap. 3.7.3
4» IC-Pumpe 697 einschalten und alle Anschlilsse

auf austretende Fliissigkeit kontrollieren Kap. 3.7.4

5.1.6. Anschluss des Schreibers ‘
1» Labograph 586 mit dem Kabel 6.2115.010 am
lonenchromatograph 690 anschliessen (Abb. 15) Kap. 3.9
2» Schreiber-Einstellungen (siehe GA 586):
Spannungsmessbereich AU: 1000 mV
Papiervarschub: 5 mm/min
Nulipunkteinstellung Uy: wird nach Betatigen der Auto-
Zero-Taste auf die gewlinschte
Position eingestellt

3» Polaritat des Ausgangssignals am IC 690 einstellen Kap. 3.9

5.1.7. Anschluss des Integrators
1» Integrator mit dem mitgelieferten Integratorkabel

am lonenchromatograph 690.anschliessen (Abb. 16) Kap. 3.10
2» Integrator programmieren
3» Polaritat des Ausgangssignals am 1C 690 einstellen Kap. 3.9

5.1.8. Einstellungen am lonenchromatograph 690

1» Messbereich einstellen Kap. 4.2
Range: - 500 pS/cm

2» Empfindlichkeit sinstellen Kap. 4.2
Sensitivity: 100 (ergibt Full Scale=5 puS/cm)

3» Thermostatierung einstellen Kap. 4.3
Thermostat: On

4» Déampfung einstellen : Kap. 4.4
Damping: 0 -

5.1.9. Konditionierung

Konditionieren Sie nun das ganze System, bis die Grundlinie die gewiinschte Stabilitdt erreicht hat.
Bei der gewéhiten Flussrate sollte sich im Betrieb mit der Séule 6.1005.000 ein Druck von rund
70 bar (7.0 MPa) einstellen.
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5.2. Kalibrierung

5.2.1. Standard
Zur Kalibrierung dient die folgende Standardidsung:

5 ppm CI-, 10 ppm NO3~, 10 ppm S04~
(als Natrium- bzw. Kaliumsalze in dest. Wasser)

5.2.2. Injektion

1» Am lonenchromatograph 690 die Taste "Auto Zero” betatigen. An
Schreiber und Integrator Offset nach Bedarf neu einstellen.

2» Injektionsventil (14) bzw. Schalter (34) auf die Stellung "Fill” stellen.

3» Den am Anschluss (15) angebrachten Ansaugschlauch in die Stan-
dardlésung tauchen.

4» Mit Hilfe der Spritze an Anschluss (16) ca. 1 mL Standardlésung an-
saugen.

5» Injektionsventil (14) bzw. Schalter (34) auf die Stellung ”Inject” stel-
len. Gleichzeitig Schreiber und Integrator starten.

Abb. 21 zeigt das mit dem Labograph 586 aufgezeichnete Chromatogramm, wahrend in Abb. 22
das mit dem Integrator registrierte und ausgewertete Chromatogramm abgebildet ist.

70]

60
60|

L
50
1
1

40
40

1 5 ppm Chlorid
2 10 ppm Nitrat

———— e

30

+H 3 10 ppm Sulfat

30

hi]

Abb. 21: Chromatogramm der Kalibrierung
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CH. 1 C.5

5.88 ATT 18 OFFS 18 18-23-86 15:46
—_—
— —————
: - (E:— - Chlori
- ?— Hitrat '
5_
: D::> Sulfat
|
L-Z@8a : 182386 15146 ‘
METHOD: Cl., HO3. S04 TAG: & CH: 1
FILE: % CHLC-METHOD: EXT-5TD THEBLE: 3 COHC: HEIGHY
i HO . BT ARER HEIGHT FACTOR!L NARE PRI
i 2 1.52 2243864 336896 21.158 Chlori 7 .od43
! 3 2.77 1593556 14A958 82 .433 Hitrat 11.61%
4 .34 2@3827ae FEa77 124 .833 Sulfat 8.747
FILE: @ CRLC-METHOD: EXT-STL TARBLE: 3 COHC: AREA
HO . BT ARER HEIGHT FRACTORYL HAHE FFM
2 1.52 22438580 3568%6 3.25968 Chlori 7 .283
3 2.77 1599556 148%58 7.363 Nitratf 11,776
4 .34 Z@gazvAa 4,834 5ylfat 5.4%:

78877

Abb. 22: Integratorauswertung der Kalibrierung

5.3. Bestimmung und Auswertung

5.3.1. Injektion der Trinkwasserprobe
Filtrieren Sie die Trinkwasserprobe vor der Injektion mit einem Mikrofilter 0.45 um. Gehen Sie bei
der Injektion analog zur Kalibrierung vor (Punkt 1»..5», sieshe Kap. 5.2.2). Abb. 23 zeigt das mit
dem Schreiber aufgenommene Chromatogramm, Abb. 24 die entsprechende Integratorauswertung.

5.3.2. Auswertung

Die Auswertung durch den Integrator ist in Abb. 24 aufgefOhrt. Flichen- und Hohenauswertung er-
geben sehr dhnliche Resultate.

Die manuelle Auswertung am Schreiber-Chromatogramm lasst sich anhand der gemessenen Peak-
hohen ausfihren: '

lonen Standard Tfinkwasserprobe
Konzentration Héhe Héhe Konzentration
Chlorid 5 ppm 60 mm 90.5 mm 7.5 ppm
Nitrat 10 ppm 31 mm 36 mm 11.9 ppm
Sulfat 10 ppm 20.5 mm 18 mm 8.8 ppm
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) o1
Z O (O
NN
| 9
753 rrr
1 Chiorid
l 2  Nitrat
S oft 3 Sulfat
| 4  Systempeak
\
1 i
[ 1 b [(SIREN
L%P) i (2]
f \
| REAR
Abb. 23: Chromatogramm der Trinkwasserbestimmung
CH. 1,C.5 5.88 RTT 18 OFFS 18 18/23/86 14128
I T—
- —
o — Chlori
- — Nitrat
5-
_ > Sulfat
p-2888 1672386 14126

1 CALIB. OF 3
METHOD: Cl. HO3. 504 TAG: 2 ChH: 1
FILE: 9 CALC-HETHOD: EXT-5TD TARBLE: 3 CONC: HEIGHT

NG . RY . . ARER = HEIGHT FACTORL NRHE PR
1 1.54 1338352 236487 21,158 Chlori 5.888
2 2.81 1353213 121310 82 .433 HNitrat 16 .9684
3 8 .47 2443475 28187 124 .833 Sulfat 1@ .86840

FILE: 9 CHLC-METHOD: EXT-STD THBLE: 3 COHC: ARER

HO . rT ARERA HEIGHT FRACTORL HAKE PR
1 1.54 1538352 236487 3.238 Chlori 5 .884
2 2.81 13538213 121318 7.363 Hitrat 19 .6688
3. 8.47 2448473 56187 4 .584 Sulfat 18 .8649

Abb. 24: Integratorauswertung der Trinkwasserbestimmung
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Praktische Hinweise zur lonenchromatographie

6.1.
6.1.1.

6.1.2.

6.1.3.

6.1.4.

6.1.5.

Trennsaulen

Trennleistung

Die mit dem lonenchromatograph 690 erzielbare Analysenqualitat hangt in hohem Masse von der
Trennleistung der eingesetzten Sdule ab. Beim Kauf einer IC-Saule sollten Sie sich davon Uber-
zeugen, dass die Trennleistung flir die vorliegenden Analysenprobleme ausreicht. Bestimmen Sie
auf dem der Siule beigefugten Standardchromatogramm die Kenndaten der IC-Saule wie Kapa-
zitdtsfaktoren, Selektivitdt, Bodenzahl und Auflosung (vgl. das Kapitel " Theoretische Grundlagen -
der lonenchromatographie” im Applikationsordner 8.690.2011) und Gberprifen Sie diese Daten mit
eigenen Messungen. Bei auftretenden Schwierigkeiten sollten Sie in jedem Fall zuerst-die Qualitat
der Saule durch die Aufnahme eines Standardchromatogramms kontrollieren.

Die von METROHM erhaltlichen IC-Saulen sind in Kap. 8.4.7 aufgefiihrt. Nahere Angaben zu den
Saulen (Kenndaten, Standardeluenten usw.) finden sich in Kap. 7-02 des Applikationsordners
8.690.2011.

Schutz

Zum Schutz der Saule vor Fremdpartikeln, welche die Trennleistung besintrachtigen kénnen, emp-
fehlen wir lhnen, sowohl Eluenten wie auch samtliche Proben einer Mikrofiltration (Filter 0.45 pm)
zu unterziehen und den Eluenten Gber das Ansaugfilter 6.2821.060 anzusaugen.

Zur Vermeidung von Verschmutzungen durch Abriebpartikel von Kolbendichtungen der IC-Pumpe
697 wird mit Vorteil ein In-Line-Filter zwischen Pumpe und lonenchromatograph 690 montiert. Be-
stens gesignet daflr ist die als Option erhaltliche Filter-Einheit Manufit 6.2821.000 (siehe Kap.
8.4.8).

Der Gebrauch von leicht austauschbaren Vorsaulen dient zur Schonung der eigentlichen Trenn-
saulen und erhoht deren Lebensdauer betrdchtlich. Bei den von METROHM erhaltlichen Vorsaulen
(siehe Kap. 8.4.7) handelt es sich entweder um eigentliche Vorséulen oder um sogenannte Vorséu-
lenkartuschen, welche zusammen mit dem Doppelkartuschenhalter 6.2821.050 oder dem Kartu-
schenkopf 6.2821.040 verwendet werden. ‘

Aufbewahrung

Lagern Sie lonenchromatographie-Saulen bei Nichtgebrauch stets verschlossen und geflllt geméss-
Angaben des Herstellers. Saulen auf Polymerbasis kdnnen (blicherweise mit dem benutzten
Eluenten gefillt aufbewahrt werden.

Totvolumen

Totvolumen an einem Saulenende kann die Ursache fir extreme Peakverbreiterungen oder Spilit-
ting (Auftreten von Doppelpeaks) sein. Durch Auffillen der Saule mit Glasbeads (@ 100 pm) kén-
nen die Trenneigenschaften haufig wieder verbessert werden.

Regenerierung

Haben sich die Trenneigenschaften der S&ule verschlechtert, so kann diese geméss den Vorschrif-
ten des Saulenherstellers regeneriert werden. Bei den von METROHM erhéltlichen. Trennséaulen
(siehe Kap. 8.4.7) findet sich die Vorschrift zur Regenerierung auf dem jeder Sdule beiliegenden
Merkblatt. '

Achtung: Bei Trennsdulen mit Trdgermaterialien auf Silica-Basis
keine alkalischen Lésungen zur Regenierung verwenden,
sonst kbnnen die Sdulen beschédigt werden!
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6.2.1.

6.2.2,

6.3.

6.3.1.

6.3.2.

6.3.3.
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Pumpen

Pulsationsdampfer

Fur empfindliche Messungen mit dem lonenchromatographen 690 werden mdglichst pulsationsfreie--
Hochdruckpumpen mit sehr konstanter Forderleistung benétigt. Sind die auftretenden Pulsationen
zu gross, so kann eventuell ein zwischen Pumpe und lonenchromatograph 690 geschalteter Pulsa-
tionsddmpfer Abhilfe schaffen (z.B. der als Option erhiitiche Pulsationsdidmpfer Portmann
6.2620.050, siehe Kap. 8.4.2). Ein Pulsationsddmpfer bietet auch Schutz vor injektionsbedingten
Druckschlagen auf das Saulenmaterial.

Wartung

Zum Schutz der Pumpe vor Fremdpartikeln empfehlen wir Ihnen, den Eluenten einer Mikrofiltrati-
on (Filter 0.45 um) zu unterziehen und den Eluenten Uber das Ansaugfilter 6.2821.060 anzusau-
gen.

Eine unstabile Grundlinie (Pulsation, Fluss-Schwankungen) ist in vielen Fallen auf verschmutzte
Ventile oder defekte, undichte Kolbendightungen zuriickzufihren.

Verschmutzte Ventile werden durch Spilen mit Wasser, RBS-Ldsung oder organischen Lésungs-
mitteln gereinigt. Die Spllwirkung wird durch kurze Behandlung in einem Ultraschallbad noch er-
héht. Beim Wiedereinsetzen der gereinigten Ventile miissen Sie darauf achten, dass die Flussrich-
tung stimmt,

Der Austausch von Kolbendichtungen erfolgt nach den Angaben des Pumpenherstellers. Fur
die IC-Pumpe 697 sind die entsprechenden Unterhaltsarbenten in Kap. 5.2 der Gebrauchsanwei-
sung 8.697.1001 beschrieben. ‘

Salzkristalle zwischen Kolben und Dichtung verursachen Abriebpartikel, die in den Eluenten gelan-
gen konnen. Diese fiuhren zu verschmutzten Ventilen, Druckanstieg und in Extremféllen zu zer-
kratzten Kolben. Es ist deshalb unbedlngt darauf zu achten, dass keine Ausfidllungen auftreten
kénnen (vgl. auch Kap. 6.3).

Eluenten

Behandlung

Frische Eluenten sollten immer mikrofiltriert (Filter 0.45 um) und entgast werden (mit Ny, He
ader Vakuum). Der Eluent solite dauernd mit einem Magnetrihrer gerdhrt werden, besonders
wenn im Kreislauf gearbeitet wird (Recycling) oder wenn alkalische Eluenten eingesetzt werden.

Der Vorratsbehalter mit dem Eluenten muss maglichst gut verschlossen werden, um eine zu gros-
se Verdunstung zu vermeiden. Wichtig ist dies vor allem bei Eluenten mit organischen Losungsmit-
teln (z.B. Aceton), deren Verdunstung zu langfristigen Drifts fihren kann. Arbeitet man in einem
sehr empfmdllchen Bereich, so kann schon das Herabfallen eines Tropfens Kondensat in den
Eluenten zuriick eine sichtbare Anderung in der Hintergrundleitfahigkeit bewirken.

Einfluss verschiedener Parameter bei Anionensaulen

® Konzentration: Eine Erhéhung der Konzentration fiihrt in der Regel zu kiirzeren Retenti-
onszeiten und schnellerer Trennung, aber auch zu héherer Hintergrund-
leitfahigkeit.

® pH: Ein hoherer Eluent-pH verkiirzt die Retentionszeiten.

® organische Modifier: Durch Zugabe eines organischen Lésungsmittels (z.B. Methanol, Aceton,
Acetonitril) zu wassrigen Eluenten werden im aligemeinen die Retentions-
zeiten verlangert. Divalente Anionen werden dabei meist stédrker beein-
flusst als monovalente Anionen.

Eluentenwechsel

Beim Wechsel des Eluenten muss sichergestellt werden, dass keine Ausfallungen auftreten kon- - -

nen. Direkt aufeinanderfolgende L&sungen missen also mischbar sein. Falls das System organisch
gesplit werden muss, sind daher eventuell mehrere Losungsmittel mit steigender bzw. fallender Li-
pophilie zu verwenden (z.B. Wasser s Aceton < Chloroform).
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lonenchromatograph 690

Passivierung
Eine Passivierung des ganzen IC-Systems (ohne Séule) durch Spulen mit 20 ... 50 mL 0.2 mol/L
HNOj ist in folgenden Fallen sinnvoll:

e vor dem Umstellen auf Kationen-Chromatographie

® nach dem Arbeiten mit Ethylendiamin-Eluenten

e wenn ausserordentliche Anderungen in den Mess-
eigenschaften der Zelle beobachtet werden

Fir die Passivierung wird die Trennsdule aus dem lonenchromatographen 690 entfernt. Die beiden
Anschlisse (60) und (64) [bzw. (68)/(70) oder (73)/(75) beim lonenchromatograph 690.0030] wer-
den mit der dem Zubehdr beiliegenden Kupplung 6.2620.060 direkt miteinander verbunden.

Verbindungen

Samtliche Verbindungen zwischen Injektor, Sdule und Detektor miissen méglichst kurz, totvolu-
menarm und absolut dicht sein. Die Teflonkapillare nach dem Detektorblock muss frei durchgéngig
sein (die Messzelle ist gepriift auf 50 bar Gegendruck).

Auto Zero

Die Auto Zero-Taste funktioniert nur ordnungsgemass, wenn wahrend der Nullung der Messwert
relativ stabil bleibt (z.B. nicht wahrend dem Injektionspeak). Wahrend der Nullung wird der Aus-
gang auf 0 V gesetzt. :

Recycling (Kreislauf)

Um den Eluenten-Verbrauch im Ruhezustand zwischen den Injektionen (z.B. Uber Nacht) még-
lichst gering zu halten, kann das sog. "Recycling”-Verfahren angewendet werden. Beim Recycling
wird der am Anschluss (30) [bzw. (45) und (47) beim lonenchromatograph 690.0030] austretende
Eluent direkt in den Eluenten-Vorratsbehdlter zuriickgeleitet. Das IC-System ist so schnell berelt
fur neue Injektionen, ohne dass lange kondltlomert werden muss.

Achtung: Das Recycling-Verfahren darf nicht angewendet werden
® mit alkalischen Eluenten ‘
® bei der Kationensaule SUPER-SEP 6.1009.020

Stillegung

Wird der lonenchromatograph 690 fiir langere Zeit stillgelegt, so muss das ganze 1C-System (chne
Séaule) mit dest. Wasser salzfrei gespult werden, um ein Auskristallisieren von Eluentsalzen mit
entsprechenden Folgeschaden zu vermeiden.

Zur Spllung wird die Trennsdule entfernt; die beiden Anschliisse (60) und (64) [bzw. (68)/(70)
oder (73)/(75) beim lonenchromatograph 690.0030] werden mittels Kupplungsstiick 6.2620.060 mit-
einander verbunden. Gespult wird mit dest. Wasser solange, bis die Leitfahigkeit unter 10 pS/cm
abfalit.

Anschliessend wird das System noch mit Methanol/Wasser- (1:4) gespdlt. -
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- 45 —

6.5. Stoérungen und deren Behebung

Treten bei den Analysen mit dem IC-System Schwierigkeiten auf, so werden deren Ursachen am

besten in der Reihenfolge Trennsdule - Pumpe — Eluent — lonenchromatograph 690 ge-

sucht. Einige der auftretenden Stérungen sind in der folgenden Tabelle mit Angabe von méglichen
Grinden und Gegenmassnahmen speziell aufgefihrt.

Stérung

Ursache

Behebung

Stark verrauschte
Grundlinie, Pulsation

® verschmutzte Pumpenventile
e defekte Kolbendichtungen

e Qualitat der Pumpe reicht fiir

die gewahlte Empfindlichkeit
nicht aus :

Reinigung der Ventile
(siehe Kap. 6.2)

Austausch der Kolbendichtun-
gen (siehe Kap. 6.2)

Pulsationsdampfer verwenden,
leistungsféahigere Pumpe ver-
wenden oder die Empfindlich-
keit verringern

Drift der Grundlinie

e thermisches Gleichgewicht

noch nicht erreicht

® leck im System

® Verdunsten des organischen

Lésungsmittels im Eluenten

System bei eingeschalteter
Heizung konditionieren

Verbindungen kontrollieren und
abdichten

Eluenten-Vorratsbehalter
besser verschliessen

Markanter Druckab-
fall

® Leck im System

Verbindungen kontrollieren und
abdichten

Markanter Druck-

e Verschmutzung des Saulenein-

Stahlsieb(e) 6.2821.020

mit schlechter Auflo-
sung, Verdnderung
der Retentionszeiten

der IC-Saule

anstieg lassfilters reinigen bzw. ersetzen
® Verschmutzung des Filters in Stahlsieb(e) 6.2821.020
der Filter-Einheit Manufit reinigen bzw. ersetzen
6.2821.000
e Veranderung der Sdulen- Regenerierung der Saule (siehe
packung durch Injektion ver- Kap. 6.1) oder Saule ersetzen
schmutzter Proben Hinweis: Proben sollten immer
mikrofiltriert werden
Chromatogramme e verschlechterte Trennleistung Regenerierung der Saule (siehe

Kap. 6.1) oder Saule ersetzen

Extreme Peakverbrei-
terung, Splitting
(Doppelpeaks)

® Totvolumen an den

Siaulenenden

Auffillen der Saule mit Glas-
beads (@ =< 100 um) oder
Saule ersetzen

{0, Metrohm  8.690.1031
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7.1,

Messbereich (Range)

Empfindlichkeit (Sensitivity)

Anzeigen
Eluent Conduct.
Full Scale

Detektor
Prinzip

Zellvolumen

Zellkonstante

Max. Gegendruck fir Messzelle
Linearitat

Drift (elektronisch)

Rauschen (elektronisch)

Blockheizung
Einschaltung
Blocktemperatur
Temperaturstabilitit

Temperaturkorrektur

Ausgangssignal
Analogsignal

Polaritat

Marker

Auto Zero

Technische Daten des Ionenchromatographen 690

0...10, 20, 50, 100, 200, 500, 1000 puS/cm

1X,2X%,5%,10x%, 20%, 50x, 100X,
200x, 500 x, 1000 x, 2000 x

Leitféhigkeit des Eluenten in pS/cm

Skala-Vollausschlag in uS/cm (Full
Scale = Range/Sensitivity)
Minimaler Wert = 0.1 pS/cm

Thermostatierter Leitfahigkeitsdetektor mit 2 ringférmigen
Stahlelektroden,
Wechselstrom-Messung (Messfrequenz =1 kHz)

1.5 pl
17 cm™
50 bar

Bis +150% jedes Full-Scale-Bereiches Abweichungen
<0.5% des Full-Scale-Bereiches

<0.0013% des eingestellten Messbereichs/h/°C
Typisch: <0.0003% des eingestellten Messbereichs

Manuell, Betrieb wird durch griine LED-Lampe angezeigt
35+1 °C (kann auf 25...45 °C eingestelit werden)
< +0.01 °C bei konstanter Umgebungstemperatur

Automatische Korrektur der gemessenen Leitfahigkeit auf
20 °C mit einem Temperaturkoeffizienten von 2.3%/°C

0...1 V/Full Scale und 0...10 mV/Fuli Scale mit 50% Be-
reichsreserve

Manuell umschaitbar

Ca. 10% des Full-Scale-Bereiches, manuell oder extern
auslosbar

Automatische Nullsetzung (elektronische Untergrundkom-
pensation) im ganzen wahlbaren Messbereich, manuell oder
extern auslésbar

Max. Fehler: +0.6% des Full-Scale-Bereiches -
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¢ Dampfung (Damping)

® Gehiuse

® Injektor
Version 690.0010:

Version 690.0020:

Version 690.0030:

® Sicherheitsvorschriften

® Netzanschluss
Netzspannung
Netzfrequenz

Leistungsaufnahme
Version 690.0010:
Version 690.0020/30:

Sicherung

® Abmessungen
Breite
Héhe
Tiefe

e Gewicht

- 47 -

Tiefpass-Filter (Butterworth, 4. Ordnung)

Stufe 0: = 0125 s
Stufe 1: t=056s
Stufe 2: t=1s
Stufe 3: T =2s

Polyurethan(PUR)-Hartschaum, thermisch isolierter Innen-
raum fir Injektor, Saule und Detektor

Manuell betdtigtes Valco-Schieifeninjektionsventil mit
100 plL-Loop (andere Probenschieifen anschliessbar)

Elektrisch betatigtes Valco-Schleifeninjektionsventil mit
100 pl-Loop (andere Probenschleifen anschliessbar)

2 elektrisch betéatigte Valco-Schleifeninjektionsventile
Injektor A: 100 puL-Loop
Injektor B: 10 ulL-Loop
(andere Probenschleifen anschliessbar)

Gemass |IEC-Publikation 348 (Gerateschutzklasse 1)

U_= 100, 120, 220, 240 V + 10 %, umschaltbar
f = 50...60 Hz

maximale Dauerleistungsaufnahme ca. 50 VA

maximale Dauerleistungsaufnahme ca. 50 VA

{beim Umschalten des Aktuators treten wahrend max. 180
ms Stromspitzen von max. 0.5 A Mittelwert und 1.2 A Spit-
zenwert auf.)

5 mm &, 20 mm lang

100 und 120 V: 0.63 A (trdge)

220 und 240 V: 0.315 A (trage)

435 mm
430 mm
370 mm

15 kg
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7.2. Steuer-Eingdnge und -Ausgiange

3.690.0030

extern ‘ Funktion

Eingdnge

+5V

B4 / Auto Zero

L = Auto Zero on

B3 / Marker

L = Marker
B5

Analog-Ausgang

t

\(/ 100k
39k
b B1/1V Analogausgang 0...1 V
18.7k I‘
210
:{ gBi/ 10 mv Analogausgang 0...10 mV -
191 B2
I » o —e—

Datum 14.5.87/pa

(), Metrohm

Steuer-Ein- und Ausgénge

lonenchromatograph 690

3.690.0030/690

4E1
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Aktuator A.601.0010 extern Funktion
Eingdnge
2 / Ground
ov—e—
5/ Fill Das Injektionsventil wird in die Position ”Fill”

5V TTL-Pegel —¢—

6 / Inject

5V TTL-Pegel —9—

umgeschaltet.

umgeschaltet.

Das Injektionsventil wird in die Position "Inject

Ausginge

l—aﬁ

Integrator Start

geschlossen.

Wenn das Injektionsventil die Position " Inject”
erreicht hat, bleibt der Schalter wahrend 100 ms

Datum 27.4.89/um

), Metrohm

Steuer-Ein- und Ausgéinge

Autoinjektor 6.5848.000 zu lonenchromatograph 690.0020/30

A.601.0010/690

4E?2

L) Metrohn  8.690.1031
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8. Lieferumfang und Bestellbezeichnungen

- 8.1. lonenchromatograph 690.0010

lonenchromatograph mit manuell betétigtem Injektor ...................
inklusive dem folgenden Zubehor:
1 X PTFE-Ansaugschlauch mit Anschlussstiick,
iD.=0.9mm, a.D.=1.5mm, Linge L=40cm .......... ... ...

1 X PTFE-Mikro-Kapillarschlauch (Auslassschlauch), mit Nippel und Flansch,
i.D.=0.3mm, &D.=1.5mm,LAange L=1m .................ccv....

1 X Druckschraube fur 116”-Stahlkapillaren, Setvon 5§ Stck. . .............
Ringkeil fir 1/16”-Stahlkapillaren, Setvon 5 Stck. . ...................

Stahl-Kapillare,
i.D.=0.25 mm, &D.=we", LAnge L=3m . ... ..., .. . . . i

Kupplung fir the”-Stahlkapillare ... ........ . ... .. .. . ... ...
Rollgabelschliissel, max. Offnung 20 mm .. ......... ... ..........
Gabelschlissel 1/4a” X 5/16” fir Druckschraube 6.2620.000 .............
Schlissel fir Kunststoffnippel zu Ansaug- und Auslassschlauch .........
Spritze, Volumen V=10mL .-..... e e
Nadel zu Spritze 6.2816.020 ... ... ... ... ittt

Netzkabel

Kabelsteckdose Typ CEE (22), V;

Kabelstecker nach Kundenangabe:
Typ SEV 12 (Schweiz ...) . ... .. . i i i ie e
Typ CEE (7), VIl (Bundesrepublik Deutschland ...) .................
Typ NEMA/ASA (USA .. ot i it e e e e ie e

1 X Gebrauchsanweisung (deutsch) ............ ... .. .. ... i,

1 X Applikationsordner (deutsch) . ......... . .. ... . . . . . e,

-
X X

i O e Gy
X X X X X X X

8.2. lonenchromatograph 690.0020

lonenchromatograph mit elektrisch betédtigtem Injektor . .................
inklusive dem folgenden Zubehor:
1 X PTFE-Ansaugschlauch mit Anschlussstiick,
i.D.=0.9mm, &D.=1.5mm, Lange L=40cm .....................

1 X PTFE-Mikro-Kapillarschlauch (Auslassschlauch), mit Nippel und Flansch,
iD.=03mm, aD.=15mm,LangeL=1m ........... ... ... ...

Druckschraube fiir 116”-Stahlkapillaren, Set von 5 Stck.  ..............
Ringkeil fir 116”-Stahlkapillaren, Setvon 5 Stck. ....................

Stahl-Kapillare,
i.D.=0.25 mm, aD.=16",LAnge L=3m . ........ ... ... .. ...

Kupplung fiir 116" -Stahlkapiltare . ........ e
Rollgabelschlissel, max. Offnung 20mm .. .......................
Gabelschliissel 1/4” X 5n6” flr Druckschraube 6.2620.000 .............
Schlissel fir Kunststoffnippel zu Ansaug- und Auslassschlauch .........
Spritze, Volumen V=10mL ... .. ... i i e e e
Nadel zu Spritze 6.2816.020 . ... ... ... it

Verbindungskabel lonenchromatograph 690 - Integrator

(fir automatischen Integrator-Start) ....... e et

Netzkabel

Kabelsteckdose Typ CEE (22), V;

Kabelstecker nach Kundenangabe:
Typ SEV 12 (Schweiz ...) .. ...t et it e
Typ CEE (7), VIl (Bundesrepublik Deutschland ...) & ................
Typ NEMA/ASA (USA ...) it it et e e i s e e

1 X Gebrauchsanweisung (deutsch) . ............ ... ... . ...,
X Applikationsordner (deutsch) . .......... ... ... . . . . i

- b -
X X X

N QN U Q' §
X X X X X X X

-
X
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2.690.0010

6.1822.000

6.1822.010
6.2620.000
6.2620.010

6.2620.020
6.2620.060
6.2621.000
6.2621.010
6.2739.000
6.2816.020
6.2816.030

6.2122.020
6.2122.040
6.2122.070

8.690.1031
8.690.2011

2.690.0020

6.1822.000

6.1822.010
6.2620.000
6.2620.010

6.2620.020
6.2620.060
6.2621.000
6.2621.010
6.2739.000
6.2816.020
6.2816.030

6.2115.030

6.2122.020
6.2122.040
6.2122.070

8.690.1031
8.690.2011
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8.3. lonenchromatograph 690.0030

lonenchromatograph mit 2 elektrisch betitigten Injektoren
und manuell bedientem Sdulenumschaitventil .. ........ et ee i

inklusive dem folgenden Zubehor:

1

3

—t b b

N = b h b o 4 N

—_

X

X

X X X

X X X X X X X X

X

PTFE-Ansaugschlauch mit Anschlussstiick,
i.D.=0.9mm, &D.=1.5mm, LAdnge L=40cm .....................

PTFE-Mikro-Kapillarschlauch (Auslassschlauch), mit Nippel und Flansch,
i.D.=0.3mm, a.D.=1.5mm,LAnge L=1m .......................

Druckschraube fiir 115”-Stahlkapillaren, Setvon 5 Stek. ...............
Ringkeil fur 116”-Stahlkapillaren, Setvon 6 Stek.  ....................
Stahl-Kapillare, .

i.D.=0.25 mm, &D.=1ne", LAnge L=3m . ... .. ... .. ... ...
Kupplung fur 1he”-Stahlkapillare ... ... . o
Rollgabelschliissel, max. Offnrung 20 mm .. .. ..o
Gabelschliissel 74" X 51g” fir Druckschraube 6.2620.000 ..............
Schlissel fir Kunststoffnippel zu Ansaug- und Auslassschlauch .........
Druckschraube aus PVDF fir 116" -Kapillaren, Setvon 5 Stck.  ..........
Spritze, Volumen V=10mL . ... .. .. it i e e
Nadel zu Spritze 6.2816.020 . ...... ... ... it

Verbindungskabel fonenchromatograph 690 - Integrator

(fir automatischen Integrator-Start) ..............................

Netzkabel ‘

Kabelsteckdose Typ CEE (22), V;

Kabelstecker nach Kundenangabe:
Typ SEV 12 (Schweiz ...) .. ... ...
Typ CEE (7), VIl (Bundesrepublik Deutschland ...) .................
Typ NEMA/ASA (USA ..} oo e e e e i

Gebrauchsanweisung (deutsch) ... ........... ... ... ...........

Applikationsordner (deutsch) e

Anderungen vorbehalten!

L) Metrohm  8.690.1031

2.690.0030

6.1822.000

6.1822.010
6.2620.000
6.2620.010

6.2620.020
6.2620.060
6.2621.000
6.2621.010
6.2739.000
6.2744.000
6.2816.020
6.2816.030

6.2115.030

6.2122.020
6.2122.040
6.2122.070

8.690.1031
8.690.2011
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8.4. Optionen

Zusétzlich und gegen Mehrpreis sind lieferbar:

8.4.1. IC-PUMPE BI7 .ottt e e

IC-Pumpe mit minimaler Restpulsation und
hervorragender Flusskonstanz; inkl. Zubehor

Wichtige Ersatzteile:
Werkzeug zur Montage der Kolbendichtung 6.2741.000 ..................
Kalbendichtung . ... .. . i i i e e e e
Saphirkalben ................... e e e e
Auslassventil .. ... e e e
Einlassventil . ... ... ... i e
Saphirstlitzring .. ... ... e e
Pumpenkopf komplett . ......... ... . e
Feder fir Hauptkolben . .. ... ... .. . . i e
Feder fir Hilfskolben . . ... ... . . i i e e

8.4.2. Pulsationsdampfer PORMANN ..ottt
Pulsationsdampfer zur Schonung der Trennsaulen

8.4.3. Autosampler 698 ... ....... ... . i e

Far die Automatisierung der Probenzugabe. Kapazitat: 64 Probengefdsse
mit einem nutzbaren Volumen von je 700 ul; inkl. Zubehor

Wichtige Ersatzteile: ‘
Probengefédsse aus PP fir Autosampler 698, 1000 Stiick . ................
Probengefédsse aus Glas fir Autosampler 698, 1000 Stick ...............
Stopfen aus Polyethylen (ohne Weichmacher), 1000 Stick ...............

8.4.4. Labograph 586
Einkanal-Prazisions-Linienschreiber fir die Aufzeichnung von
lonenchromatogrammen zur manuellen Auswertung

Schreiber, inkl. Zubehor, fiir Netzfrequenz f=50Hz ....................
Schreiber, inkl. Zubehor, fir Netzfrequenz f=60Hz ....................

8.4.5. Elektrochemischer Detektor (ELCD)
Als Zweit- oder Alternativ-Detektor, bestehend aus:
VA Detector 641 firr die Signalerfassung .. .. ...... ... .. ...
Elektrochemischer Detektor 656 ... .......... . v,
(einsetzbar im Innenraum des lonenchromatographen 690)
Kohlepaste-Arbeitselektrode fir Elektrochemischen Detektor 656 . .........
Kohlepaste fiir Arbeitselektrode 6.0807.000 ............... .. ...,

8.4.6. Umbausatz ........... ittt ittt eenassnsraennnnas

Fur den Umbau des lonenchromatographen 2.690.0010
mit manuell betétigtem Injektor in die Version 2.690.0020
mit elektrisch betatigtem Injektor

&), Metrohm  8.690.1031

2.697.0010

6.2617.010
6.2741.000
6.2824.000
6.2824.010
6.2824.020
6.2824.030
6.2824.040
6.2824.050
6.2824.060

6.2620.050

2.698.0010

6.2743.000
6.2413.000
6.2743.010

2.586.0012
2.586.0013

2.641.0010
2.656.0020

6.0807.000
6.2801.020

6.5848.000
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8.4.7. Saulen und Vorsaulen
Fur die gelaufigsten Anionen (Halogenide, Nitrat, Phosphat, Sulfat, ...):
IC-Anionensdule PRP-X100 . ... ...t
IC-Vorsaulenkartusche PRP-X100 ..... e e e e
(Einbau mittels Kartuschenkopf 6.2821.040 oder
Doppelkartuschenhalter 6.2821.050)

Fir gelaufige Anionen und Spezialanwendungen:
IC-Anionensdule SUPER-SEP . . ... .. i e e
IC-Anionenvorsaule SUPER-SEP .. ... ..o e e e
IC-Vorsaulenkartusche PRP-1 . . .. ... i e i i
(Einbau mittels Kartuschenkopf 6.2821.040 oder -
Doppelkartuschenhalter 6.2821.050)

Far Carbons&uren und Hydroxicarbonséuren: '
IC-lonenausschlussdule PRP-X300 ................... R
IC-Vorsaulenkartusche PRP-X300 .. ... ..... .. ... . i

(Einbau mittels Kartuschenkopf 6.2821.040 oder
Doppelkartuschenhalter 6.2821.050)

Fur Erdalkali-lonen und gewisse andere zweiwertige Kationen:

IC-Kationensaule Nucleosil BSA . .. ... i it e e
IC-Vorsaulenkartusche Nucleosil 5SA . .. ... ... . . i
(Einbau mittels Kartuschenkopf 6.2821.040 oder
Doppelkartuschenhalter 6.2821.050) ‘

Fir Alkali- und Ammonium-lonen:
IC-Kationensdule Vydac 400 .. ... .t e e

Far Alkali- und Erdalkali-lonen sowie Ammonium-lonen:

IC-Kationensaule SUPER-SEP (nach Schomburg) ......................
IC-Kationen-Vorsaulenkartusche SUPER-SEP .. ............... ... .....
(Einbau mittels Kartuschenkopf 6.2821.040 oder
Doppelkartuschenhalter 6.2821.050)

8.4.8. Weiteres Zubehor

Verbindung 11s”-Kapillare / 1/a”-Gewinde . .. ... ...t
(Verbindungsstiick fiir Kunststoffsaulen mit i/4” -Gewinde)

Probenschleife 10 Il .. .. .ot e e e
Probenschleife 100 gL . ... ... ... . e
Kapillarschneidezange . ... ... ...t e et e e

Filter-Einheit Manufit; komplett . .. .. ... .. .. .. . . . . . . .
Ersatzteile:
PTFE-Ringdichtung fir Filter-Einheit Manufit und 1C-S&ulen 6.1005.000,
6.1005.030, 6.1007.000 und 6.1009.020, Setvon 4 Stick . ............
Stahlsieb fur Filter-Einheit Manufit und IC-Saulen 6.1005.000, 6.1005.030,
6.1007.000 und 6.1009.020, Setvon 10 Stick .....................

Kartuschenkopf zur Halterung von Vorsdulenkartuschen; komplett .. ............
(wird direkt auf die Trennséule montiert)

Ersatzteile: .
PTFE-Zwischenstiick fiir Kartuschenkopf 6.2821.040 (5 Stiick) ...........
Stahlzwischenstiick fir Kartuschenkopf 6.2821.040 ...................

Doppelkartuschenhalter zur Halterung von Vorséulenkartuschen . ..............
(wird in die Eingangskapillare der Trennsdule eingebaut)

Ansaugfilter mit t/16”-Kapillare (wird mit der IC-Pumpe 697 mitgeliefert) ..........

&), Metrohm  8.690.1031

6.1005.000
-6.1005.020

6.1009.000
6.1009.010
6.1005.050

6.1005.030
6.1005.040

6.1007.000
6.1007.010

6.1008.000

6.1009.020
6.1009.030

6.2620.040

6.2620.080
6.2620.090
6.2621.040
6.2821.000

6.2821.010
6.2821.020
6.2821.040
6.2821.070
6.2821.080

6.2821.050

6.2821.060
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Gewahrieistung

Die Gewdbhrleistung auf unseren Erzeugnissen beschréankt sich darauf, dass Defekte, die nach-
weisbar auf Material-, Konstruktions- oder Fabrikationsfehler zuriickzufiilhren sind und innerhalb
von 12 Monaten, vom Tage der Lieferung an gerechnet, auftreten, in unseren Werkstitten kosten-
los behoben werden. Transportkosten gehen zu Lasten des Bestellers.

Bei Tag- und Nachtbetrieb betragt die Gewshrleistung 6 Monate.

Glasbruch bei Elektroden oder anderen Glasteilen sind von der Gewdhrleistung ausgenommen.
Kontrollen, die nicht durch Material- oder Fabrikationsfehler bedingt sind, werden auch wahrend
der Gewahrleistungszeit verrechnet. Fiir Fremdfabrikate, soweit diese einen wesentlichen Teil un-
seres Gerdtes ausmachen, gelten die Gewéhrleistungsbestimmungen des Herstellers.

Far die Genau|gke|tsgewahrle|stung sind die in der Gebrauchsanwelsung genannten technischen
Daten massgebend.

Wegen Mangeln in Material, Konstruktion oder Ausfiihrung, sowie wegen Fehlens zugesicherter Ei-
genschaften hat der Besteller keine Rechte und Anspriiche ausser den oben genannten.

Sind beim Empfang einer Sendung an der Verpackung Beschadigungen sichtbar, oder zeigen sich -
nach dem Auspacken Transportschaden an der Ware, so ist der Frachtfuhrer unverziglich zu be-

nachrichtigen und die Aufnahme eines Schadenprotokolls: zu verlangen. Das Fehlen eines offiziel-

len Schadenprotokolls entbindet METROHM VOn jeder Ersatzpflicht.

Bei Ricksendungen irgendwelcher Gerate und Teile ist nach Méglichkeit die Originalverpackung
zu verwenden. Dies gilt vor allem fur Geréate, Elektroden, Birettenzylinder und PTFE-Kolben. Vor
dem Einbetten in Holzwolle oder ahnliches Material sind die Teile staubdicht einzupacken (fir Ap-
parate unbedingt Plastiksack verwenden). Sind im Lieferumfang offene Baugruppen beigepackt, die
empfindlich sind gegen elektrostatische Spannungen (z.B. Datenschnittstellen usw.), so sind diese
in der zugehdrigen Original-Schutzverpackung, z.B. leitende Schutzbeutel, zuriickzusenden. (Aus-
nahme: Baugruppen mit eingebauter Spannungsquelle gehéren in nicht leitende Schutzver-
packung.) Fir Schaden, die durch Nlchtbeachtung dieser Vorschriften entstehen, lehnt METROHM
eine Gewahrleistungspflicht ab.

{0 Metrohm  8.690.1031
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Abfallbehdlter ................ 19
Abmessungen ........ e 47
Analogsignal-Ausgang  4,8,12,26,46,48
Ansaudfilter 6.2821.060 ...... 43,53
Ansaugschiauch 6.1822.000
Anschlussam IC690 ........ 26
Anschluss (158) ........... 2,6,10
Bestellbezeichnung .......... 50
Fillen der Probenschleife . . ... 34ff
Anschluss am IC 690
Abfallbehalter .............. 19
Abfallschlauch ......... 4,8,12,19
Ansaugschlauch ....... 2,6,10,26
Autosampler698 ............ 28
Eluentenzuftthrung ......... 4,8,12
IC-Pumpe 697 ............. 16ff
Integrator ............ 4,8,12,27
PC . 27
Schreiber ............ 4,8,12,26
Spritze .............. 2,6,10,26
Zusatz-Detektor ............. 28
Anschlussbuchsen (18) (Output) 4,8,12
Anschluss (15) fur
Ansaugschlauch .......... 2,6,10
Anschluss (76) fur Spritze . . . .. 2,6,10

Anschluss (35) "Integrator Start” 7,11
Anschluss (36) "Ground” fir

Autosampler 698 ........... 7,11
Anschluss (37) "Fill” fir

Autosampler 698 ........... 7,11
Anschiuss (38) "Inject” far

Autosampler698 ........... 7,11
Anschlussleiste A (48) ....... 12,27
Anschlussleiste A/B (50) . .... 12,27
Anschlussleiste B (49) ....... 12,27
Anschlusssticke aus PVDF ... .. 16
Anschlussstiicke aus Stahl .. .... 15
Anschlusssticke fir

Kapillaren ................. 15f

Anzeige (23) der Netzspannung  4,8,12

Anzeigelampe "Fill” (32) ...... 6,10
Anzeigelampe "Fill” (39) ....... 10
Anzeigelampe "Inject” (33) ..... 6,10
Anzeigelampe "Inject” (40) ...... 10
Anzeigen
AutoZero ............ 2,6,10,33
Betriebsbereitschaft ... .. 2,6,10,15
FullScale ............ 2,6,10,31
Messbereich .......... 2,6,10,31
Netzspannung ......... 4,8,12,14
Thermostat ........... 2,6,10,32
Applikationsordner ........... 1,50
Arbeitsbereich ..... siehe Full Scale
Arbeitstemperatur ............. 32
Aufstellen des Gerdtes ......... 14
Auslasskapillare mit Endstick fur
Vorsaulenkartusche .......... 20
Auslassventil 6.2824.010
zu IC-Pumpe 697 ........... 52
Automatischer Integratorstart . . . . . 27
Autosampler698 ........... 28,52

Auto Zero

Anzeigelampe (6) ......... 2,6,10

Auslésen . ...... ... ... .. 33

Ausschalten ................ 33

Einschalttaste (7) .......... 2,6,10

Einstellung fir Konditionierung ... 28

Externe Auslésung . ........... 48

Funktion ................... 33

Technische Daten ............ 46
AutoZero(7) ............. 2,6,10
Auto-Zero-Anschluss (22) 4,8,12
Auto-Zero-Anzeige (6) ....... 2,6,10
Bedienung .................. 30ff
Bedienungselemente ........... 2ft
Bedienungsschema ............ 30
Beispiel ............ ... .. 371t
Bestellbezeichnungen .......... 50ff
Bestimmung von Chlorid, Nitrat

und Sulfat in Trinkwasser . ... .. 37ff

Bestimmung und Auswertung . ... 40

Kalibrierung . ................ 39

Vorbereitungen .............. 37
Blockheizung siehe Thermostatierung
Blockschema des IC-Systems ... .. 1
Dampfung

Einstellknopf (5) ........... 2,6,10

Stufen ...... ... ..., 32,47

Technische Daten ............ a7
Damping(5) " .............. 2,6,10
Daten der Sicherung und

Leistungsaufnahme (24) . . ... 4,8,12
Detektor (Abbildung) ........ 22,24
Detektorblock (54) .......... 22,24
Detektorblock l6sen

und verschieben ............. 23
Dichtigkeitsprifung . ............ 26
Dichtung (PTFE) 6.2821.010  17,20,53
Doppelkartuschenhatter

6.2821.050 ............ 20,21,53
Doppelpeaks .............. 42,45
Drehschraube (62) zur Arretierung

des Saulenhalters (67) ...... 22,24

Drift 45

Druckabfall -.................. 45
Druckansteg ................. 45
Druckschraube 6.2620.000

ausStahl ............... 15,50
Druckschraube 6.2744.000 i

ausPVDF ............... 16,51
Einlasskapillare mit Endstick fir

Vorsaulenkartusche ........... 20
Einlassventil 6.2824.020

2u IC-Pumpe 697 ............ 52
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Einleitung .................... 1
Einschalten des Gerates ......... 15
Einsetzender Saule ........... 23ff
Einstellen von Messbereich und

Empfindlichkeit .............. 31
Einstellschraube (19) ........ 4,8,12
Elektrochemischer

Detektor656 ............. 28,52
Eluent Conduct. (1) ......... 2,6,10
Eluenten

Behandlung ................. 43

Einfluss verschiedener Parameter . 43

Eluentenwechsel ............. 43
Entgasen .................. 43
Mikrofiltration . ............... 43
Praktische Hinweise .......... 43
Vorratsbehalter .............. 43
Wahl ..................... 16
Empfindlichkeit (Sensitivity)
Einsteltknopf (4) ........... 2,6,10
Einstellen .................. 31
Einstellung fir Konditionierung ... 28
Stufen ................. 31,46
Entgasen .................... 43
Erdung ........ .. ... oL 15
Erdungsbuchse (27) ...... 4,8,12,15
Feder 6.2824.050 zu
Hauptkolben der IC-Pumpe 697 .. 52
Feder 6.2824.060 zu
Hilfskolben der IC-Pumpe 697 ... 52
Fill ... 341f
Filter-Einheit Manufit 6.2821.000
Bestellbezeichnung ........... 53
Montieren .................. 17
Fixierhebel (57) zur Arretierung der
Hebebihne .............. 22,24
Flagelmutter (55) far Transport-
sicherungsschraube (57) 22,24
Fullen der Kapillare bis
zum Saulenanschluss ......... 18
Fllen der Probenschleife ....... 34t
Full Scale
Anzeige (2) .......... ... 2,6,10
Bereich .................... 31
Definition ........ e e 31
Einstellung fir Konditionierung ... 28
Full Scale (2) ...... e 2,6,10
Gabelschlissel 6.2621.010 15,50
Garantie ..... siehe Gewdhrleistung
Geratenummer .. .......... 48,12
Gewahrleistung: ............... 54
Gewicht o rvvv oot 47



Hebebihne (52) ............ 22,24
Heizung . ... siehe Thermostatierung
IC-Pumpe 697
Bedienung ................. 16
Bestellbezeichnung ........... 52
Fluss ......... ... ..., 26
Inbetriebnahme . ............. 16
Kolbendichtung 6.2741.000 43,52
Maximaler oberer Druck ........ 26
Praktische Hinweise ........... 43
Pulsationsdampfer ............ 43
Reinigung der Ventile .......... 43
Stérungen und deren Behebung .. 45
Verbindung mitIC 690 ......... 17
Verschmutzung .............. 43
Warlung ................... 43
IC-Trennsaulen
Allgemeines zu Trennsaulen .. ... 23
Aufbewahrung . .............. 42
Bestellbezeichnungen ......... 53
EinsetzenimIC 690 ......... 23ff
Kenndaten ................. 42
Montieren . ................ 23ff
Praktische Hinweise ........... 42
Regenerierung . .............. 42
Schutz .................... 42
Totvolumen ................. 42
Trennleistung . .............. 42
Verschmutzung .............. 42
Inhaltsverzeichnis . ............. Iff
Inject ... 34ff
injektionsventil-Schalter (14) . ..... 2
Injektionsventil-Schalter (34) .. 6,10,34
Injektionsventil-Schalter (41) ... 10,34
Injektion von Proben . .......... 34ff
Injektor
Bedienung ................ 341t
Funktionsweise .............. 34
TechnischeDaten ............ 47
Ventilstellungen . ............ 34f
Injektorwahlschalter (42) zur :
Wahl der Anschlussleiste (50) 10,36
Inlet 31y ................... 4,8
InletA(46) .................. 12
inletB(44) .................. 12
In-Line-Filter Manufit ........... 17
Installation . ................. 141f
Integrator
Anschlussam IC 690 ......... 27
Anschlussbuchsen (18) ... .. 4,8,12
Automatischer Integratorstart . ... 27
integratorkabel . ............. 27

lonenchromatograph 690

Anschluss des Autosamplers 698 . 28 -

Anschluss eines Integrators- . .. .. 27
Anschluss eines Schreibers .. ... 26
Aufstellen . ................. 14
Einschalten des Gerates ....... 15
Einschalttaste (712) ......... 2,6,10
Installaton ................. 14ff
Konditionierung .. ............ 28
Passivierung . ............... 44
Praktische Hinweise ........... 44
Recycling .................. 44
Rickseite ............... 4,8,12
Stillegung . .....o. .o L. 44
Technische Daten -........... 46ff
Verbindung mit Abfallbehalter .... 19
Verbindung mit IC-Pumpe 697 ... 17
Vorderseite .............. 2,6,10

- 56 -

Kabe! 6.2115.010 .............. 26
Kabel 6.2115.030 .......... 27,50
Kapillare mit Gegen-Endstick . . ... 17
Kapillare mit Siebhalterungs- :

Endstick ............ oo 17
Kapillarschneidezange :

6.2621.040 .............. 15,63
Kapillarverbindungen .......... 15f
Kapillarverbindung (59) zum

Detektorblock ............... 22

Kapillarverbindung (65) zum Injektor 22

Kapillarverbindung (66) zum
Detektorblock

Kapillarverbindung (67) zwischen
Saule A und Saulenumschaltventil 24

Kapillarverbindung (77)
zum Injektor A ............ 19,24

Kapillarverbindung (72) zwischen
Saule B und Saulenumschaltventi 24

Kapillarverbindung (76)

zum InjektorB - . .......... 19,24
Kartuschenkopf 6.2821.040 20,21,53
Kolbendichtung 6.2741.000 43,52
Konditionierung des Systems ... .. 28
Kupplung 6.2620.060 18,21,44,50
Labograph 586

Anschlussam IC 690 ......... 26

Bestellbezeichnung . .......... 52
Leistungsaufnahme

Daten 24) .............. 4,8,12

Technische Daten ............ 47
Leitfahigkeitsdetektor

Drift .....cieeiiiiii. 46

Linearitat . .................. 46

Max. Arbeitsdruck . ........... 46

Prinzip ........... .. .. ... 46

Rauschen .................. 46

Technische Daten ............ 46

Zellkonstante . ............... 46

Zellvolumen . ............... 46
Lieferumfang ................ 50ff
Loch (56) fur Transport-

sicherungsschraube ........ 22,24
Losen und Verschieben des

Detektorblocks .............. 23
Manufit-Andruckschraube . ....... 17
Manufit-Filter-Einheit . .......... 17
Manufit-Gehéuse ............. .. 17
Marker

Auslosen ................ .. 32

Auslosetaste (17) ......... 2,6,10

Externe Auslésung . ........... 48

Technische Daten ............ 46
Marker (11) ............. . 26,10
Marker-Anschluss (27) ....... 4,8,12

L0 Metrohm  8.690.1031

Messbereich (Range)

Einstellen .................. 31
Einstellknopf 3) .-....:.... 26,10
Einstellung fir Konditionierung ... 28
Stufen ... 31,46
Mikrofiltration .............. 42,43
Montieren der Trennsaule ....... 231t
Montieren der Vorsaule ........ 19ff
Netzanschluss ................ 15
Anschlusssteckdose (25) .... 4,8,12

Anzeige der Netzspannung (23) 4,8,12
5

Erdung ............. ... .... 1

Leistungsaufnahme ........... 47

Netzfrequenz ................ 47

Netzkabel .................. 15

Netzspannung ............... 47

Technische Daten ............ 47

Umsteliung der Netzspannung ... 14
Netzanschluss (25) ......... 4,8,12
Netzkabel ................ 15,50
Netzschalter (12) ........... 2,6,10
Nullung ........... siehe Auto Zero
Offnung (58) fir externen

Temperaturfihler ............ 22
ON/OFF(12) ............ 2,6,10
Optionen ................... 52f
OutletA(47) .........o.oo ... 12
OutletB(45) ................. 12
Output (18) ............... 4,812
Overload ............ ... ..., 33
Overload-Anzeige (8) ........ 2,6,10
Passivierung ............ ... .. 44
PC-Anschluss . ............... 27
Peakverbreiterung ............. 45
Polaritatsumschalter (20) .. ... 48,12
Polaritats-Umschaltung .. ........ 26
Praktische Hinweise zur

fonenchromatographie . ....... 42ff
Probengefass 6.2413.000

for Autosampler 698 .......... 52
Probengeféss 6.2743.000

for Autosampler 698 .......... 52
Probenschieifen -~ .......... 34,53
PTFE-Mikrokapillarschlauch

6.1822.010 .......... 16,19,28,50
PTFE-Ringdichtung

6.2821.010 .............. 17,53
PTFE-Zwischenstiick

6.2821.070 .............. 20,21
Pulsationen ............... 43,45
Pulsationsdampfer

6.2620.050 ............ 16,43,52
Pumpe ....... siehe IC-Pumpe 697

Pumpenkopf 6.2824.040
zu IC-Pumpe 697



R

Range ........ siehe Messbereich
Range(3) ................ 2,6,10
Recycling ................... 44
Regenerierung von Trennsédulen .. 42
Ringdichtung 6.2821.010 17,20,53
Ringkeil 6.2620.010 ......... 15,50

Rollgabelschliissel 6.2621.000 ... 50

Rickseite desIC 690 ........ 4,8,12
Ruckwand-Offnung (17) ...... 4,8,12
Ruckwand-Offnungen (29) 4,8,12
Saphirkolben 6.2824.000

zu IC-Pumpe 697 ........... 52
Saphirstitzring 6.2824.030

2uiC-Pumpe 697 ........... 52

Saulen ....... siehe IC-Trennsdulen
Séaulenanschluss »
oberer Saulenanschluss (60) ... 22
oberer Saulenanschluss A (68) .. 24
oberer Saulenanschluss B (73) .. 24
unterer Saulenanschluss (64) ... 22
unterer Saulenanschluss A (70) . 24
unterer Saulenanschluss B (75) . 24
Saulenbefestigung . ........... 25
Saulenhalter (67) ........... 22,25
Saulenwahlschailter (43) ...... 10,36
Schleifeninjektionsventit . ....... 34
Schlissel 6.2739.000
fur Kunststoffnippel  .......... 50
Schneiden von Stahlkapillaren .... 15
Schreiber
Anschlussam IC 690 ........ 26
Anschlussbuchsen (18) ..... 48,12
Bestellbezeichnung .......... 52
Sensitivity siehe Empfindlichkeit
Sensitivity (4) . ............. 2,6,10
Serienummer .............. 48,12
Sicherheitsvorschriften ......... a7
Sicherung
Daten der Sicherung (24) .... 4,8,12
Ersetzen der Sicherung ....... 14
Hinweis (26) ............. 4,8,12
Technische Daten ........... 47

Skala-Vollausschlag siehe Full Scale

Splitting .. ......... ... .. 42,45
Sypritze 6.2816.020
‘Anschluss am IC 690 ......... 26
Anschluss (16) ........... 2,6,10

Bestellbezeichnung.. . .......... 50

Fullen der Probenschleife . ... .. 3af
Spllen der Kapillare bis

zum Saulenanschluss . ........ 18
Stahl-Anschlussstick

fur Ringkeill ............... 20,21
Stahlkapillare 6.2620.020 . 14,18,21,50
Stahikapillarverbindungen . ....... 14
Stahlsieb 6.2821.020 ...... 17,20,53
Stahlzwischenstiick 6.2821.080 20,21
Stativstange (63) ........... 22,24
Steuer-Eingange und -Ausgange . 48f
Storungen und deren Behebung ... 45
Technische Daten ............ 46ff
Temperaturkoeffizient ........... 46
Thermosicherung . ............. 15
Thermostat (10) ............ 2,6,10
Thermostat-Anzeige (9) ...... 2,6,10
Thermostatierung

Anzeigelampe (9) ......... 2,6,10

Arbeitstemperatur . ........... 32

Arbeitstemperatur verandern .... 32

Ausschalten ................ 32

Einschalten ................. 32

Einschalttaste (10) ......... 2,6,10

Einstellschraube (19) ....... 4,812

Technische Daten ............ 46

Temperaturstabilitat . .......... 32
Transportschaden ............. 54
Transportsicherung .. ..... 14,22,23
Transportsicherungs-

schraube (57) ............ 22,24
Trennsaulen siehe IC-Trennsdulen
Trennsaule (63) ............... 22
Trennséule A (69) .......... 24,25
TrennsauleB (74) .......... 24,25
Totvolumen .................. 42
Tare (13) fur Nassteil/Innenraum  2,6,10
Typsnnummer . ............ 4,8,12
Typenschild (28) ........... 4,8,12

O\ Metrohm  8.690.1031

U

Umbausatz 6.5848.000 ...... 28,52
VA Detector 641 .............. 52
Ventilschalter (43)

for Wahl der Saule ........ 10,36
Verbindung IC 690 —

Abfallbehalter ............... 19
Verbindung IC 690 —

IC-Pumpe 697 ........... 17,18
Verbindungsstick 6.2620.040 23ff
Verpackung des Gerates . ....... 14

Verschieben der Hebebihne ... ... 23

Verzeichnis der Abbildungen . .... v
Vorderseite des IC 690 ...... 2,6,10
Vorséaulen
Allgemeines zu Vorsaulen ... ... 19
Bestellbezeichnungen ......... 53
Montieren ................. 19ff
Vorsaulenkartuschen
Bestellbezeichnungen ......... 53
Montieren .................. 21
Waste(30) ............... 4,8,12
Zellkonstante . ................ 46
Zellvolumen . ................. 46
Zubehdr ............. ...... 50ff
Zusatz-Detektoren ............. 28



