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1.1 Programmbeschreibung

1 Einfuhrung

1.1 Programmbeschreibung

797 VA Computrace — Software

Mit dem PC-Programm «VA Computrace 797 Software 1.3.x» kann
das VA Computrace 797 System fir voltammetrische Analytik be-
trieben werden. Dieses System besteht aus den folgenden Kompo-
nenten:

1.797.0010 VA Computrace Stand mit Zubehor
6.2151.020 USB-Kabel
6.6053.030 VA Computrace 797 Software 1.3.x

Eine detaillierte Beschreibung der Hardware-Komponenten finden
Sie in der 797 Hardware-Gebrauchsanweisung.

Die vorliegende 797 Software-Gebrauchsanweisung be-
schreibt die Méglichkeiten der VA Computrace 797 Software 1.3.x
Sie umfasst eine ubersichtliche Benutzeroberflache mit Druckknopf-
leiste, von der aus die Steuerung des Gerates, die Methodenent-
wicklung sowie die Aufnahme und Auswertung der Voltam-
mogramme erfolgt.

Je nach Zielsetzung kann die Software in zwei verschiedenen
Betriebsarten angewendet werden:

e Die Betriebsart «<Exploratory» wird fir die qualitative Ana-
lyse eingesetzt und eignet sich vor allem fur die praxisorientier-
te Voltammetrieausbildung an Universitaten, Fachhochschulen
und Betrieben. Er erlaubt dem Anwender, zehn verschiedene
VA-Messtechniken anzuwenden und deren Resultate zu ver-
gleichen.

e Die Betriebsart «<Determination» dient zur quantitativen
Analyse anorganischer oder organischer Substanzen. Die Ka-
librierung kann mittels Standardaddition oder Kalibrierkurve
durchgeflihrt werden. Zusatzlich stehen fir die Galvanikbad-
Analytik eine Vielzahl von Kalibriertechniken zur Verfligung. Die
Signalauswertung und Konzentrationsberechnung erfolgen au-
tomatisch. Nach Beendigung der Messung wird ein individuell
zusammenstellbarer Report ausgedruckt. Die wichtigsten Me-
thoden zur Bestimmung von Metallen oder anderen Substan-
zen sind direkt abrufbar. Alle auf dem Bildschirm erscheinenden
Kurven, d.h. Voltammogramme und Kalibrierkurven, aber auch
die Ergebnisse konnen Uber die Zwischenablage in andere Win-
dows-Applikationen Ubertragen werden. Der Datenexport im
ASClI-Format ist ebenfalls moglich.
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1.2 Allgemeine Informationen

Hardware-Voraussetzungen fiir den PC

Demoversion

Registrierung

Computer Pentium Ill mit 1 GHz oder hoéher

Betriebssystem Windows™ 2000, Windows™ XP Pro-
fessional, Windows™ Vista Professio-
nal

Benotigter Speicherplatz 40 MB fir Programme-Files

Arbeitsspeicher RAM 256 MB

Graphikauflésung 1024x768 oder mehr

Schnittstelle 1 freier USB-Anschluss

Drucker Alle vom Betriebssystem unterstitzten
Drucker

Achtung: Schalten Sie den Bildschirmschoner aus und deaktivie-
ren Sie die Energiesparfunktionen. Vermeiden Sie es zudem, mehre-
re weitere Programme zusammen mit VA Computrace zu verwen-
den.

Wird die VA Computrace 797 Software 1.3.x (6.6053.030) auf ei-
nem PC ohne Anschluss an den VA Computrace Stand installiert, so
kann sie als Demoversion eingesetzt werden, welche auf die An-
sicht und Nachberechnung von bestehenden Bestimmungs- oder
Signaldateien beschrankt ist.

Senden Sie bitte Ihre Registrierkarte 8.797.8027 so bald als
maoglich ein, damit wir Sie als offiziellen Kaufer eintragen kdnnen.
Als registrierter Kaufer erhalten Sie allfallige Uberarbeitete Pro-
grammversionen zu einem Vorzugspreis.

1.3 Installation

Installation der Hardware

1. Schalten Sie den PC ein und starten Sie das Betriebssystem
(Windows™ 2000, Windows™ XP Professional, Windows™ Vi-
sta Professional) ohne Anschluss des VA Computrace via USB-
Kabel.

2. Legen Sie die Installations-CD in das CD-Laufwerk ein.

3. Falls Autostart fur CD-Laufwerk nicht aktiviert ist: Wahlen Sie
<Start> und Ausfiihren. Suchen Sie die Datei Setup.exe auf der
Installations-CD und klicken Sie auf <OK>.

797 VA Computrace — Software
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1.3 Installation

797 VA Computrace — Software

4. Klicken Sie auf "797" und befolgen Sie die Anweisungen des
Setup-Programms.

5. Das Softwarepaket wird im gewlnschten Verzeichnis installiert
(Standardverzeichnis ist Programme/Metrohm/797 VA Com-
putrace). Zusatzlich zu den Programmdateien werden die fol-
genden Verzeichnisse installiert:

Data

Demo data

Firmware

Hardware

Method

XML

Verzeichnis fur die Speicherung von neuen Signal-
(*.sig) und Bestimmungsdateien (*.dth). In Win-
dows Vista wird dieses Verzeichnis unter Pro-
gramData/Metrohm/797 VA Computrace gespei-
chert

Verzeichnis mit Beispielen von Signal- und Be-
stimmungsdateien. Das Unterverzeichnis CVS ent-
halt Beispiele zur Galvanikbadanalyse, das Unter-
verzeichnis Practical Voltammetry alle Beispiele zur
Metrohm-Monographie 8.757.5001 “Prak-
tikum der Voltammetrie”, die auf Anfrage bei
Metrohm erhaltlich ist. In Windows Vista wird die-
ses Verzeichnis unter ProgramData/Metrohm/797
VA Computrace gespeichert.

Achtung: Die Beispiele von Signal- und Bestim-
mungsdateien sind als read-only installiert.

Verzeichnis fur die Speicherung von Dateien
(*.exe) fur die Aktualisierungen der Firmware.

Verzeichnis fur die Speicherung von Firmwareda-
teien (*.x).

Verzeichnis fur die Speicherung von Methodenda-
teien (*.mth) mit Beispielen fur die gebrauchlichs-
ten Bestimmungen. Einige grundlegende Metho-
den sind im Verzeichnis Method enthalten; weitere
Beispiele finden sich in den Unterverzeichnissen
Application Bulletin, Application Notes und CVS. In
Windows Vista wird dieses Verzeichnis unter Pro-
gramData/Metrohm/797 VA Computrace gespei-
chert.

Verzeichnis fur die Speicherung von Dateien, die
fur die Ansicht von XML-Dateien im Browser be-
notigt werden.

6. Schliessen Sie den VA Computrace mit dem USB-Kabel
6.2151.020 am PC an. Der PC entdeckt ein neues USB-Gerat
und startet den Setup Wizard. Legen Sie die Installations-CD im
CD-Laufwerk ein und befolgen Sie die Anweisungen des Wi-
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zards. Wahlen Sie dabei immer die empfohlenen Default-
Einstellungen.

Starten Sie die VA Computrace 797 Software 1.3.x.

Klicken Sie im Login-Fenster START MEASUREMENTS ohne et-
was fur Name oder Password einzugeben.

Installation von Dosiergerdten

Bis zu sieben Dosiergerate konnen via MSB-Ports am 797 VA Com-
putrace Stand bzw. am 846 Dosing Interface angeschlossen wer-
den (Moglichkeiten: 700/800 Dosino, 685/805 Dosimat). Ge-
hen Sie zum Anschluss von Dosiergeraten wie folgt vor:

1.
2.

Schalten Sie den 797 VA Computrace aus.

Schliessen Sie bei Bedarf das 846 Dosing Interface an einem
USB-Ausgang des 797 VA Computrace oder des PC's an.
Schliessen Sie das 846 Dosing Interface am Netzanschluss an.

Schliessen Sie das Dosiergerat via MSB-Verbindung am 797 VA
Computrace Stand oder am 846 Dosing Interface an.

Schalten Sie den 797 VA Computrace Stand ein.

Offnen Sie die 797 VA Computrace Software 1.3.x und loggen
Sie ein.

Offnen Sie das GENERAL SETTINGS Fenster in HAUPTFENSTER /
Settings, aktivieren Sie das Dosinos (0der Dosing Interface) Blatt

und klicken Sie den Knopf.

Wabhlen Sie fur MenlUpunkt Prep/Empty via port den Port aus,
der fur die Funktionen "Prep" und "Empty" benutzt wird. Em-
pfohlen wird die Wahl des Port 3 (fihrt nicht ins Messgefass,
sondern direkt in den Abfall). Via Port 3 wird die Messzelle /
Elektrode weniger kontaminiert und zudem kann die Dosierein-
heit schneller gespult und entleert werden.

Achtung: Bei Wahl von Port 3 fir den Menupunkt
Prep/Empty via port muss vom Port 3 des Dosinos eine FEP-
Schlauchverbindung 6.1805.530 in einen Abfallbehalter
fahren.

Wahlen Sie die Anzahl No. of Prep cycles aus. Diese Auswahl
bestimmt die Anzahl durchgeflhrter "Prep-Zyklen" vor Beginn
einer Messung, bzw. vor Beginn des Durchlaufes der Probenta-
belle.

Installation des 863 Compact VA Autosamplers

Zur automatisierten voltammetrischen Spurenbestimmung kénnen
am 797 VA Computrace Stand ein 863 Compact VA Auto-
sampler, eine 843 Pump Station und bis zu drei Dosiergerate
(bei Verwendung eines 846 Dosing Interface noch 4 weitere) ange-
schlossen werden. Gehen Sie wie folgt vor:

1.

Schalten Sie den PC ein.

797 VA Computrace — Software
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1.3 Installation

2. 797 VA Computrace mit Kabel 6.2141.280 and die 843
Pump Station (Remote 1) anschliessen (siehe Hardware
Handbuch 797).

3. 863 Compact VA Autosampler mit Kabel 6.2141.230 and
die 843 Pump Station (Remote 2) anschliessen.

4. Zubehor am 863 Compact VA Autosampler installieren
(siehe Hardware-Gebrauchsanweisung 863 und Hardware-
Gebrauchsanweisung 797).

5. Dosiergerate am 797 VA Computrace Stand oder am 846
Dosing Interface anschliessen (via MSB).

6. 797 VA Computrace Stand am PC anschliessen (via USB).

797 VA Computrace Stand, 863 Compact VA Auto-
sampler und die 843 Pump Station einschalten.

8. Am 863 Compact VA Autosampler Methode 2 einstellen (sie-
he Gebrauchsanweisung 863).

9. Starten Sie die VA Computrace 797 Software 1.3.x

10. Hardware-Einstellungen fir den 863 Compact VA Auto-
sampler vornehmen.

11. Kreuzen Sie das Feld Relay box / Pump Station auf dem Au-
tomation Blatt des GENERAL SETTINGS Fensters an, und
definieren Sie die Default-Einstellungen flr die Pumpen.

12. Hardware-Einstellungen fur Dosiergerate vornehmen.
13. Aufstock- und Hilfsldsungen im Fenster DOSINIOS definieren.

Installation des 838 Advanced Sample Processor
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Fur die Automation der Galvanikbadanalytik mit der CVS kénnen
am 797 VA Computrace Stand ein 838 Advanced Sample Pro-
cessor, eine 843 Pump Station und bis zu drei Dosiergerate
(bei Verwendung eines 846 Dosing Interface noch 4 weitere) ange-
schlossen werden. Zusatzlich konnen auch am 838 Advanced
Sample Processor bis zu drei Dosiergerate via MSB angeschlos-
sen werden (die dann aber nicht von der 797 Software angesteuert
werden konnen). Gehen Sie wie folgt vor:

1. Schalten Sie den PC ein.

2. 797 VA Computrace mit Kabel 6.2141.290 and die 843
Pump Station (Remote 1) anschliessen (siehe Hardware
Handbuch 797).

3. 838 Advanced Sample Processor mit Kabel 6.2141.290
and die 843 Pump Station (Remote 2) anschliessen.

4. Zubehoér am 838 Advanced Sample Processor installieren
(siehe Hardware-Gebrauchsanweisung 797).

5. Dosiergerate am 797 VA Computrace Stand oder am 846
Dosing Interface (oder am 838 Advanced Sample Processor)
anschliessen (via MSB).
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Deinstallation

11.

12.

13.

797 VA Computrace Stand am PC anschliessen (via USB).

797 VA Computrace Stand, 838 Advanced Sample
Processor und die 843 Pump Station einschalten.

Stellen Sie am 838 Advanced Sample Processor die ge-
eignete Methode ein und passen Sie sie falls nétig an (Fur
Brightener die 838-Methode LAT. Fur Suppressor die 838-
Methode DT. Fur Spurenanalytik die 838-Methode VA) (siehe
Gebrauchsanweisung 838).

Starten Sie die VA Computrace 797 Software 1.3.x.

. Wahlen Sie auf dem Automation Blatt des GENERAL SET-

TINGS Fensters fir den MenUpunkt Sample Processor den
838 Advanced Sample Processor aus, und kreuzen Sie
das Feld Relay box / Pump Station auf dem Automation Blatt
des GENERAL SETTINGS Fensters an.

Hardware-Einstellungen fur den 838 Advanced Sample
Processor vornehmen und Default-Einstellungen fur die 843
Pump Station definieren.

Hardware-Einstellungen fur Desiergerite vornehmen. Diese
Einstellungen sind von der Anordnung der Dosinos abhangig.

Aufstock- und Hilfslosungen im Fenster DOSINOS definieren.

Wabhlen Sie <Start> / Einstellungen / Systemsteuerung.
Doppelklicken Sie auf das Symbol Software.

Wahlen Sie aus der Liste 797 VA Computrace aus und klicken
Sie auf <Hinzufiigen/Entfernen>. \Wahlen Sie die Option Entfer-
nen und klicken Sie auf <Weiter>. Alle Programmdateien und
Symbole werden entfernt.

1.4 Ubersicht iiber die Programmfenster

VA Computrace 797 besteht aus verschiedenen Fenstern, deren
Funktionen miteinander verknupft sind:

HAUPTFENSTER Verwalten von Dateien, Drucken, Aus-

wahl der Betriebsart, Offnen von ande-
ren Programmfenstern, Hilfsmittel,
Login und Zugriffsrechte, Einstellun-
gen, Anordnung und Auswahl der
Fenster

EXPLORATORY SPECIFICATIONS

Definition der Methode fir Betriebsart
«Exploratory»

EXPLORATORY CURVES Kurvenanzeige in der Betriebsart «Ex-

ploratory» und Kurvenauswertung

797 VA Computrace — Software



(. Metrohm

1.5 Ubersicht iiber die Dateitypen

WORKING METHOD SPECIFICATIONS

MONITOR

Definition der Methode im Arbeitsspei-
cher fur Betriebsart «Determinationy»

Start von Bestimmungen, Live-Anzeige

DETERMINATION CURVES Anzeige von Bestimmungs- und Kalib-

RESULTS

SAMPLE TABLE

rierkurven, Modifizierung und Neube-
rechnung von Bestimmungen

Anzeige von Bestimmungsreports

Anzeige der Probentabelle (nur verfliig-
bar, wenn 863 Compact VA Auto-
sampler oder 838 Advanced Sample
Processor, und Use sample table als
Working method source auf dem Au-
tomation Blatt des GENERAL SETTINGS
Fenster ausgewahlt wurden).

COMPUTRACE CONTROL  Manuelle Steuerung des VA Computra-

ce Standes 797

DOSINO CONTROL Manuelle Steuerung von Dosiergeraten
(Moglichkeiten: Dosino 700/800, Do-
simat 685/805)

PUMP CONTROL Manuelle Steuerung der Absaug- und
Spulpumpe

FILM DEPOSITION Programm zur Hg-Filmbildung auf

Festkorperelektroden

CLEANING PROCEDURE Programm zur Reinigung von Festkor-

perelektroden

1.5 Ubersicht iiber die Dateitypen
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Die folgenden Dateitypen werden von der VA Computrace 797
Software 1.3.x gebildet:

*csv  Bestimmungsdatei (binare Datei)

Enthalt
* dth

Textdatei im *.csv-Format (ASClI-Datei) fir
Datenexport

Resultate konnen als *.ecsv-Dateien abgespeichert
werden. CSV steht flir comma-separated values
was soviel heisst, dass die einzelnen Eintrage der
Datei mit Kommas voneinander getrennt sind.
Textdateien im *.csv Format eignen sich optimal
fur den Import in Tabellenkalkulationsprogramme
wie Microsoft Excel.

Die CSV-Dateien werden fur den Import der Daten
in ein LIMS (Labor Information Management Sys-
tem) verwendet.
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*mth

*_sig

*.spt

* txt

Methodendatei (binare Datei)
Enthalt die Methode.

Signaldatei (binare Datei)

Enthalt Daten und Parameter der in der Betriebsart
«Exploratory» aufgenommenen Signalkurve. Die
Datei *.sig wird automatisch im Verzeichnis Data
gespeichert, falls die Option Autosave determina-
tion and signal im Fenster GENERAL SETTINGS ak-
tiviert wurde.

Probentabellendatei (binare Datei)
Enthalt Probentabellendaten.

Textdatei(ASCII-Datei) fir Datenexport

Beim Export von Methoden, Resultaten, Mess-
punkten von Bestimmungs- oder Signaldateien
werden Textdateien *.txt gebildet.

Im Falle von Methoden, enthalt diese Datei einen
Block mit Arbeitsmethode- und Proben- Daten ge-
folgt von einem Block mit voltammetrischen Pa-
rametern und einem Block mit Peakauswertung.
Im unteren Teil hat es einen Block Substanzaus-
wertung, einen Block Basislinie, einen Block Lo-
sungen und einen Block Export-Optionen.

Im Falle von Resultaten, enthalt diese Datei ei-
nen Block mit Bestimmungsdaten, gefolgt von ei-
nem Methoden- und Proben- Daten Block. Im un-
teren Teil hat es einen Block Substanzauswertung,
einen Block Losungen und einen Endresultate
Block.

Die beim Export von Bestimmungsmess-
punkten gebildete Textdatei enthalt als erstes die
Parameter der verwendeten Methode. Es folgen
die Sweepblocke mit X- und Y-Werten, vor denen
jeweils VR-Nummer und Anzahl Messwerte aufge-
fuhrt sind.

Die beim Erweiterten Export von Bestim-
mungsmesspunkten gebildete Textdatei ent-
halt als erstes die Parameter der verwendeten Me-
thode. Es folgen die voltammetrischen Parameter,
ein Block mit Peakauswertung, ein Block Basislinie,
ein Block Losungen, ein Block Export-Optionen
und die Sweepbldcke mit X- und Y-Werten, vor
denen jeweils VR-Nummer und Anzahl Messwerte
aufgefuhrt sind.

Die beim Export von Signalmesspunkten ge-
bildete Textdatei enthalt als erstes die Parameter
der verwendeten Methode. Es folgen die Anzahl
Messwerte und der Sweepblock mit X- und Y-
Werten.

Textdateien *.txt konnen in Tabellenkalkulations-
programme wie Microsoft Excel importiert wer-
den.
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* xml Textdatei im *.xml-Format (ASClI-Datei) fur Da-
tenexport
Resultate konnen als *.xml-Dateien abgespeichert
werden. Dabei werden drei Dateien (CT797.css,
CT797 .xsd und CT797.xsl) mitexportiert, welche
fur die Darstellung der Resultate im Internetbrow-
ser benotigt werden.
Die XML-Dateien werden fur den Import der Da-
ten in ein LIMS (Labor Information Management
System) verwendet.

1.6 Kontext-sensitive Meniis

Die meisten Menufunktionen der Programmfenster kdnnen auch
durch Klicken mit der rechten Maustaste auf das gewunschte
Fenster oder Element ausgewahlt werden. Die dabei gedffneten

Menuoptionen hangen vom ausgewahlten aktiven Fenster oder

Element ab.

797 VA Computrace — Software
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2 Hauptfenster

2.1 Ubersicht iiber das Hauptfenster

Elemente des Hauptfensters

Die Elemente des Hauptfensters 797 VA COMPUTRACE sind die
Mendleiste, die Symbolleiste und die Statusleiste, welche Anwen-
der, Methode und Bestimmung anzeigt.

Menduleiste +f| 797 ¥A Computrace M= B3
File Mode Uklity User Settings “Window Help

Symbolleiste
y ~ 9 &+A0cHeH AR > » » |7

Statusleiste
K_ [administratar et of Pb in sample with CalCry,mth [05071710_Dummy Cell WE-L.dth [batch b3.spt [14:03
Eingeloggter Methode im Bestimmung im Probentabelle im  Zzejt
Anwender Arbeitsspeicher Arbeitsspeicher Arbeitsspeicher

Meniis des Hauptfensters

File Laden, Speichern und Export von Methoden-,
Bestimmungs- und Signaldateien, Drucken von
Reports und Kurven, Laden und Speichern von Be-
stimmungen in der Autodatabase

Mode Wechsel zwischen Betriebsart «Exploratory» und
«Determination»

Utility Manuelle Steuerung von VA Computrace Stand,
Dosiergeraten, Pumpen; Filmbildung und Reini-
gung von Festkorperelektroden

User Anmelden, Verwalten der Zugriffsrechte

Settings Allgemeine Einstellungen fur Speicherung, Auto-
database, Automation, Dosiergerate, Relay Box,
Remote Control, GLP

Window Anordnen, Offnen und Schliessen von Programm-
fenstern
Help Offnen der Hilfedatei

10 797 VA Computrace — Software
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2.1 Ubersicht (ber das Hauptfenster

Symbole des Hauptfensters
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Je nach ausgewabhlter Betriebsart («Exploratory» oder «Determina-
tion») werden einzelne der folgenden Symbole im Hauptfenster 797
VA COMPUTRACE nicht angezeigt.

[ =L =)

g = =

< sl 12 1 e

Programm VA Computrace schliessen.
Reports und Kurven drucken.

Wechsel zur Betriebsart «Exploratory».
Wechsel zur Betriebsart «Determination».

Standardparameter fir Betriebsart «Exploratory» oder «De-
termination» laden.

Methoden- oder Signaldatei laden.

Methoden- oder Signaldatei speichern.
Bestimmungsdatei laden.

Bestimmungsdatei speichern.

Manuelle Steuerung des VA Computrace Standes 797.
Manuelle Steuerung von Dosiergeraten.

Manuelle Steuerung von Pumpen.

Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS oder EX-
PLORATORY SPECIFICATIONS Offnen oder schliessen.

Fenster DETERMINATION CURVES Offnen oder schliessen.
Fenster MONITOR Offnen oder schliessen.

Fenster EXPLORATORY CURVES Offnen oder schliessen.
Fenster RESULTS Offnen oder schliessen.

Fenster SAMPLE TABLE Offnen oder schliessen.

Messung starten.

Messung stoppen.

Messung unterbrechen.

Messung fortsetzen.

Gehe zum nachsten Schritt im Programmablauf.

Help
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2.2 Programm starten und beenden

Programm VA Computrace starten

2]
797 WA Computrace Programm starten
Ein Doppelklick auf das Symbol 797 VA Computra-
ce oder die Datei €t797.exe startet das Programm

797 VA Computrace. Es erscheint das Fenster 797
VA COMPUTRACE LOGIN.

Metrodata

Start measurements

Becalculate only

Help LCancel

Geben Sie fir Name den Anwendernamen und fur
Password das Passwort ein und wahlen Sie die
gewunschte Option Start measurements flr den
Start von Messungen oder Recalculate only fur
Nachberechnungen.

Achtung: Nach der Softwareinstallation kann das Programm ohne
Eingabe in den Feldern Name und Password gestartet werden. Fur
die Eingabe von Anwendern, siehe Kap. 2.6 Zugriffsrechte.

Programm VA Computrace beenden

ﬂl HAUPTFENSTER / File / Exit
Programm VA Computrace beenden.

Das Programm kann auch durch Klicken auf x|
in der rechten oberen Ecke des Hauptfensters 797
VA COMPUTRACE beendet werden.

12 797 VA Computrace — Software
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2.3 Men( «File»

2.3 Menu «File»

Methodendateien

Bestimmungsdateien

797 VA Computrace — Software

Methodendateien (*.mth) enthalten samtliche Spezifikationen und
Parameter fur die Durchfuhrung einer Bestimmung. Sie kénnen nur
in der Betriebsart «Determination» geladen oder gespeichert wer-
den.

Ql HAUPTFENSTER / File / New method (Ctrl+N)
Laden einer Standardmethode im gewahlten Mo-
dus fur das Erstellen einer neuen Methode.

El HAUPTFENSTER / File / Load method (Ctri+0)
Laden einer bestehenden Methodendatei. Norma-
lerweise sind Methodendateien im Verzeichnis
Method gespeichert.

El HAUPTFENSTER / File / Save method (Ctrl+S)
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Methode. Die alte Datei wird Uberschrieben.

HAUPTFENSTER / File / Save method as ...
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Methode in einer neuen Datei. Geben Sie
Namen und Verzeichnis fur die Speicherung der
Methodendatei ein.

HAUPTFENSTER / File / Export method ...
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Methode in einer ASClI-Datei (Erweiterung
* txt), die alle Methodenparameter enthalt.

Bestimmungsdateien (*.dth) enthalten die Messdaten und die Spezi-
fikationen der fir die Aufnahme der Bestimmung verwendeten Me-
thode. Sie konnen nur in der Betriebsart «Determination» geladen
oder gespeichert werden.

El HAUPTFENSTER / File / Load determination
Laden einer bestehenden Bestimmungsdatei.
Normalerweise werden Bestimmungsdateien im
Verzeichnis Data gespeichert.

El HAUPTFENSTER / File / Save determination
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Bestimmung. Die alte Datei wird Uberschrie-
ben.

HAUPTFENSTER / File / Save determination as ...
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Bestimmung in einer neuen Datei. Geben Sie
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Namen und Verzeichnis fur die Speicherung der
Bestimmungsdatei ein.

HAUPTFENSTER / File / Export determination points
Speichern der Messpunkte aller Sweeps der aktuell
im Arbeitsspeicher geladenen Bestimmung in eine
neue Datei mit der Erweiterung *.txt. Diese Text-
datei enthalt als erstes den Block mit den verwen-
deten Methodenparametern. Es folgen die einzel-
nen Sweepblocke, die am Anfang die VR-Nummer
und die Anzahl Messwerte und anschliessend alle
X- und Y-Werte enthalten. Die Datendateien kon-
nen in Tabellenkalkulationsprogramme wie Micro-
soft Excel importiert werden.

HAUPTFENSTER / FILE / EXPORT EXTENDED DETERMINA-
TION POINTS...

Die beim erweiterten Export von Bestim-
mungsmesspunkten gebildete Textdatei ent-
halt als erstes die Parameter der verwendeten Me-
thode. Es folgen die voltammetrischen Parameter,
ein Block mit Peakauswertung, ein Block Basislinie,
ein Block Losungen, ein Block Export-Optionen
und die Sweepbldcke mit X- und Y-Werten, vor
denen jeweils VR-Nummer und Anzahl Messwerte
aufgefuhrt sind.

HAUPTFENSTER / FILE / EXPORT RESULTS / CURRENT DE-
TERMINATION...

Speichern des Resultatreports der aktuell im Ar-
beitsspeicher geladenen Bestimmung in eine AS-
ClI-Datei mit einer der folgenden Erweiterungen:
* txt, *.csv, *.xml. Diese Textdateien kdnnen in Ta-
bellenkalkulationsprogramme wie Microsoft Excel
(*.txt und *.csv) oder in ein LIMS (*.csv und *.xml)
importiert werden.

HAUPTFENSTER / FILE / EXPORT RESULTS / DETERMINA-
TIONS...

Speichern des Resultatreports einer ausgewahlten
Bestimmung in eine ASClI-Datei mit einer der fol-
genden Erweiterungen: *.txt, *.csv, *.xml. Diese
Textdateien kdnnen in Tabellenkalkulationspro-
gramme wie Microsoft Excel (*.txt und *.csv) oder
in ein LIMS (*.csv und *.xml) importiert werden.

Export/Import von Daten in Autodatabase

HAUPTFENSTER / File / Export To Database / Current De-
termination

Exportieren der Daten der aktuellen Bestimmung
in die Datenbank.

Ablauf nach dem Start von Export To Database /
Current Determination:
Falls Ask for database file.. als Manual Transfer
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2.3 Men( «File»
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Mode auf dem Database Blatt im GENERAL SET-
TINGS Fenster aktiviert ist, 0ffnet sich das SELECT
DETERMINATION DATABASE FILE Fenster, und die
Datenbank-Datei, in welche die aktuelle Bestim-
mung gespeichert werden soll, kann ausgewahlt
werden.

Falls Use default database file.. aktiviert ist, wird
die aktuelle Bestimmung automatisch in das De-
fault database file gespeichert.

HAUPTFENSTER / File / Export To Database / Determination

Files..

Exportieren der Daten von friher durchgefiihrten
und abgespeicherten Bestimmungen in die Daten-
bank.

Ablauf nach dem Start von Export To Database /
Determination Files..:

Das SELECT DETERMINATION FILES Fenster 6ffnet
sich, wahlen Sie die Bestimmung(en), die Sie ex-
portieren mochten, und klicken Sie <Offnens.
Falls Ask for database file.. als Manual Transfer
Mode auf dem Database Blatt im GENERAL SET-
TINGS Fenster aktiviert ist, 6ffnet sich das SELECT
DETERMINATION DATABASE FILE Fenster, und die
Datenbank-Datei, in welche die selektierte(n) Be-
stimmung(en) gespeichert werden soll(en), kann
ausgewahlt werden.

Falls Use default database file.. aktiviert ist,
wird(werden) die selektierte(n) Bestimmung(en)
automatisch in das Default database file gespei-
chert.

Achtung: Wenn Sie mit der neuen Programm-Version
«797 VA Computrace Software 1.3.x» in eine mit einer vor-
herigen Programm-Version «797 VA Computrace» erstellte
Datenbank exportieren, erscheint eine Fehlermeldung (sie-
he Fehlermeldung "Please select a new database file").
Exportieren Sie von der «797 VA Computrace Software
1.3.x» nur in eine mit der «797 VA Computrace Software
1.3.x» erstellte Datenbank.

HAUPTFENSTER / File / Import from Database..

Importieren einer Bestimmung aus der Datenbank.

Achtung: Vor dem Importieren: Offnen Sie in Ih-
rer Autodatabase Software die Datenbank-Datei,
von der Sie eine Bestimmung exportieren wollen.
Offnen Sie zudem ein Report Template im Report
Fenster der Autodatabase Software. Selektieren
Sie nun zuerst die Bestimmung im EXPLORER
Fenster und klicken Sie dann ins REPORT Fenster,
um es zu aktivieren (Farbwechsel).

-
(%2}
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Signaldateien

Signaldateien (*.sig) enthalten die Messdaten und die Spezifikatio-

nen eines in der Betriebsart «Exploratory» aufgenommenen Signals.
Sie kdnnen nur in dieser Betriebsart geladen oder gespeichert wer-
den.

QI HAUPTFENSTER / File / New parameters
Standardparameter flr ausgewahlte Elektrode und
Messmodus laden.

EI HAUPTFENSTER / File / Load signal
Laden einer bestehenden Signaldatei. Normaler-
weise werden Signaldateien im Verzeichnis Data
gespeichert.

EI HAUPTFENSTER / File / Save signal as ...
Speichern des aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Signals in einer neuen Datei. Geben Sie Na-
men und Verzeichnis fir die Speicherung der Sig-
naldatei ein.

HAUPTFENSTER / File / Export signal points ...

Speichern der Messpunkte des aktuell im Arbeits-
speicher geladenen Signals in eine neue Datei mit
der Erweiterung *.txt. Diese Textdatei enthalt als
erstes den Block mit den verwendeten Methoden-
parametern. Es folgt der Sweepblock, der am An-
fang die Anzahl Messwerte und anschliessend alle
X-und Y-Werte enthalt. Die Datendateien kdnnen
in Tabellenkalkulationsprogramme wie Microsoft
Excel importiert werden.

Drucken von Reports und Kurven

@I HAUPTFENSTER / File / Print (Ctrl+P)
Reports und/oder Kurven drucken. Abhangig von
der gewahlten Betriebsart erscheint ein Fenster fur
die Auswahl der zu druckenden Elemente (siehe
Kap. 4.4 Drucken in der Betriebsart «Exploratory»
fur Betriebsart «Exploratory», und Kap. 5.7
Drucken in der Betriebsart «<Determination» fur Be-
triebsart «Determination»).

HAUPTFENSTER / File / Printer setup
Auswahl des Druckers und Definition von Papier-
grosse und Format.

HAUPTFENSTER / File / Print GLP report
Einen mit dem GLP Wizard erstellten GLP Report
drucken.
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Programm beenden

ﬂl HAUPTFENSTER / File / Exit
Programm VA Computrace beenden.

Das Programm kann auch durch Klicken auf x|
in der rechten oberen Ecke des Hauptfensters 797
VA COMPUTRACE beendet werden.

2.4 Menu «Mode»

Wahl der Betriebsart «Exploratory»

il HAUPTFENSTER / Mode / Exploratory
Wechsel zur Betriebsart «Exploratory» fir die Auf-
nahme und Anzeige von Signalen (siehe Kap.4).

Wahl der Betriebsart «Determination»

ﬂl HAUPTFENSTER / Mode / Determination
Wechsel zur Betriebsart «Determination» fir die
Aufnahme und Anzeige von Bestimmungen (siehe
Kap.5).

2.5 Menii «Utility»

Computrace-Steuerung

El HAUPTFENSTER / Utility / Computrace control
Manuelle Steuerung des VA Computrace Standes
797 (Details siehe Kap. 7.1).

Dosiergerate-Steuerung

1 HAUPTFENSTER / Utility / Dosino control
Manuelle Steuerung von Dosiergeraten (Moglich-
keiten: Dosino 700/800, Dosimat 685/805), die am
797 VA Computrace Stand oder am 846 Dosing
Interface angeschlossen sind (Details siehe Kap.
7.2).

Pumpen-Steuerung

H HAUPTFENSTER / Utility / Pump control
Manuelle Steuerung von mit dem 797 VA Com-
putrace Stand verbundenen Pumpen (Details siehe
Kap. 7.3).

-
N
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Filmbildung

Reinigung

2.6 Menii «User»

Login

Zugriffsrechte

HAUPTFENSTER / Utility / Film deposition
Bildung eines Quecksilberfilms auf Festkorperelekt-
roden im 797 VA Computrace Stand (Details sieche
Kap. 7.4).

HAUPTFENSTER / Utility / Cleaning procedure
Reinigung fur Festkorperelektroden im 797 VA
Computrace Stand (Details siehe Kap. 7.5).

HAUPTFENSTER / User / Login
Das Fenster VA COMPUTRACE LOGIN erscheint.

Metrodata

Start meazurements

FRecalculate only

Geben Sie den gewUlnschten Anwendernamen fur
Name und das Passwort fur Password ein und kli-
cken Sie auf oK.

Achtung: Ist auf Ihrem 797 VA Computrace noch eine
Firmware der Version 3.01 oder alter installiert, startet
beim Login automatisch der Dialog zum Update der Firm-
ware. Zum Update der Firmware bestatigen Sie die einzel-
nen Schritte mit <OK> bzw. <Next>>. Die Version der
Firmware kann im Fenster Info herausgelesen werden (die-
ses Fenster kann Uber HAUPTFENSTER / Help / About 797
VA Computrace ... geoffnet werden).

Das Programm «VA Computrace» beinhaltet ein Sicherheitssystem,
das auf Anwenderlisten basiert. Jedem Anwender oder jeder An-
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2.6 Menu «User»

797 VA Computrace — Software

wenderkategorie kénnen dabei ein Passwort und verschiedene
Zugriffsrechte zugeordnet werden. Das Erstellen der Anwenderliste
und die Eingabe von Passwortern geschieht am besten unmittelbar
nach dem ersten Programmstart.

HAUPTFENSTER / User / User rights

User

Es erscheint das Fenster USER RIGHTS. Es enthalt
die beiden Registerkarten User Rights und User Di-
rectories.

L2, User rights E3
Uzer Rights | User Directories I
Uzer:
Mame : I
Pagzword : I
nore B RS
Working method : [ S
kdamitar : (o (o)
Curves / Results : [ )
Explaratary : ' e
Mew Gerneral zettings : (gl el o
Printing : ' e
Bemove
Change allowance:  [»
ok | Heb |

Liste aller Anwender. Die Zugriffsrechte werden
fur den ausgewahlten und hervorgehobenen An-
wender angezeigt. Als Standardbeispiele sind die
folgenden Anwender mit leeren Passwortern defi-
niert:

Administrator
Zugriff auf alle Programmteile und Be-
rechtigung zum Andern der Zugriffsrechte
fur alle Anwender.

Analist
Zugriff auf alle Programmteile, aber keine
Berechtigung zum Uberschreiben von Be-
stimmungsmethoden, Kurven/Resultate
und Allgemeine Einstellungen. Keine Be-
rechtigung zum Andern der Zugriffsrechte
fur Anwender.

Creator
Zugriff nur auf Bestimmungsmethoden
und den Exploratory Modus. Keine Be-
rechtigung zum Andern der Zugriffsrechte
fur Anwender.

Measure
Kein Zugriff auf Allgemeine Einstellungen
und Drucken. Keine Berechtigung zum
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Uberschreiben von Bestimmungsmetho-
den, Kurven/Resultate. Keine Berechti-
gung zum Andern der Zugriffsrechte fiir
Anwender.

ReadOnly

Zugriff auf alle Programmteile, aber keine
Berechtigung zum Uberschreiben von Be-
stimmungsmethoden, von Kurven/Resul-
taten und von allgemeinen Einstellungen.
Keine Berechtigung zum Andern der
Zugriffsrechte fir Anwender

" " (leer)

Name

Zugriff auf alle Programmteile und Be-
rechtigung zum Andern der Zugriffsrechte
fur alle Anwender.

Anzeige des Anwendernamens. Um einen neuen
Anwendernamen einzugeben, klicken Sie auf

<New>.

Password [ max. 21 Zeichen ]
Passwort fur Anwender andern. Fir jedes einge-
gebene Zeichen wird ein " * " angezeigt.

User rights

Fur den ausgewahlten Anwender konnen die ver-
schiedenen Zugriffsrechte geandert werden:

none

R/W

Kein Zugriff auf diesen Programmteil.

Leseberechtigung in diesem Programm-
teil.

Schreib-/Leseberechtigung in diesem Pro-
grammteil.

Change allowance

Berechtigung zum Andern von Zugriffs-
rechten.

Neuen Anwender zu Anwenderliste hinzuflgen. Es
erscheint das Fenster ADD NEW USER.

Add new user E

ak.

Mame : I ﬂ
FPazzwiord : I ﬂ

Name [ max. 13 Zeichen; ]
Anwendername. Dieser Name wird im Feld User
von Reports und Resultatfenstern angezeigt.
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2.6 Menu «User»

Password [ max. 21 Zeichen ]
Passwort fir Anwender eingeben. Fur jedes ein-
gegebene Zeichen wird ein " * " angezeigt.

ﬂl Anwender von der Anwenderliste |0schen.

Achtung: GLP kann nur gestartet werden, wenn kein "Blank u-
ser"(Anwender ohne Anwendername) definiert ist.

&4 User rights E
User Rights | User Directories I
User:
Mame : I
Password : I
none B RS
whorking method : [ )
tonitor : i o
Curves / Results ; [ Sl O
Exploratamy : i o
New General zettings : [ )
Printing : i o
Bemove
Change allowance:  [v
ok | Hep |

Use default locations
Standardverzeichnisse fur Data folder und Method
folder festlegen.

Data folder
Anwenderspezifisches Verzeichnis fir Bestim-
mungs- und Signaldateien. Benutzen Sie <Browse>
fur die Anderung des Verzeichnisses.

Method folder
Anwenderspezifisches Verzeichnis fir Methoden-
dateien. Benltzen Sie <Browse> fiir die Anderung
des Verzeichnisses.

Ubersicht iiber die Zugriffsrechte

797 VA Computrace — Software
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Ubersicht Uber alle Anwender.



2 Hauptfenster (., Metrohm

i e )
Marne | ethod | F anitaring | Curves | E xploratory | General preferences | Docurnentation | Chantge allowence |
’. Creator | Read write Read write Read write Read wiite Read wite Read w/rite Mo
’_ Analist Read Read it Read Read it Fead Read ke o
'_ Measure Read Read write Read Readwrite Maone Haone Mo
’_ ReadOnly Read Read it Read Read it Fead Read ke o
’_ adrministrator Read ke Read wfrite Read it Read it Read write Read ke Tes
’. [Current) Read/w/rite Read/wnte Read wnte Read/wite Read/w'ite Read/w/rite YVes

:l Detaillierte Anwenderliste mit alle Zugriffsrechten.

Anwenderliste ohne Zugriffsrechte.

Anwenderliste mit kleinen Symbolen.

ll Anwenderliste mit grossen Symbolen.

il Hilfe.
2.7 Menii «Settings»

Allgemeine Einstellungen

HAUPTFENSTER / Settings / General Settings
Auf dem Blatt General im Fenster GENERAL SET-
TINGS konnen allgemeine Einstellungen festgelegt
werden, z. B. zur automatischen Speicherung und
zur Durchfiihrung von Elektrodentests.
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General settings E

General |.-’-‘«utnmation| GLP" | Database |

—Auto save options

¥ Auto save determination and signal

— Save calibration curve options

" Save calibration curves additionally withaut date and time

r— Options far C5W expart

Fecord delimiter: IEFHLF 'I
Field delimiter: ISemicoIon 'I

Text qualifier:

]

r~ Electrode test
¥ Perfarm electrode test

Wwhen test failes: (% stop measurement

" continue measurement

— &udio files

File: L

0k | dbbrechen | Hile |

Auto save options

Auto save determination und signal
Falls diese Option aktiviert ist, wird jede Signal-
oder Bestimmungsdatei am Ende einer Messung
automatisch im angegebenen Datenverzeichnis
(definiert auf dem User Directories Blatt des USER
RIGHTS Fensters).

Save calibration curves additionally without date and time
Aktivieren dieser Option bewirkt, dass die Bestim-
mung zweimal abgespeichert wird, einmal mit Da-
tum/Zeit und der angegebenen Sample ID (z.B.
"0707181430_CalibrationLead.dth") einmal nur
mit der Sample ID (z.B. "CalibrationLead.dth").
Dies ermdglicht ein automatisches Uberschreiben
der Dateien.

Die Aktivierung dieser Option ermoglicht damit die
automatische (Re-)Kalibrierung von Methoden
wahrend eines automatischen Probenlaufs am
Probenwechsler. Ebenfalls moglich wird die auto-
matische Neuaufnahme des "Intercept-Wertes" in
der LAT-Technik bei der Galvanikbadanalytik.
Diese Moglichkeiten betreffen die VA-Calibration-
Technik "Record calibration curve”, sowie die Gal-
vanikbad-calibration-Techniken "DT Record cali-
bration curve", "LAT Record intercept value" und
"RC Record response curve".

Options for CSV export
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Wahl der Grundeinstellungen fir den CSV-Export

Record delimiter
Wahl der Zeichenfolge, mit welcher die einzelnen
Bestimmungen bzw. Resultate voneinander ge-
trennt werden:

CR/LF
Carriage Return und Line Feed (Standard)

CR
Nur Carriage Return

LF
Nur Line Feed

Field delimiter
Wahl des Zeichens, mit welchem die einzelnen Da-
tenfelder voneinander getrennt werden:

Semicolon

Strichpunkt (Standard)

Comma
Komma

Tab
Tabulator

Text qualifier
Wahl des Zeichens, mit welchem eine Zeichenfol-
ge als Text definiert wird:

u

doppeltes Anfliihrungszeichen (Standard)

1

einfaches Anflihrungszeichen

none
kein Zeichen

Electrode test
Wahl der Einstellungen zum Elektronentest

Perform electrode test
Wenn diese Option aktiviert ist, wird vor jeder Be-
stimmung automatisch ein Elektrodentest durch-
geflhrt:

When test fails
Wahl was bei missglicktem Test geschehen soll:

stop measurement
Bestimmung anhalten

continue measurement
Bestimmung fortsetzen

Audio files
Wahl einer Audiodatei, die erklingen soll, wenn
eine Aktion des Benutzers erforderlich wird.
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Dosier-Einstellungen

797 VA Computrace — Software

HAUPTFENSTER / Settings / General Settings

Dosinos

Auf dem Blatt Dosinos im Fenster GENERAL SET-

TINGS kOnnen Standardeinstellungen fur die am

797 angeschlossenen Dosiergerate definiert wer-

den.

Auf dem Blatt Dosing Interface im Fenster GENE-
RAL SETTINGS kOonnen Standardeinstellungen fur

die an einem 846 Dosing Inteface angeschlosse-
nen Dosiergerate definiert werden. Dieses Blatt

wird nur angezeigt, wenn ein 846 Dosing Interfa-
ce angeschlossen ist.

General settings

General Dosinos |Dnsing Interfacel Autnmatinnl GLP I Databasel

]|

— Doginos
— Doging 1— —Dosino 2—  — Doging 3—
Yolume Burette [mlL] ; I a0 I I I 1]
Type : I 200 I 0 | 0
Doze rate [mLd/min] ; I | I I I 1]
Fill rate (mldmir) - REE | I | a
Tube in o [mm] : I 2 I 0 I 0
length [cm] : | 28 I 1] I ]
o [mm] : 03 I 1]
Tube out lenath [cm) : an I 1]
Frep / Empty via part 1 j j 1 j
Mo, of Prep cycles 1 ﬂ j 0 j
Refrezh Default I [ efault I [efault I
OK | Abbechen | Hite |

Einstellungen fir die Dosiergerate (Moglichkeiten:

Dosino 700/800, Dosimat 685/805), die am 797

VA Computrace Stand bzw. am 846 Dosing Inter-

face angeschlossen sind (Details siehe Kap. 1.3

Installation von Dosiergerdten).

Dosino no.

Definiert durch die Nummer des MSB-ports.

Dosino | Gerat MSB
1 797 VA Computrace MSB1
2 797 VA Computrace MSB2
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Dosino | Gerat MSB
3 797 VA Computrace MSB3
4 846 Dosing Interface MSB1
5 846 Dosing Interface MSB2
6 846 Dosing Interface MSB3
7 846 Dosing Interface MSB4

Volume Burette (mL) [ nur Anzeige ]
Buretten-Volumen der Wechseleinheit des Dosier-
gerates.

Type [nur Anzeige]
Zeigt an, welches Dosiergerat angeschlossen ist
(Maoglichkeiten: 700/800 Dosino, 685/805 Dosi-
mat).

Dose rate (mL/min) [ 0.01 ... 166 mL/min (abhiangig von
Dosier-/Wechseleinheit); 2 mL/min ]

Dosiergeschwindigkeit des Dosiergerates. Die Do-
siergeschwindigkeit ist auf das 3.333-fache Buret-
ten-Volumen pro Minute limitiert.

Achtung: Falls der Durchmesser von Tube out
kleiner als 1 mm ist, ist die maximale Dose rate ge-
nerell auf 4 mL/min limitiert.

Fill rate (mL/min) [ 0.01 ... 166 mL/min (abhdngig von Do-
sier-/'Wechseleinheit); 3 * Volume Burette / min ]

Fullgeschwindigkeit des Dosiergerates.

Tube in
¢ (mm)
Durchmesser des Schlauches zum Dosiergerat (Do-
sino: Port 2).
length (cm)
Lange des Schlauches zum Dosiergerat (Dosino:
Port 2).

Tube out
¢ (mm)
Durchmesser des Schlauches vom Dosiergerat weg
(Dosino: Port 1).
length (cm)
Lange des Schlauches vom Dosiergerat weg (Dosi-
no: Port 1).

Achtung: Falls ein Schlauch entfernt und durch
einen Schlauch mit anderem Durchmesser ersetzt
wird, muss zuerst der Parameter Tube (in/out) ¢
(mm) angepasst werden, und erst dann der Para-
meter Dose rate (mL/min).
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Fiefrezh

Default |

Automation-Einstellungen

Prep/Emptyviaport [1,3;1]

Definiert den Port der fur die Funktionen "Prep"
und "Empty" verwendet wird. Metrohm empfiehlt
die Verwendung des Port 3 mit direktem Abfluss
in einen Abfallbehalter. So werden Messgefass /
Elektrode weniger kontaminiert und zudem kann
schneller entleert werden.

Achtung: Bei Wahl des Ports 3 fir die Funktion
"Prep" muss unbedingt die FEP-Schlauchver-
bindung 6.1805.530 an Port 3 angeschlossen
und in einen Abfallbehalter gefuhrt werden.

No. of Prep cycles [0, 1, ...,5;0]

Refresh

Default

Definiert die Anzahl "Prep-Zyklen" fir den jeweili-
gen Dosino.

Bei Arbeit mit einer Probentabelle wird die
angegebene Anzahl "Prep-Zyklen" zu Beginn der
Probentabelle durchgefihrt. Ausnahme: Mit den
beiden DT calibration-Techniken "DT Record ca-
libration curve" und "DT Suppressors with calibra-
tion curve" wird Dosino 3 (auch bei Verwendung
einer Probentabelle) vor jeder Bestimmung
"geprept".

Bei Arbeit ohne Probentabelle wird die ange-
gebene Anzahl "Prep-Zyklen" zu Beginn jeder Be-
stimmung durchgeflhrt. Beim Arbeiten ohne Pro-
benwechsler wird empfohlen, diesen Parameter
auf 0 zu setzen, und "Preps" manuell durchzufih-
ren.

Aktualisieren der Dosiergerate-Verbindungen.

Dosiergerate-Einstellungen auf Standard-
Einstellungen zurucksetzen.

HAUPTFENSTER / Settings / General Settings

797 VA Computrace — Software

Auf dem Blatt Automation im Fenster GENERAL
SETTINGS konnen Standardeinstellungen fir den
Betrieb von einem 863 Compact VA Auto-
sampler / 838 Advanced Sample Processor
und der 731 Relay Box zur Steuerung zweier
772 Pump Units / 823 Membrane Pump
Units oder 843 Pump Station definiert wer-
den.

N
N
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Mit 843:

Mit 838:

General settings EH

Genelall Diosinos  Automation | GLF I Databasel

— Sample handling
Sample processor :
Time to change sample [z :

Sample tranzfer time [g] : 300

Wwiarking method source

Delay next sample [h) :

[ Fiepeat sample table, delay (h):

v Purge and stir during sample transfer

[ Dose auxiliary solution via sample processor

IUse sample table j

e

— Rinzing =
v Rielay Box / Pump Station
v Automatic rinsing

Ma. of ringing cycles : |3
Siphoning time [s] : |25
IS

Rinzing time [s] :

Remate cantral

™ Hemate start
[ End of zample

[" | Endlof sample table

—Test

Start “

Drefauilt

o]

Abbrechen | Hire |

General settings [ x|

Genelall Dozinog  Automatian | GLP I Databasel

— Sample handling

Sample processor :

Sample tranzfer time [s] :

ISE\SEI

Wwiarking method source

Delay next sample [h) :

[ Repeat sample tabls, delay [hi:

¥ Purge and stir during sample transfer

[~ Dose auxiliany solution via sample processor

IUse zample table j

e

r— Rinzing =
¥ Relay Box ./ Pump Station
W Automatic rinsing

Mao. of ringing cycles : |3

Siphoning time [g] : 25

—

Ringing time [z] :

Femate contral

¥ Remote start
[~ End of sample

V¥ End of sample table

— Test

Start ||

Drefauilt

Abbrechen Hilfe

797
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Sample handling

Definieren der Standard-Einstellungen eines ange-
schlossenen Automationsgerates.

Sample processor [ nur Anzeige ]
Geben Sie den angeschlossenen Probenwechsler
an.

Time to change sample [ > 25 s ; 30 s ] (nur mit dem 863
Compact VA Autosampler)

Wahrend dieser Zeit wird das Probenrack zur
nachsten Position gedreht und die Nadel in die
Probeldsung eingetaucht. Es ist die Zeitspanne
zwischen erstem und zweitem Remote Signal,
welche vom 797 Computrace zum 863 Compact
VA Autosampler gesendet werden (siehe 863 Ge-
brauchsanleitung).

Sample transfer time (s) [ >20s; 300 s (mit 863) /9999 s
(mit 838) 1

Mit 863: Zeit fur den Transfer der Probenlésung
vom Probengefass zum Messgefass mit Hilfe der
Schlauchpumpe am 863 Compact VA Auto-
sampler.

Mit 838: Wahrend dieser Zeit wartet der 797
Computrace auf ein eintreffendes Signal (Hands-
hake) vom 838 Advanced Sample Processor. Die-
ses Signal zeigt an, dass die Probe gewechselt
und zum Messgefass transferiert wurde.

Working method source [ use sample table, repeat current
method ]

Definieren der Probenabfolge. Mit use sample tab-
le kann die Bestimmungsmethode fir jede Probe
individuell definiert werden. Mit repeat current
method wird die aktuelle Bestimmungsmethode
fur alle Proben angewendet.

Delay next sample
Definieren der Wartezeit zwischen dem Messen
zweier Proben.

Repeat sample table, delay (h) (nur mit use sample table
definierbar)
Machen Sie ein Hakchen, falls Sie die Probenab-
folge wiederholen wollen und definieren Sie die
Wartezeit dazwischen.

Number of samples (-1 for infinity) (nur mit repeat current
method definierbar)
Definieren der Anzahl zu messenden Proben.

Purge and stir during sample transfer
Machen Sie ein Hakchen, falls Sie die Probe wah-
rend dem Transfer zum Messgefass entliften wol-
len.
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Dose auxiliary solution via sample processor
Falls Lésungen via am 838 Advanced Sample Pro-
cessor angeschlossene Dosinos zudosiert werden
sollen, muss diese Box angekreuzt sein, um den
Ablauf des Programms am 838 Advanced Sample
Processor zu gewabhrleisten.

Rinsing
Definieren der Einstellungen einer angeschlosse-
nen Pumpeinheit.

Relay box / Pump Station
Machen Sie ein Hakchen in dieses Feld wenn Sie
eine 843 Pump Station oder eine 731 Relay Box
mit 772 Pump Units oder 823 Membrane Pump
Units angeschlossen haben.

Automatic rinsing
Machen Sie ein Hakchen um automatisch zu spu-
len.

Achtung: \Wenn Automatic rinsing aktiviert ist
wird die Messzelle vor jeder Bestimmung abge-
saugt. Bei manueller Probenzugabe darf die Probe
also erst nach dem Spulen und dem Erscheinen
des Meldungsfensters PLACE SAMPLE zugegeben
werden.

No. of rinsing cycles
Anzahl Spulzyklen.
Standardeinstellung: 3

Siphoning time (s)
Das Messgefass wird bei jedem Spulzyklus fur die-
se Zeitspanne mit einer 843 Pump Station (oder
823 Membrane Pump Unit) abgesaugt.
Standardeinstellung: 25 s

Rinsing time (s)
Das Messgefass wird bei jedem Spulzyklus fur die-
se Zeitspanne mit einer 843 Pump Station (oder
823 Membrane Pump Unit) gespult.
Standardeinstellung: 8 s

Remote control (nicht zuganglich mit 863 Compact VA Auto-
sampler)
Definieren der Kommunikation mit angehangten
Geraten.

Remote start
VA Computrace 797 wartet auf ein einkommen-
des Signal um die Messung zu starten.

End of sample
Sendet ein Signal am Ende der Messung.
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End of sample table

Test |

Sendet ein Signal am Ende der Probentabelle (nur
definierbar, falls use sample table flir Working me-
thod source aktiviert ist) (Das Signal stoppt den
838 Advanced Sample Processor).

863 Compact VA Autosampler oder 838 Advanced
Sample Processor mit den gesetzten Einstellungen
testen.

Achtung: Vor den Start des Tests mussen der 863 Compact VA
Autosampler (Methode aus Anleitung) bzw. der 838 Advanced
Sample Processor(Methode VA einstellen, und fir den Parameter
"SAMPLE" via 838-Tastatur die Position der ersten Probe ange-
ben) eingeschaltet und zwei mit Wasser geflllte Probengefasse auf
das Probenrack gestellt werden.

Fur Details zum 863 Compact VA Autosampler bzw. 838 Ad-
vanced Sample Processor, siche Gebrauchsanweisung 863
bzw. Gebrauchsanweisung 838.

GLP

GLP Einstellungen

HAUPTFENSTER / Settings / General Settings

Auf dem GLP Blatt des GENERAL SETTINGS Fens-
ter kdnnen die GLP Einstellungen fur Computrace
und Dosiergerate definiert werden.

Computrace

797 VA Computrace — Software

GLP Control
Machen Sie ein Hakchen, um beim Computrace
GLP Kontrolle anzuwenden.

Validation interval (days)
Definieren der Zeitspanne zwischen den Validie-
rungen.

Display a message [ .. ] days before the validation
expires.

Legen Sie fest, wie lange vor dem Ablauf der Zerti-
fizierung eine Warnung angezeigt wird.

Action, if validation expires

Auswahlen der Aktion beim Ablauf der Validie-
rung. Sie kdnnen wahlen zwischen einer Warnung
anzeigen Show warning only, oder dem Unterbin-
den jeglicher Messungen Stop measurements.

M Startet den GLP Wizard.
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Dosinos

GLP 'wizard

Achtung: Klicken des Knopfes setzt

das Validation interval zurlick.

GLP Control

Machen Sie ein Hakchen um bei den Dosiergera-
ten GLP-Kontrolle anzuwenden. (Testen der Do-
siergerate kann nur von lhrer Metrohm-Agentur
durchgefihrt werden).

Next certification of Dosino no. 1..7 (days)
Zeigt an, wie viele Tage bis zur nachsten Zertifizie-
rung bleiben.

Display a message [ .. ] days before the certifica-
tion expires.

Legen Sie fest wie lange vor dem Ablauf der Zerti-
fizierung eine Warnung angezeigt wird.

Action, if validation expires

Auswahlen der Aktion beim Ablauf der Validie-
rung. Sie konnen wahlen zwischen einer Warnung
anzeigen Show warning only, oder dem Unterbin-
den jeglicher Messungen Stop measurements.

Achtung: GLP kann nur gestartet werden, wenn kein "blank user"

definiert ist. Der
entfernt werden

"blank user” muss fur die Anwendung von GLP

GLP Wizard

Klicken des M Knopfes auf dem GLP Blatt des GENERAL
SETTINGS Fensters startet den GLP Wizard. Das GLP Wizard Fenster
offnet sich, und Sie kdnnen ankreuzen, welche Teile Sie durch-

fuhren wollen.

Diagnostics

FUihrt mehrere Tests der Hardware lhres Instru-
ments durch. Sie konnen im DIAGNOSTICS Fenster
auswahlen, welche Tests durchgefihrt werden
sollen.

Achtung: Gelegentliche Entliftungs- und Ruhrer-
tests sollten als "Entluften testen" (siehe Kap.
8.10 Entliiften testen) bzw. "Riihren testen" (sie-
he Kap. 8.10 Ruhren testen), und nicht Uber den
GLP Wizard durchgefuhrt werden (um die GLP Da-
ten nicht zu Uberschreiben). Es ist auch méglich,
die ganze Diagnostics-Prozedur ausserhalb des

797 VA Computrace — Software
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2.7 Menl «Settings»
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Dummy cell tests

Electrode test

GLP Wizard durchzufuhren: Klicken Sie Diagnostics
im MenU HAUPTFENSTER / HELP um das Fenster
Diagnostics zu Offnen.

FUhrt eine elektronische Validierung des VA Com-
putrace 797 durch.

Achtung: Gelegentliche Linearitats- und Peak-
tests sollten als "Linearitatstest” (siehe Kap. 8.10
Linearitdtstest) bzw. "Peaktest” (siehe Kap. 8.10
Peaktest), und nicht Uber den GLP Wizard durch-
gefihrt werden (um die GLP Daten nicht zu Uber-
schreiben).

Fuhrt eine Validierung aller drei Elektroden des VA
Computrace 797 durch.

Achtuni: Gelegentliche Elektrodentests sollten
mit im COMPUTRACE CONTROL Fens-
ter und nicht Gber den GLP Wizard durchgefuhrt

werden (um die GLP Daten nicht zu Uberschrei-
ben).

Validation of a chosen method

FUhrt mittels Standard Operating Procedures (SOP)
eine Validierung der Genauigkeit und Prazision
durch.

Achtung: Beim Ausfihren des GLP Wizard werden die im Pro-
gramm gespeicherten GLP Daten Uberschrieben.

GLP Diagnostics

1. Falls Sie auf der GLP Wizard Seite des GLP WIZARD Fensters
(nur) das Diagnostics-Feld ankreuzen und <Weiter> klicken,
gelangen Sie zur Diagnostics Seite des GLP WIZARD Fensters.

2. Klicken Sie nochmals <Weiter>, das DIAGNOSTICS Fenster oOff-

net sich.

3. Sie kdnnen im DIAGNOSTICS Fenster manuell oder Uber das se-
lect MenU auswahlen welche Tests durchgefuhrt werden. Kli-
cken Sie <start> um die Tests zu starten.
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4. Nach Beendigung kénnen Sie die Daten via Save Report as im
File Menu abspeichern. Mit Print Report im File Menu kdnnen
Sie ausdrucken.
Verlassen Sie das DIAGNOSTICS Fenster mit Exit im File Mend.

6. Die Summary of GLP validation Seite des GLP WIZARD Fensters
offnet sich.

7. Klicken Sie <Fertig stellen>.

Achtung: Metrohm empfiehlt alle 4 Prozeduren auf der GLP Wi-

zard Seite des GLP WIZARD Fensters anzukreuzen. Die Tests wer-

den in der Reihenfolge durchgefiihrt in der sie aufgelistet sind. Es

ist auch méglich die ganze Diagnostics-Prozedur ausserhalb des

"GLP Wizard" durchzufihren: Klicken Sie Diagnostics im Menu

HAUPTFENSTER / HELP um das Fenster Diagnostics zu 6ffnen.

GLP Dummy Cell Tests

1. Falls Sie auf der GLP Wizard Seite des GLP WIZARD Fensters
(nur) das Dummy cell tests-Feld ankreuzen und <Weiter> kli-
cken, gelangen Sie zur Dummy Cell Test_L Seite des GLP WI-
ZARD Fensters.

2. Fahren Sie fort wie beschrieben und klicken Sie nochmals
<Weiter>; das MONITOR Fenster 6ffnet sich.

3. Nach dem Testen werden die Resultate auf der Dummy Cell
Test_L Seite des GLP WIZARD Fensters angezeigt.

4. Klicken Sie nochmals <Weiter>; die Dummy Cell Test_D Seite
des GLP WIZARD Fensters offnet sich.

5. Fahren Sie fort wie beschrieben und klicken Sie nochmals
<Weiter>; das MONITOR Fenster 6ffnet sich.

6. Nach dem Testen werden die Resultate auf der Dummy Cell
Test_D Seite des GLP WIZARD Fensters angezeigt.

7. Klicken Sie nochmals <weiter>; die Summary of GLP validation
Seite des GLP WIZARD Fensters 6ffnet sich.

8. Klicken Sie <Fertig stellen>.

Achtung: Metrohm empfiehlt alle 4 Prozeduren auf der GLP Wi-

zard Seite des GLP WIZARD Fensters anzukreuzen. Die Tests wer-

den in der Reihenfolge durchgefuhrt in der sie aufgelistet sind.

GLP Electrode tests

1. Falls Sie auf der GLP Wizard Seite des GLP WIZARD Fensters
(nur) das Electrode test Feld ankreuzen und <Weiter> klicken,
gelangen Sie zur Electrode Test Seite des GLP WIZARD Fens-
ters.

797 VA Computrace — Software
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2.7 Menl «Settings»

4.

Fahren Sie fort wie beschrieben und klicken Sie nochmals
<Weiter>; der Result Teil der Electrode Test Seite des GLP WI-
ZARD Fensters offnet sich.

Klicken Sie nochmals <Weiter>; die Summary of GLP validation
Seite des GLP WIZARD Fensters offnet sich.

Klicken Sie <Fertig stellen>.

Achtung: Metrohm empfiehlt alle 4 Prozeduren auf der GLP Wi-
zard Seite des GLP WIZARD Fensters anzukreuzen. Die Tests wer-
den in der Reihenfolge durchgefuhrt in der sie aufgelistet sind.

GLP Validation of a chosen method

1.

Falls Sie auf der GLP Wizard Seite des GLP WIZARD Fensters
(nur) das Validation of a chosen method-Feld ankreuzen und
<Weiter> klicken, gelangen Sie zur Validation of Standard Me-
thod Seite des GLP WIZARD Fensters.

Wahlen Sie die Methode Test Pb in standard solution.mth (oder
eine andere vordefinierte Methode aus dem Methoden-Ordner)
und klicken Sie <weiter>.

Definieren Sie Number of measurements. Der Analyt-Gehalt
Analyte content wird automatisch aus der Methode herausge-
lesen.

Achtung: Die "Working method" Parameter konnen wahrend
der GLP Validierung nicht abgeandert werden. Optimierung der
Methode sollte vor der GLP Validierung gemacht werden.

Klicken Sie nochmals <Weiter>, das PLACE SAMPLE Fenster
offnet sich. Flllen Sie das Messgefass mit den definierten Lo-
sungen und klicken Sie <0Ok>, das MONITOR Fenster 6ffnet sich
und die Messung startet.

Der Result -Teil der validation of Standard Method Seite des
GLP WIZARD Fensters 6ffnet sich.

Klicken Sie nochmals <Weiter>; die Summary of GLP validation
Seite des GLP WIZARD Fensters 6ffnet sich.

Klicken Sie <Fertig stellen>.

Achtung: Metrohm empfiehlt alle 4 Prozeduren auf der GLP Wi-
zard Seite des GLP WIZARD Fensters anzukreuzen. Die Tests wer-
den in der Reihenfolge durchgefuhrt in der sie aufgelistet sind.

Datenbank-Einstellungen

797 VA Computrace — Software

HAUPTFENSTER / Settings / General Settings

Die Datenbank-Einstellungen kénnen auf dem Da-
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Save settings

2.8

Anordnung von Fenstern

tabase Blatt des GENERAL SETTINGS Fensters de-
finiert werden.

Achtung: Wenn Sie mit der neuen Programm-Version
«797 VA Computrace Software 1.3.x» in eine mit einer vor-
herigen Programm-Version «797 VA Computrace» erstellte
Datenbank exportieren, erscheint eine Fehlermeldung (sie-
he Fehlermeldung "Please select a new database file").
Exportieren Sie von der «797 VA Computrace Software
1.3.x» nur in eine mit der «797 VA Computrace Software
1.3.x» erstellte Datenbank.

Manual Transfer Mode

Use default database file when exporting determinations
Via HAUPTFENSTER / File / Export To Database
exportierte Bestimmungen werden direkt in der
definierten Standard Datenbank-Datei gespeichert.

Ask for database file when exporting determinations
Wenn Sie eine Bestimmung via HAUPTFENSTER /
File / Export To Database exportieren, 6ffnet sich
das SELECT DETERMINATION DATABASE FILE
Fenster, und Sie konnen die Datenbank-Datei, in
die die Bestimmung gespeichert werden soll, aus-
wahlen.

Achtung: Der automatische Datenbank-Export direkt
nach Bestimmungen wird in der Arbeitsmethode im Blatt
Export definiert.

HAUPTFENSTER / Settings / Save now

Mit dieser Funktion werden die aktuellen Soft-
ware-Einstellungen (gedffnete Fenster, Fensterpo-
sitionen und -grdssen, allgemeine Einstellungen)
gespeichert.

HAUPTFENSTER / Settings / Save on exit

Ist diese Funktion aktiviert, werden die Software-
Einstellungen jedes Mal bei Beendigung des Pro-
gramms gespeichert.

Menii «Window»

HAUPTFENSTER / Window / Tile
Alle geoffneten Fenster werden nebeneinander
angeordnet.

797 VA Computrace — Software
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2.8 Meni «Window»

Offnen und Schliessen von Programmfenstern

HAUPTFENSTER / Window / Working method specification
(F6)
Das Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS
wird geoffnet oder (falls es bereits gedffnet ist)
geschlossen (F6 funktioniert nur, wenn das Haupt-
fenster aktiviert ist)(siehe Kap. 5.2).

HAUPTFENSTER / Window / Monitor (F7)
Das Fenster MONITOR wird gedffnet oder (falls es
bereits gedffnet ist) geschlossen (F7 funktioniert
nur, wenn das Hauptfenster aktiviert ist) (siehe
Kap. 5.3).

HAUPTFENSTER / Window / Determination curves (F8)
Das Fenster DETERMINATION CURVES wird geoff-
net oder (falls es bereits gedffnet ist) geschlossen
(F8 funktioniert nur, wenn das Hauptfenster akti-
viert ist) (siehe Kap. 5.4).

HAUPTFENSTER / Window / Results (F9)
Das Fenster RESULTS wird gedffnet oder (falls es
bereits gedffnet ist) geschlossen (F9 funktioniert
nur, wenn das Hauptfenster aktiviert ist) (siehe
Kap. 5.5).

HAUPTFENSTER / Window / Sample table (F10)
Das Fenster SAMPLE TABLE wird geoffnet oder
(falls es bereits gedffnet ist) geschlossen (F10 funk-
tioniert nur, wenn das Hauptfenster aktiviert ist)
(siehe Kap. 5.6).

HAUPTFENSTER / Window / Exploratory specification (F11)
Das Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION wird
geoffnet oder (falls es bereits gedffnet ist) ge-
schlossen (F11 funktioniert nur, wenn das Haupt-
fenster aktiviert ist) (siehe Kap. 4.2).

HAUPTFENSTER / Window / Exploratory curves (F12)
Das Fenster EXPLORATORY CURVES wird gedffnet
oder (falls es bereits gedffnet ist) geschlossen (F12
funktioniert nur, wenn das Hauptfenster aktiviert
ist)(siehe Kap. 4.3).

Die gedffneten Fenster sind mit einem Hakchen
markiert.

Anzeigeeinstellungen fiir das Hauptfenster

797 VA Computrace — Software

HAUPTFENSTER / Window / Status bar
Statusleiste im Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE
ein-/ausschalten.
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HAUPTFENSTER / WINDOW / TOOLBAR
Symbolleiste im Hauptfenster
797 VA COMPUTRACE ein-/ausschalten.

797 VA Computrace — Software
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3.1 Elektroden

3 Aligemeine Einstellungen fur
«Exploratory» und «Determi-
nation»

3.1 Elektroden

797 VA Computrace — Software

MME steht fur Multi-Mode-Elektrode und ist die normalerwei-
se im 797 VA Computrace Stand eingesetzte Arbeitselektrode. Sie
vereint die wichtigsten polarographischen und voltammetrischen
Quecksilberelektroden in einer einzigen Konstruktion:

DME Tropfende Quecksilberelektrode
SMDE Statische Quecksilbertropfenelektrode
HMDE Hangende Quecksilbertropfenelektrode

Zu Installation und Unterhalt der Multi-Mode-Elektrode siehe
Hardware-Gebrauchsanweisung.

— Electrode
L
" SMDE Stirer/RDE [rpm) :[Zoon—
" HMDE -
" RDE/SSE Potertioztat |

DME ist eine Betriebsart der Multi-Mode-Elektrode und steht fur
Dropping Mercury Electrode (Tropfende Quecksilberelektrode).
Die DME ist die klassische Quecksilberelektrode, bei der das Queck-
silber frei aus der Glaskapillare ausfliesst, bis der Hg-Tropfen nach
der im Messmodus einstellbaren Zeit Voltage step time durch den
Klopfmechanismus abgeschlagen wird.

w
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SMIDE

Flache
(Hg)

B
'

> ¢

Voltage step time

Hinweise:

e Die DME kann im Modus «Exploratory» fur die Messmodi DC,
NP, DP und AC benutzt werden. Im Modus «Determination»
kann die DME fur die Messmodi DP und AC benutzt werden.

e Ein Vorteil der DME gegenuber der SMDE liegt darin, dass die
MME-Kapillare mechanisch weniger stark beansprucht wird.

e Ein Nachteil der DME gegenuber SMDE und HMDE ist der ho-
here Quecksilberverbrauch und die geringere Empfindlichkeit,
da sich die Elektrodenoberflache auch wahrend der Messphase
stetig verandert.

— Electrode
 DME Drop size |4 5:
&+ GMDE: Stirrer/ROE [rpr] :[2000—=2
" HMDE -
" RDE/SSE Patentiostat |

SMDE ist eine Betriebsart der Multi-Mode-Elektrode und steht fur
Static Mercury Drop Electrode (Statische Quecksilbertropfen-
elektrode). Die SMDE vereinigt die Eigenschaften der DME und
HMDE: wie bei der DME wird der Tropfen standig erneuert, wah-
rend der Messung ist die Tropfenoberflache aber konstant wie bei
der HMDE. Jeder Quecksilbertropfen wird nach der im Messmodus
eingestellten Zeit Voltage step time durch den Abschlagme-
chanismus abgeschlagen.

Drop size [1...9;4]
Grosse des Quecksilbertropfens (Oberfliche 0.15 mm?... 0.60
2
mm®).

»
Lo

it
Drop size Voltage step time
x 40 ms

Hinweise:

797 VA Computrace — Software
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3.1 Elektroden
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Die SMDE kann im Modus «Exploratory» fur die Messmodi DC,
NP, DP und AC benutzt werden. Im Modus «Determination»
kann die DME fir die Messmodi DP und AC benutzt werden

GegenUber der DME besitzt die SMDE den Vorteil der grosseren
Empfindlichkeit, da die Elektrodenoberflache und damit die
Grundlinie auch wahrend der Messphase konstant bleibt, zu-
dem wird weniger Quecksilber verbraucht. Dagegen ist die
MME-Kapillare einer grésseren mechanischen Beanspruchung
ausgesetzt als bei der DME.

Gegenuber der HMDE besitzt die SMDE den Nachteil des grds-
seren Quecksilberverbrauchs, zudem wird die MME mechanisch
starker beansprucht.

— Electrode
" DME Drop zize |4 E:
" SMDE Stirer/RDE (ipm) :[2000—
= HHBE °
" RDE/SSE Paotentiostat |

HIMDE ist eine Betriebsart der Multi-Mode-Elektrode und steht fur
Hanging Mercury Drop Electrode (Hangende Quecksilbertrop-
fenelektrode). Vier Quecksilbertropfen von definierter Grosse wer-
den nacheinander an der MME gebildet. Der letzte Tropfen bleibt
hangen und bildet so die hangende Quecksilbertropfenelektrode,
an der ein Sweep durchgefuhrt wird, im allgemeinen nach vorange-
hender Anreicherung (Stripping-Technik).

Drop size [1...9;4]

Grégse des Quecksilbertropfens (Oberflache 0.15 mm?... 0.60
mm?).

Flache
(Hg)

\J

> t
Drop size
x 40 ms

Hinweise:

Die HMDE kann fir alle Messmodi ausser CPVS benutzt wer-
den.

Die HMDE wird vor allem fur die sehr empfindliche Inverse Vol-
tammetrie (Stripping Voltammetry) eingesetzt, bei der die zu
bestimmenden Spezies zuerst elektrochemisch angereichert
und erst anschliessend gemessen werden.
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RDE/SSE

— Electrode
= DME Dirop gize ; 4 N
" SMDE Stiner/RDE (rpm) - -
pm] {2000 =
T HMDE
&+ HDE/SSE Potentiostat |

RDE steht fur Rotating Disk Electrode (Rotierende Scheiben-
elektrode) und wird fur Direkt- und Inversbestimmungen mit Fest-
korperelektroden (Solid State Electrodes SSE) verwendet.

Stirrer/RDE (rpm) [ 0...3000 rpm ; 2000 rpm ]
Umdrehungen der RDE pro Minute. Die eingestellte Umdre-
hungsgeschwindigkeit bleibt aktiv wahrend allen Vorberei-
tungsschritten bis zum Start des Sweeps.

A
Flache

\J

Hinweise:
e Die RDE kann fur alle Messmodi benutzt werden.

e FUr den 797 VA Computrace Stand ist als Option eine An-
triebsachse mit verschiedenen Elektrodentips erhaltlich (siehe
Hardware-Gebrauchsanweisung).

e Zu Installation und Unterhalt der RDE siehe Hardware-Ge-
brauchsanweisung.

797 VA Computrace — Software



(. Metrohm

3.2 VA-Messmodi

3.2 VA-Messmodi

DP - Differential-Puls-Voltammetrie

797 VA Computrace — Software

Allgemeines:

DP oder Differential-Puls-Voltammetrie ist die umfassendste
und am haufigsten angewendete voltammetrische Bestimmungs-
methode. Sie ist fur reversible wie irreversible Systeme gleich gut
geeignet und bietet eine hohe Empfindlichkeit. Fur beide Betriebs-
arten «Exploratory» und «Determination» kann der Messmodus DP
durch die Wahl von DP - Differential pulse flr den Parameter Mode
im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION oder WORKING METHOD
SPECIFICATIONS gesetzt werden.

Beschreibung:

Bei der DP-Voltammetrie werden einer schrittweise anwachsenden
Gleichspannungsrampe Rechteckpulse mit kleiner, konstanter Amp-
litude Uberlagert. Die Messungen des Stroms i als Funktion der
Spannung U erfolgen dabei unmittelbar vor dem Puls und am Ende
des Pulses. Aus den Differenzen der beiden Strommessungen erhalt
man peakformige Kurven, die mit Hilfe der Basislinien vom Typ li-
near, polynomial, horizontal oder exponential ausgewertet
werden konnen.

t(i1) t(i2) t(i1) t(i2)

u \
Pulse -fVoItage step
amplitude
Pulse
Start potential time | Voltage step time
t
i A
Peak i=i2-i1
height
A
Peak voltage ur

8|
w
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Sweep-Parameter:

— Sweep

Huydradynamic [measurement] :
Start potential [V : 04
End potential [+] ; 0.1
Pulze amplitude [+] : 005
Pulze time [z] : 004
Yoltage step [V 0.00&
Yaltage step time (3] ; 0.4
Sweep rate [Viz] 0.0150

AT

Hydrodynamic (measurement) [ on, off ; off ]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Start potential (V) [-5...+45V;-0.9V]
Startspannung fur den Spannungssweep.

End potential (V) [-5...45V;-0.1V]
Endspannung flr den Spannungssweep.

Pulse amplitude (V) [-1...+1V; 0.05 V]
Pulsamplitude des auf die Gleichspannung aufgesetzten
Spannungspulses (pos. Werte = gleich wie Sweeprichtung;
neg. Werte = umgekehrt wie Sweeprichtung).

Pulse time (s) [> 500 us; 0.04s]
Pulszeit; Zeitintervall, wahrend dem ein Spannungspuls auf
die Gleichspannung aufgesetzt wird.

Voltage step (V) [>0V; 0.006 V]
Spannungsschritt fir Gleichspannungsrampe.

Voltage step time(s) [>0s;0.45s]
Spannungsschrittzeit; Zeit, nach der die Spannung um den
Betrag Voltage step erhoht bzw. erniedrigt wird.

Sweep rate (V/s) [ nur Anzeige ]
Anzeige der Rampensteilheit Voltage step / Voltage step time.

Hinweise:
e Der Messmodus DP kann mit allen Elektrodenarten verwendet
werden.

e Fur die Festlegung von Voltage step time gelten die folgenden
Bedingungen:
Voltage step time > Pulse time + 10 ms (HMDE/RDE)
Voltage step time > Pulse time + 220 ms (DME)

Voltage step time > Pulse time + Drop size x 40 ms + 200 ms
(SMDE)

e Die Messzeit t (i) ist wie folgt definiert:
Pulse time > 40 ms — t (i) = 20/16.67 ms (bei Netzfrequenz
50/60 Hz)

Pulse time < 40 ms — t (i) = 0.5 x Pulse time
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3.2 VA-Messmodi

SqW - Square Wave Voltammetrie

797 VA Computrace — Software

Allgemeines:

SqW oder Square Wave Voltammetrie eignet sich vor allem
fur reversible Elektrodenprozesse. Verwendet wird sie insbesondere
fur empfindliche, inversvoltammetrische Bestimmungen an der
HMDE oder RDE. Fur beide Betriebsarten «Exploratory» und «De-
termination» kann der Messmodus SqW durch die Wahl von sqw -
Square wave flir den Parameter Mode im Fenster EXPLORATORY
SPECIFICATION oder WORKING METHOD SPECIFICATIONS gesetzt
werden.

Beschreibung:

Bei der SqW-Voltammetrie wird einer schrittweise anwachsenden
Gleichspannungsrampe eine rechteckformige Wechselspannung
mit kleiner, konstanter Amplitude und niedriger Frequenz Uberla-
gert. Der Strom i wird als Funktion der Spannung U bei maximaler
und minimaler Rechteckspannung gemessen. Aus den phasenab-
hangigen Differenzen der Strommessungen erhalt man peakformi-
ge Kurven, die mit Hilfe der Basislinien vom Typ linear, polyno-
mial, horizontal oder exponential ausgewertet werden kén-
nen.

t(i1) t@2) t(@1) t(i2)

A
u

] X
Voltage step Amplitude
y

=

y

Start potential

Voltage step time =1/ Frequency

t

Peak i=i2-i1
height

Y

Peak voltage ]
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Sweep-Parameter:

— Sweep

Hydrodunamic [measurement]: [

Start potential [V : IEIEI—
End potential [+] ; IEI'I—
Yaltage step 1] : IW
Amplitude ] [z
Frequency [Hz] : IEEI—
Sweep rate [Viz] 0.3000

Hydrodynamic (measurement) [ on, off ; off ]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Start potential (V) [-5...45V;-09V]
Startspannung fur den Spannungssweep.

End potential (V) [-5...45V;-0.1V]
Endspannung flr den Spannungssweep.

Voltage step (V) [>0V; 0.006 V]
Spannungsschritt fir Gleichspannungsrampe.

Amplitude (V) [>0...+41V;0.02V]
Spannungsamplitude der tUberlagerten Rechteckspannung.

Frequency (Hz) [> 0...2000 Hz ; 50 Hz ]
Frequenz der Uberlagerten Rechteckspannung, welche die
Spannungsschrittzeit Voltage step time definiert (Voltage step
time = 1/ Frequency).

Sweep rate (V/s) [ nur Anzeige ]
Anzeige der Rampensteilheit Voltage step / Voltage step time.

Hinweise:

e Der Messmodus SqW kann nur mit den Elektrodenarten HMDE
oder RDE verwendet werden.

e Falls Ihre Kurven hohes Rauschen haben, setzen Sie Highest cur-
rent range Und Lowest current range im POTENTIOSTAT Fens-
ter auf den gleichen Wert (siehe Kap. 9.6 SqW Problems)

e Die Messzeit t (1) ist wie folgt definiert:
Voltage step time < 80 ms — t (i) = 20/16.67 ms (bei Netzfre-
quenz 50/60 Hz)

Voltage step time > 80 ms — t (i) = 0.5 x Voltage step time
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DC - Gleichstromvoltammetrie

Allgemeines:

DC oder Sampled Direct Current Voltammetrie ist die klassi-
sche, einfachste voltammetrische Messmethode mit begrenzter
Empfindlichkeit. Sie dient hauptsachlich zur Untersuchung von re-
versiblen Redoxsystemen. Fur beide Betriebsarten «Exploratory»
und «Determination» kann der Messmodus DC durch die Wahl von
DC - Sampled direct current fiir den Parameter Mode im Fenster
EXPLORATORY SPECIFICATION oder WORKING METHOD SPECIFI-
CATIONS gesetzt werden.

Beschreibung:

Bei der DC-Voltammetrie wird die an der Arbeitselektrode anlie-
gende Gleichspannung kontinuierlich verandert und der dabei flies-
sende Strom i als Funktion der Spannung U gemessen. Fur die DME
und SMDE erhalt man dabei normalerweise stufenformige Kurven,
die in der Betriebsart «Exploratory» mit Hilfe der Tangentenmetho-
de ausgewertet werden konnen.

A t (/) t (i)

u

_fVoItage step

Start potential Voltage step time

< -

\

i [
/ Wave current
y

Half-wave voltage u

\
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3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

Sweep-Parameter:

— Sweep
Huydradynamic [measurement] :
Start potential [V : 04
End potential [+] ; 01
YYaltage step 1] : 0.00s
Yaoltage step time [=] ; 04
Sweep rate [V/s] 0.0150

1T

Hydrodynamic (measurement) [ on, off ; off ]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Start potential (V) [-5...45V;-09V]
Startspannung fur den Spannungssweep.

End potential (V) [-5...45V;-0.1V]
Endspannung flr den Spannungssweep.

Voltage step (V) [>0V; 0.006 V]
Spannungsschritt fir Gleichspannungsrampe.

Voltage step time (s) [>0s;0.45s]
Spannungsschrittzeit; Zeit, nach der die Spannung um den
Betrag Voltage step erhdoht bzw. erniedrigt wird.

Sweep rate (V/s) [ nur Anzeige ]
Anzeige der Rampensteilheit Voltage step / Voltage step time.

Hinweise:

e Der Messmodus DC kann mit allen Elektrodenarten verwendet
werden ausser fur DME und SMDE im Modus «Determinationy.

e Fur die Festlegung von Voltage step time gelten die folgenden
Bedingungen:
Voltage step time > 270 us (HMDE/RDE)
Voltage step time > 220 ms (DME)
Voltage step time > Drop size x 40 ms + 200 ms (SMDE)

e Die Messzeit t (i) ist wie folgt definiert:
t () = 20/16.67 ms (bei Netzfrequenz 50/60 Hz)
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NP - Normal-Puls-Voltammetrie (nur fiir «kExploratory»)

797 VA Computrace — Software

Allgemeines:

NP oder Normal-Puls-Voltammetrie ist die klassische, pulsvol-
tammetrische Messmethode mit direkter Strommessung. Sie eignet
sich ebenso gut fur irreversible wie fur reversible Systeme und bie-
tet eine hohere Empfindlichkeit als die DC-Voltammetrie. Der
Messmodus NP kann nur in der Betriebsart «Exploratory» durch die
Wahl von NP - Normal pulse flir den Parameter Mode im Fenster
EXPLORATORY SPECIFICATION gesetzt werden.

Beschreibung:

Bei der NP-Voltammetrie werden einer konstanten Gleichspannung
rechteckférmige Pulse mit zunehmender Amplitude uberlagert. Der
Strom i wird als Funktion der Spannung U am Ende des Pulses ge-
messen. Aus Strommessungen erhalt man normalerweise stufen-
férmige Kurven, die mit Hilfe der Tangentenmethode ausgewertet
werden koénnen.

t (i) t (i)
A
v |

Start potential

Voltage
step

Base potential I

Pulse
time | Voltage step time

\)

i /
Wave current
/.

Half-wave voltage u

\)

8|
o)



3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

Sweep-Parameter:

— Sweep

Hypdrodpmamic [measurementl: T

Start patenhal [+ : II:IEI—
End potential 1] : II:I'I—
B aze patential [4] ; II:IEI—
Pulze time [z] : W
Yalkage step [V] : IW
“olkage step time [z] : IM—
Sweep rate [Wiz] 0.071 50

Hydrodynamic (measurement) [ on, off; off ]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Start potential (V) [-5...45V;-09V]
Startspannung fir den Spannungssweep.

End potential (V) [-5...+5V;-0.1V]
Endspannung flr den Spannungssweep.

Base potential (V) [-5...45V;-0.9V]
Basisspannung flr den Spannungssweep.

Pulse time (s) [=500 us; 0.04 s ]
Pulszeit; Zeitintervall, wahrend dem ein Spannungspuls auf
die Basisspannung aufgesetzt wird.

Voltage step (V) [>0V; 0.006 V]
Spannungsschritt fr Gleichspannungsrampe.
Voltage step time (s) [>0s;0.45s]

Spannungsschrittzeit; Zeit, nach der die Spannung um den
Betrag Voltage step erhdoht bzw. erniedrigt wird.

Sweep rate (V/s) [ nur Anzeige ]
Anzeige der Rampensteilheit Voltage step / Voltage step time.

Hinweise:

e Der Messmodus NP kann mit allen Elektrodenarten verwendet
werden (aber nur im exploratory mode).

e Fur die Festlegung von Voltage step time gelten die folgenden
Bedingungen:
Voltage step time > Pulse time + 10 ms (HMDE/RDE)
Voltage step time > Pulse time + 220 ms (DME)
Voltage step time > Pulse time + Drop size x 40 ms + 200 ms
(SMDE)

e Die Messzeit t (1) ist wie folgt definiert:
Pulse time > 40 ms — t (i) = 20/16.67 ms (bei Netzfrequenz
50/60 Hz)
Pulse time < 40 ms — t (i) = 0.5 x Pulse time
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CV - Zyklische Voltammetrie

Allgemeines:

CV oder Cyclic voltammetry dient hauptsachlich zur Untersu-
chung der Reversibilitat von Elektrodenprozessen und fur kinetische
Studien. Fur beide Betriebsarten «Exploratory» und «Determinati-
on» kann der Messmodus CV durch die Wahl von ¢V - Cyclic vol-
tammetry fUr den Parameter Mode im Fenster EXPLORATORY SPE-
CIFICATION oder WORKING METHOD SPECIFICATIONS gesetzt wer-
den.

Beschreibung:

Bei der zyklischen Voltammetrie wird die Spannung einmal oder
mehrmals mit konstanter Spannungsanderungsgeschwindigkeit von
der Startspannung zur Endspannung und wieder zurtick geandert.
Der Strom i wird dabei als Funktion der Spannung U gemessen. Die
letzten aufgezeichneten Kurven kénnen mit Hilfe der Basislinien
vom Typ linear, polynomial, horizontal oder exponential
ausgewertet werden.

u

First Vertex potential Voltage

step time

P

Start potential

Voltage step

Second Vertex potential

an

'cath
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3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

Sweep-Parameter:

— Sweep

Hydrodpramic [measurement]

Start potential [V : 09
First wertex potential [W] : 01
Second vertex potential 4] : 09
Yoltage step [¥] ; 0.00&

Sweep rate Wz 01

Mo, of sweeps:

Sawve last I'I IWEEDE

THTTE

Hydrodynamic (measurement) [ on, off ; off ]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Start potential (V) [-5...+5V;-0.9V]
Startspannung fur den Spannungssweep.

First vertex potential (V) [-5...+5V;-0.1V]
Erster Wendepunkt fur den Potential-Sweep.

Second vertex potential (V) [-5...+45V;-09V]
Zweiter Wendepunkt fir den Potential-Sweep (kann vom
Start potential verschieden sein).

Voltage step (V) [>0V; 0.006 V]
Spannungsschritt fir Gleichspannungsrampe.

Sweep rate (V/s) [>0V/s; 0.1V/s]
Spannungsanderungsgeschwindigkeit = Voltage step / Volt-
age step time.

No. of sweeps [>0;1]
Anzahl Zyklen.

Save last ... sweeps]
Anzahl Zyklen, die gespeichert werden sollen.

Achtung: Totale Anzahl gespeicherter Sweeps ist die Anzahl
von Save last sweeps multipliziert mit No. of replications.

Hinweise:

e Der Messmodus CV kann nur mit den Elektrodenarten HMDE
oder RDE verwendet werden.

e Fur die Festlegung von Voltage step time und Sweep rate gilt
die folgende Bedingung:
Voltage step time = Voltage step / Sweep rate > 270 ps

e Die Messzeit t (i) ist wie folgt definiert:
Voltage step time > 80 ms — t (i) = 20/16.67 ms (bei Netzfre-
quenz 50/60 Hz)
Voltage step time < 80 ms —> t (i) = Voltage step time / 4 (Volta-
ge step time = Voltage step / Sweep rate)
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PSA - Potentiometric Stripping Analysis

Allgemeines:

PSA oder Potentiometric stripping analysis mit chemischer
Oxidation dient hauptsachlich dazu, Substanzen in organischer
Matrix mit Hilfe von Quecksilberfilmelektroden ohne vorherigen
Aufschluss zu bestimmen. Fur beide Betriebsarten «Exploratory»
und «Determination» kann der Messmodus PSA durch die Wahl
von PSA - Potentiometric stripping analysis flr den Parameter Mode
im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION oder WORKING METHOD
SPECIFICATIONS gesetzt werden.

Beschreibung:

Beim Messmodus PSA werden die zu bestimmenden Substanzen
mit der konstanten Anreicherungsspannung Deposition potential
wahrend einer vorbestimmten Anreicherungszeit Deposition time
an der Arbeitselektrode abgeschieden. Danach wird die angelegte
Spannung ausgeschaltet und die Spannung U als Funktion der Zeit
t mit einer Messfrequenz von 69.69 kHz gemessen. Die Messzeit ist
dabei entweder durch die Spannungsbegrenzung Potential limit
oder durch die Zeitbegrenzung Maximum time begrenzt. Aus der
Spannungsmessung U vs. t werden die Verweilzeiten dt/dU vs. U
berechnet. Daraus erhalt man peakformige Kurven, die ausgewer-
tet werden konnen. Die Peakspannung Peak voltage ist dabei cha-
rakteristisch fur die Substanz und die Peakflache Peak area propor-
tional zu deren Konzentration.

u

Deposition potential

Potential limit

Y

> »la
L] t

Deposition time Maximum time

dydu Peak

area

Y

Peak voltage u
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3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

Sweep Parameter:

— Sweep

Hydrodunamic [measurement]: [

Puatential limit [4] ; I-EI.2

b asirneam time [=] ; 20

Hydrodynamic (measurement) [ on, off ; off ]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Potential limit (V) [-5...+45V;-0.2V]
Spannungsbegrenzung fur den PSA-Sweep.

Maximum time (s) [>0;20s]
Zeitbegrenzung fir den PSA-Sweep.

Hinweise:

e Der Messmodus PSA sollte nur mit der Elektrodenart RDE
(hauptsachlich mit Hg-Film) verwendet werden.
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CCPSA - Constant Current Potentiometric Stripping Analysis

Allgemeines:

CCPSA oder Constant Current Potentiometric stripping
analysis mit Oxidation durch einen angelegten konstanten Strom
dient hauptsachlich dazu, Substanzen in organischer Matrix mit Hil-
fe von Quecksilberfilmelektroden ohne vorherigen Aufschluss zu
bestimmen. Fur beide Betriebsarten «Exploratory» und «Determina-
tion» kann der Messmodus CCPSA durch die Wahl von cCPSA -
Constant Current Potentiometric stripping analysis fir den Parame-
ter Mode im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION oder WORKING
METHOD SPECIFICATIONS gesetzt werden.

Beschreibung:

Beim Messmodus CCPSA werden die zu bestimmenden Substanzen
mit der konstanten Anreicherungsspannung Deposition potential
wahrend einer vorbestimmten Anreicherungszeit Deposition time
an der Arbeitselektrode abgeschieden. Danach wird die angelegte
Spannung ausgeschaltet und ein konstanter Strom angelegt. Die
Spannung U wird als Funktion der Zeit t mit einer Messfrequenz
von 69.69 kHz gemessen. Die Messzeit ist dabei entweder durch
die Spannungsbegrenzung Petential limit oder durch die Zeitbe-
grenzung Maximum time begrenzt. Aus der Spannungsmessung U
vs. t werden die Verweilzeiten d¢/dU vs. U berechnet. Daraus er-
halt man peakférmige Kurven, die ausgewertet werden kénnen.
Die Peakspannung Peak voltage ist dabei charakteristisch fur die
Substanz und die Peakflache Peak area proportional zu deren Kon-
zentration.

u
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3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

Sweep Parameter:

— Sweep

Hydrodunamic [measurement]: [
Puatential limit [4] ; 0.2

b asirneam time [=] ; 2

il

Skripping current [A: 1e-005

Hydrodynamic (measurement) [ on, off ; off ]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Potential limit (V) [-5...+45V;-0.2V]
Spannungsbegrenzung fur den PSA-Sweep.

Maximum time (s) [>0;20s]
Zeitbegrenzung fur den PSA-Sweep.

Stripping current (A) [> 0; 1e-005 ]
Konstanter Strom, der nach dem Ausschalten des Potentials
angelegt wird.

Hinweise:

e Der Messmodus CCPSA sollte nur mit der Elektrodenart RDE
(hauptsachlich mit Hg-Film) verwendet werden.
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AC - Wechselstromvoltammetrie

Allgemeines:

AC oder Wechselstromvoltammetrie eignet sich vor allem fir
Bestimmungen, die auf reversiblen Redoxreaktionen beruhen. Ge-
genuber irreversiblen Reaktionen ist sie weitgehend unempfindlich.
Fur beide Betriebsarten «Exploratory» und «Determination» kann
der Messmodus AC durch die Wahl von AC - Alternating current
voltammetry fiir den Parameter Mode im Fenster EXPLORATORY
SPECIFICATION oder WORKING METHOD SPECIFICATIONS gesetzt
werden.

Beschreibung:

Bei der AC-Voltammetrie wird einer schrittweise anwachsenden
Gleichspannungsrampe eine digital erzeugte, sinusférmige Wech-
selspannung mit kleiner, konstanter Amplitude und niedriger Fre-
quenz uberlagert. Gemessen wird die 1. oder 2. Harmonische Welle
der durch die Wechselspannung verursachten Wechselstromkom-
ponente i als Funktion der Spannung U. Dabei erhalt man peak-
férmige (AC1) oder sinusférmige (AC2) Kurven, welche mit Hilfe der
Basislinien vom Typ linear, polynomial, horizontal oder expo-
nential ausgewertet werden konnen.

a
U A -I-Voltage step
Modulation time
Voltage step time "

A t
AC1 AC2

Y

.

1/ Frequency B 1/ Frequency
irp<] iAmplitude V2] TPN i
i+ i+ i-
Phase angle Phase angle

i 1 i=Z(i+)/n i

Peak
height

i=X(+-i)/n

Y

Y

Peak voltage U Half-wave voltage U
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3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

Sweep Parameter:

— Sweep
Hydredynamic [measurement]

Start patential [4] :

End patential [+] : 01
Yoltage step [W] 0.006
YYoltage step time (2] ; na
Amplitude [Wrmsz] ; 0o
b odulation time [z : 0.05

Frequency [Hz] :
Phase sensitive ; W [deg]: |0

2nd harmonic :

AT

Hydrodynamic (measurement) [ on, off ; off ]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Start potential (V) [-5...45V;-09V]
Startspannung fur den Spannungssweep.

End potential (V) [-5...45V;-0.1V]
Endspannung flr den Spannungssweep.

Voltage step (V) [>0V; 0.006 V]
Spannungsschritt fir Gleichspannungsrampe.

Voltage step time (s) [>0s;0.8s]
Spannungsschrittzeit; Zeit, nach der die Spannung um den
Betrag Voltage step erhdoht bzw. erniedrigt wird.

Amplitude (V) [-1...41V;0.01V]
Spannungsamplitude der Uberlagerten Sinusspannung (RMS-
Wert).

Modulation time(s) [>0s; 0.05s]
Modulationszeit; Zeitintervall, wahrend dem die Sinusspan-
nung der Gleichspannung Uberlagert wird.

Frequency (Hz) [> 0...2000 Hz ; 50 Hz ]
Frequenz der Uberlagerten Sinusspannung.

Phase sensitive [ on, off ; on]
Phasensensitive Messung ein-/ausschalten.

(deg) [-180/-90...+180/+90° ; 0°]
Phasenwinkel; Phasenverschiebung des Wechselstroms in Be-
zug auf die Wechselspannung. Fir AC1 betragt der maximale

Phasenwinkel + 180°, fir AC2 + 90°.

2nd harmonic [ on, off ; off ]
Messung der 2. Harmonischen Wellen (AC2) ein-/ausschalten.

Hinweise:
e Der Messmodus AC kann mit allen Elektrodenarten verwendet
werden.

e Fur die Festlegung von Voltage step time gelten die folgenden
Bedingungen:
Voltage step time > Modulation time + 450 ms (HMDE/RDE)
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3.2 VA-Messmodi

Voltage step time > Modulation time + 470 ms (DME)
Voltage step time > Modulation time + Drop size * 40 ms + 450
ms (SMDE)

e Modulation time > 2 / Frequency

e Die Messzeit t (i) ist wie folgt definiert:
t () = Modulation time / 2

CVS - Cyclic Voltammetric Stripping
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General:

CVS oder Cyclic Voltammetric Stripping wird hauptsachlich zur
Bestimmung verschiedener organischer Additive von Galvanikbad
Elektrolyten verwendet. Fur beide Betriebsarten «Exploratory» und
«Determination» kann der Messmodus CVS durch die Wahl von
CVS - Cyclic Voltammetric Stripping flr den Parameter Mode im
Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION oder WORKING METHOD
SPECIFICATIONS gesetzt werden.

Beschreibung:

Bei der CVS (Cyclic Voltammetric Stripping) wird das Potential einer
RDE (z.B. Pt) in einem Galvanikbad mit einer konstanten Geschwin-
digkeit zwischen zwei bzw. drei Potentialpunkten dynamisch va-
riert. Der Strom i wird als Funktion der Spannung U gemessen. Die
letzten aufgezeichneten Kurven werden gespeichert und kénnen
mit Hilfe der Basislinien vom Typ linear, polynomial, horizontal
oder exponential ausgewertet werden.

3
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Y
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3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

Sweep-Parameter:

— Sweep

Hydrodvnamic [measurement] v

Start potential [V : IW
First wertex potential [W] : IW
Second vertex potential 4] : IW
Yoltage step [¥] ; IW
Sweep rate Wz IEI'I—
Mo, af sweeps ; |3—
Sawve last IE— IWEEDE

Hydrodynamic (measurement) [ on, off; on]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Start potential (V) [-5...45V; 1.625 V]
Startspannung fur den Spannungssweep.

Achtung: Das Start potential muss zwischen dem First ver-
tex potential und dem Second vertex potential liegen.

First vertex potential (V) [-5...+5V ;-0.175 V]
Erster Wendepunkt des Spannungssweep.

Second vertex potential (V) [-5...+5V; 1.625 V]
Zweiter Wendepunkt des Spannungssweep (kann vom Start
potential verschieden sein).

Voltage step (V) [>0V; 0.006 V]
Spannungsschritt fur Gleichspannungsrampe.

Sweep rate (V/s) [>0V/s;0.1V/s]
Spannungsanderungsgeschwindigkeit = Voltage step / Volt-
age step time.

No. of sweeps [>0; 3]
Anzahl Zyklen.

Save last ... sweeps [>0; 2]
Anzahl Zyklen, die gespeichert werden sollen.

Achtung: Totale Anzahl gespeicherter Sweeps ist die Anzahl
von Save last sweeps multipliziert mit No. of replications.

Hinweise:

e Der Messmodus CVS wird hauptsachlich mit RDE Elektroden
angewendet. HMDE ist mdglich.

e Fur die Festlegung von Voltage step time und Sweep rate gilt
die folgende Bedingung:
Voltage step time = Voltage step / Sweep rate > 270 ps

e Die Messzeit t (i) ist wie folgt definiert:
Voltage step time > 80 ms — t (i) = 20/16.67 ms (bei Netzfre-
quenz 50/60 Hz)
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3.2 VA-Messmodi

Voltage step time < 80 ms — t (i) = Voltage step time / 4 (VoI-
tage step time = Voltage step / Sweep rate)

CPVS - Cyclic Pulse Voltammetric Stripping
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Allgemeines:

CPVS oder Cyclic Pulse Voltammetric Stripping wird haupt-
sachlich zur Bestimmung verschiedener organischer Additive von
Galvanikbad Elektrolyten verwendet. CPVS wird vor allem bei ho-
hem Eisengehalt der LOsung eingesetzt. Fur beide Betriebsarten
«Exploratory» und «Determination» kann der Messmodus CPVS
durch die Wahl von CPVS - Cylic Pulse Voltammetric Stripping fUr
den Parameter Mode im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION
oder WORKING METHOD SPECIFICATIONS gesetzt werden..

Beschreibung:

Bei der CPVS (Cyclic Pulse Voltammetric Stripping) wird das Poten-
tial einer RDE (z.B. Pt) mit gepulsten diskreten Schritten zwischen
unterschiedlichen Potentialen gewechselt. Der Strom i wird als
Funktion der Zeit t gemessen. Die letzten aufgezeichneten Kurven
werden gespeichert und kdnnen mit Hilfe der Basislinien vom Typ
linear oder horizontal ausgewertet werden.

u
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3
'an
Stripping
Condjtioning Cleaning
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3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

—Sweep
Hydrodynamic [measurement] : W
E quilibration patential [+] : 045
E quilibration time [z] : 5
Plating potential [+] : 0.2
Plating time [=] ; 4
Edit ztripping steps : _I
End cleaning potential [4¥] ; 1.625
End cleaning time [z] : b
[ntereal time [z] : 0.m
Ma. af sweeps : 3
Save last Ig— SWEEDS

Hydrodynamic (measurement) [ on, off; on]
Ruhren der RDE/SSE wahrend des Sweeps ein-/ausschalten.

Equilibration potential (V) [-5...+45V; 0.45V]
Angelegte Spannung wahrend der Equilibration time.

Equilibration time (s) [ 0...80600s ;5 s ]
Wahrend dieser Zeit wird das Equilibration potential an die
Elektroden angelegt wird. Falls Hydrodynamic (measurement)
nicht aktiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit ausge-
schaltet.

Plating potential (V) [-5...45V;-0.2V]
Spannung wahrend der Plating-Periode.

Plating time(s) [>0s;45s]
Lange der Plating-Periode.

Edit stripping steps D
Editieren der Stripping Schritte. Setzen Sie im Edit stripping
steps Fenster ein Hakchen um einen Stripping Schritt festzu-
legen und definieren Sie dessen Parameter Potential (V) (Stan-
dardwert: 0.25, 1.125, 1.475, 1.625 V) und Step time (s) (Stan-
dardwert: 10, 1, 1, 5 s).

End cleaning potential (V) [-5...+5V; 1.625 V]
Spannung wahrend der Reinigungs-Periode.

End cleaning time (s) [>0s;5s]
Lange der Reinigungs-Periode.

Interval time (s) [0.001...1s;0.01s]
Intervallzeit zwischen zwei Datenpunkten.

No. of sweeps [>0; 3]
Anzahl Zyklen.

Save last ... sweeps [>0; 2]
Anzahl Zyklen, die gespeichert werden sollen.

Achtung: Totale Anzahl gespeicherter Sweeps ist die Anzahl
von Save last sweeps multipliziert mit No. of replications.
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Hinweise:

Der Messmodus CPVS kann nur mit RDE Elektroden angewen-
det werden.

Die Messzeit t (i) ist wie folgt definiert:
Interval time > 100 ms — t (i) = 20/16.67 ms (bei Netzfrequenz
50/60 Hz)

Interval time < 100 ms  t (i) = Interval time / 4



3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

3.3

Potentiostat

Der im 797 VA Computrace Stand eingebaute Potentiostat arbeitet
normalerweise mit voller Empfindlichkeit fir Strommessungen im
Bereich von 5 pA bis 80 mA. Abhangig vom gemessenen Strom
wird dabei automatisch der innerhalb der kleinsten und grossten
Stufe liegende passende Strommessbereich ausgewahlt. Zur Ver-
meidung von ungewollten Stromspringen bei schnellen Messun-
gen mit CV, CVS, SqW oder DC ist es sinnvoll, den hochsten
und/oder tiefsten Strommessbereich entsprechend einzuschranken.
Potentiostat

Current range settings : ok

Highest current range : Im —y ,,I Cancel |
Lowsst curment range : |1DDn-’-'~ ,,I Help |

Highest current range [ 10 nA, 1/10/100 pA, 1/10 mA ; 10 mA ]
Begrenzung des hochsten Strommessbereichs.

Lowest current range [ 10 nA, 1/10/100 pA, 1/10 mA ; 100 nA ]
Begrenzung des tiefsten Strommessbereichs.

Achtung: Wenn Sie mit dem Messmodi SQW arbeiten, sollten Sie
zur Minimierung von Detektionsproblemen, die aufgrund des ho-
hen Stroms und der hohen Spannungsanderungsgeschwindigkeit
auftreten konnen, einen fixen Strombereich definieren. Setzen Sie
dazu den Highest current range und den Lowest current range im
POTENTIOSTAT Fenster auf den gleichen Wert (siehe Kap. 9.6 SgW
Problems).

Aufgrund der limitierten Bandbreite einiger Strombereiche sind die
wahlbaren Werte flr Voltage step time oder Frequency fur be-
stimmte Strombereiche auf dem Voltammetric Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters eingeschrankt.

Die folgende Tabelle zeigt die moglichen Werte fiir die Modes DP,
SqW**, AC, NP, DC, CV*, CVS*:

Current range Voltage step time

10 nA >50 ms
100 nA >5ms

1 uA >0.5ms

10 pA >0.5ms
100 pA >0.5ms

1 mA >0.5ms

10 mA > 0.5 ms

* CV und CVS: Voltage step time = Voltage step / Sweep rate
** SqW: Voltage step time = 1/ Frequency
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3.4 Allgemeiner Programmablauf

3.4 Allgemeiner Programmablauf

Ubersicht iiber den Programmablauf

797 VA Computrace — Software

Der allgemeine Programmablauf ist fur die beiden Betriebsarten
«Exploratory» und «Determination» identisch und umfasst die fol-
genden Schritte:

1. Elektrodentest
Testen der Elektroden (nur fur Betriebsart «Determinationy).

2. Riihren
Optionales Ruhren der Probel6sung wahrend der Vorberei-
tungsschritte bis zum Start der Wartezeit (Details siehe Rihren).

3. Entliiften
Optionales Entluften der Probelosung wahrend der Entluf-
tungszeit Initial purge time (Details siehe Entlliften).

4. Tropfenbildung
Bildung von Quecksilbertropfen an der MME falls DME, SMDE
oder HMDE gewahlt wurde (Details siehe Kap. 3.17).

5. Konditionierzyklen
Optionales Konditionieren von Festkorperelektroden durch An-
legen von zyklischen Konditioniersweeps (Details siehe
Konditionieren von Festkorperelektroden).

6. Reinigung
Optionale Reinigung von Festkorperelektroden durch Anlegen
einer Reinigungsspannung wahrend der Reinigungszeit Clea-
ning time (Details siehe Vorbehandlung).

7. Abscheidung
Optionale elektrochemisch Abscheidung fur inverse Voltam-
metrie wahrend der Abscheidungszeit Deposition time (Details
siehe Vorbehandlung).

8. Wartezeit
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Start potential an
die Elektroden angelegt wird. Falls Hydrodynamic (measure-
ment) nicht aktiviert ist, wird der Rihrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet (Details siehe Vorbehandlung).

9. Spannungsdurchlauf (Sweep)
Start des vom gewahlten Messmodus abhangigen Sweeps (De-
tails siehe VA Messmodi, Kap. 3.2).

10. Ruhespannung
Optionale Anwendung einer Ruhespannung Stand-by potential
vor Beginn und nach Beendigung des Sweeps (Details siehe
Ruhespannung).

9]
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Rithren

Entliiften

Achtung: Falls Sie mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS ar-
beiten, ist der Programmablauf anders (siehe Kap. 8.6
Programmablauf in der Galvanikbad VA)

Bei eingeschaltetem Ruhrer (Stirrer > 0 rpm) wird die Lésung im
Messgefass am 797 VA Computrace Stand wahrend allen Vorberei-
tungsschritten bis zum Start der Ruhezeit gerthrt. Ausnahme: Hyd-
rodynamische Messungen im CV-Modus. In diesem Fall wird wah-
rend der Messung immer geruhrt.

— Electrode
" DME Dirop size |4 5:
 SMDE  Stiner/RDE (rpm) :[Z000—=
& HMDOE -
" RDE/SSE Patentiostat |

Stirrer (rpm) [ 0...3000 rpm ; 2000 rpm ]
Umdrehungen des Ruhrers pro Minute.

Unter Entliften versteht man die Sattigung der Messlosung mit ei-
nem Inertgas zur Entfernung des elektrochemisch aktiven und da-
mit storenden Sauerstoffes. Bei dem am VA Computrace Stand ein-
gestellten Inertgasdurchsatz von ca. 20 L/h genugt dazu im allge-
meinen eine Entliftungszeit von 3...5 min. FUr eine effektive Entluf-
tung sollte die Messlosung zusatzlich gerthrt werden.

[nitial purge time [z] ; 300

Initial purge time (s) [ 0...80600 s ; 300 s ] (Initial mixing time mit
CVS und CPVS, siehe Kap. 6.3 “Initial mixing time” mit CVS
und CPVS)

EntlGftungszeit vor der ersten Messung der Probeldsung.

Konditionieren von Festkorperelektroden

Festkorperelektroden (besonders Kohlenstoffelektroden) lassen sich
durch eine frei wahlbare Anzahl von Konditionierzyklen elektro-
chemisch regenerieren. Bei jedem Konditionierzyklus wird die
Spannung mit einer Geschwindigkeit von 1 V/s von der Startspan-
nung Start potential zur Endspannung End petential und zurtck
geandert.
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— Conditioning cycles
Start patential [] : |-1 2
End potential [ : I-IJ_‘I
Mo. aof cycles : ID

Start potential (V) [-5...45V;-1.2V]
Startspannung fur den zyklischen Konditioniersweep.

End potential (V) [-5...+5V;-0.1V]
Endspannung flr den zyklischen Konditioniersweep.

No. of cycles [0...X ;0]
Anzahl Konditionierzyklen.

Achtung: Falls Sie mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS ar-
beiten, sind andere Standardwerte eingestellt (siehe Kap. 6.3
Conditioning cycles mit CVS und CPVS)

Vorbehandlung

Die Vorbehandlung einer Elektrode vor dem Start eines Sweeps
kann die drei folgenden Schritte umfassen:

¢ Die Reinigungsspannung kann fir die elektrochemische
Reinigung von Festkdrperelektrodenoberflachen benutzt
werden, die mit Produkten von Elektrodenredoxprozessen
verunreinigt sind.

e Die Abscheidungsspannung dient zur elektrochemischen
Anreicherung in der Inversen Voltammetrie.

e Wahrend der Wartezeit Equilibration time wird die Start-
spannung des Sweeps an die Elektrode angelegt.

— Pretreatment
Cleaning potential [4] : 0.1
Cleaning time [z] ;
Deposition potential [4] ; 049

D epozition time [z : 3]

il

E quilibration tirme [z] :

Cleaning potential (V) [-5..+5V;-0.1V]
Reinigungsspannung; Spannung, die wahrend der Reini-
gungszeit Cleaning time an die Elektroden angelegt wird.

Cleaning time (s) [0...80600s;0s]
Reinigungszeit; Zeit, wahrend der die Reinigungsspannung
Cleaning potential an die Elektroden angelegt wird.

Deposition potential (V) [-5...45V;-09V]
Abscheidungsspannung; Spannung, die wahrend der Ab-
scheidungszeit Deposition time angelegt wird.
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Ruhespannung

Deposition time (s) [0...80600s ; 60 s ]
Abscheidungszeit; Zeit, wahrend der die Abscheidungsspan-
nung Deposition potential angelegt wird.

Equilibration time (s) [ 0...80600s; 5s]
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Start potential an
die Elektroden angelegt wird. Falls Hydrodynamic (measure-
ment) nicht aktiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Achtung: Mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS ist De-
position nicht moglich, und es kann ein separates Equili-
bration Potential angelegt werden. Bei CPVS ist das Equi-
libration Potential Bestandteil des Sweeps.

Die Ruhespannung kann nach Beendigung der Messung an die
Elektroden angelegt werden. Sie bleibt solange wirksam, bis sie
manuell im Fenster COMPUTRACE CONTROL ausgeschaltet wird
oder bis bei der nachsten Messung eine neue Spannung an die
Elektroden angelegt wird.

Cell off after meazurement ; v

Stand-by potential [«] : |.|:|_1

Cell off after measurement [ on, off; on]
Automatisches Ausschalten der an die Elektroden angelegten
Spannung nach Beendigung der Messung aktivie-
ren/deaktivieren.

Stand-by potential (V) [-5...+5V;-0.1V]
Ruhespannung, die nach Beendigung der Messung angelegt
wird, falls Cell off after measurement auf off gesetzt ist.

Achtung: Falls Sie ein Elektrodenkabel entfernen wollen,
und cell off after measurement (auf dem Voltammetric Blatt
des EDIT WORKING METHOD PARAMETERS Fensters) nicht
aktiviert ist, mussen Sie das Stand-by potential durch Klicken

des Knopfes il im COMPUTRACE CONTROL Fenster
ausschalten.

3.5 Grafische Einstellungen

Elemente von Kurvenfenstern

Alle Kurvenfenster in den Fenstern EXPLORATORY CURVES, DETER-
MINATION CURVES und MONITOR besitzen dieselben Elemente, die
in den Fenstern GRAPHICAL PROPERTIES und LINE PROPERTIES
nach Belieben geandert werden kénnen (siehe unten).
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Determination of Lead withDME —-——__ | Title
st ——uno ]
——— Suldtitle
. Pb L
] T Frame
-200n]
oA —— ] ] [~ Border
-150n] |~~~ Background
Range @ ] | _——— Linestyle
-1horg | Scatterstyle
-50.0n]
T T T T T T T T T T T T T T T | T T T T T
-0.20 -0.30 -0.40 -0.50
/ E (V) \
X oaxis Axistend Ticks Lahel f Format
Bildeigenschaften

Die Bildeigenschaften aller Kurvenfenster kénnen auf dem Blatt pa-
ge des Fensters GRAPHICAL PROPERTIES eingestellt werden.

Graphical properties |

page I:-ca:-:is I Y Az I

—Borders

Top
Right IEU
Leit[50 .
Battam |35

— Calarz Title

Coalar Barder colar | Title I
Calor Backaraund colar | Sub title I
m Frame colaor |

(] I .-'ll::l::reu:henl Ubernehmenl Hilfe |

Borders (Rander)

Top [ >0 pt; 40 pt (for determination curves)]
Left [> 0 pt; 60 pt (for determination curves)]
Right [> 0 pt; 20 pt (for determination curves)]

Bottom [ > 0 pt; 35 pt (for determination curves)]
Randgroésse in Punkten (Distanz zwischen dem

797 VA Computrace - Software 69



3 Allgemeine Einstellungen fur «Exploratory» und «Determination» {5, Metrohm

Achseneigenschaften

Colors

Title

ausseren Rahmen des Kurvenfensters und dem
Rahmen innerhalb des Kurvenfensters).

(Farben)

Border color |

Randfarbe im Kurvenfenster.

Background calar |

Hintergrundfarbe im Kurvenfenster.

Erarne colar |

Rahmenfarbe im Kurvenfenster.

Title
Schrift fur Titel im Kurvenfenster (keine Funktion
im Fenster MONITORING).

Sub hitle I

Schrift fur Untertitel im Kurvenfenster (keine Funk-
tion in den Fenstern EXPLORATORY CURVES und
MONITORING).

Die Eigenschaften fur die X- und Y-Achsen aller Kurvenfenster kon-
nen auf dem Blatt x axis oder y axis des Fensters GRAPHICAL PRO-
PERTIES eingestellt werden.

Graphical properties |

page  ® aWE I_I,Ia:-:is I

—Hange———— ~ Fomat
From - [ " Decimal
- ™ Scientific
To: 1 ¥ Engineering
— Siyle Precision : |3

Az text style —Ticks
Major  Minar

Lire style Mo, - IE_ ID—
Label shyle Cize ; IE_ Il:l—

i

] I .-’-‘-.I::I::reu:henl UI_:ernehmenl Hilfz |

Range (Bereich fiir X-Achse)

From [-5..+45;-1V]
Unterer Grenzwert flr X-Achse (Spannung)
(t(s) fur CPVS, U(V) fur alle anderen Modi)

To [-5..4+5 ;-1V]
Oberer Grenzwert fir X-Achse (Spannung)
(t(s) fur CPVS, U(V) fur alle anderen Modi)
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3.5 Grafische Einstellungen

Kurveneigenschaften

797 VA Computrace — Software

Range (Bereich fiir Y-Achse)

From [>0;-1e-10]

Unterer Grenzwert fur Y-Achse

(dt/dU (s/V) fur PSA und CCPSA; I(A) fur alle ande-
ren Modi)

To [>0; 1e-10]

Oberer Grenzwert flr Y-Achse

(dt/dU (s/V) fur PSA und CCPSA; I(A) fir alle ande-
ren Modi)

style (Stil)

Format

Az bewt style

Schrift fur Achsenbeschriftung der X- und Y-
Achse.

Line style
Linieneigenschaften fur die X- und Y-Achse im

Fenster LINE PROPERTIES (siehe Kap. 3.5
Linieneigenschaften).

Label style
Schrift fur Achsentitel der X- und Y-Achse.

Format flr Achsenbeschriftung der X- und Y-
Achse. Die folgenden Optionen sind verfugbar:

Decimal

+ ##.### (Fliesskommazahl)
Scientific

+ #.H## e + ### (Wissenschaftl. Format)
Engineering

+ ###.## + prefix (technisches Format)
Precision [>0; 3]
Anzahl signifikanter Stellen fur die Achsenbeschrif-
tung der X- und Y-Achse.

Ticks (Skalierungsstriche)

Definition von Haupt- und Hilfsstrichen fur die X-
und Y-Achse.

No. [>20;8]

Anzahl von Haupt- und Hilfsstrichen far die X- und
Y-Achse. In manchen Fallen wird die eingegebene
Zahl automatisch auf- oder abgerundet.

Size [>0pt;6pt]
Grosse in Punkten von Haupt- und Hilfsstrichen fur
die X- und Y-Achse.

Die grafischen Eigenschaften fur alle Kurven kénnen auf dem ent-
sprechenden Blatt ..... curve (Dynamic curve, Selected curve und
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Other curves fUr Signalkurven; blank, sample und other curves flr
Bestimmungskurven; Monitor curve fir Monitorkurven) im Fenster
GRAPHICAL PROPERTIES cingestellt werden.

Graphical properties | | |

Dynamic curve I

— Type
" Line

— eneral
[T Dop line

— Ling style

(e stole |

— Scatter style

shape : IP'Ius - I
Size: m
o

] I .-’-'-.bl:nrechenl Ubernehmenl Hilfe |

Type (Kurventyp)

Line

Messpunkte mit einer geraden Linie verbinden.

Scattered

FUr jeden Messpunkt ein Symbol zeichnen.

Both

Messpunkte mit einer geraden Linie verbinden und
fur jeden Messpunkt ein Symbol zeichnen.

Line style

Line zhyle |

Wahl der Linieneigenschaften fur die Kurve im
Fenster LINE PROPERTIES (siehe Kap. 3.5
Linieneigenschaften).

General

Drop line

Senkrechte Linien zwischen jedem Messpunkt und
der unteren X-Achse zeichnen.

Scatter style

Shape [ Dot, Box, Circle, Plus, X, Asterisk ; Plus ]
Auswahl eines Symbols fur die Messpunkte.

Size [1...12;4]

Grosse des Symbols in Punkten.

Calar

Farbe des Symbols.
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Linieneigenschaften

Definition der Linieneigenschaften fir Achsen- und Kurvenlinien.
Um zum LINE PROPERTIES Fenster zu gelangen, klicken Sie

im Fenster GRAPHICAL PROPERTIES.

Line properties |

Cancel |
Shyle ISn:-Iid - I

Help |
Wwidth IEI - I

m Color |

Style [ different styles ; Solid ]
Linienform (ausgezogen, gestrichelt, etc.).

Width [0...8;0]
Liniendicke in Punkten (0 = Haarlinie).

Caolar |

Linienfarbe.
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4 Betriebsart «Exploratory»

4.1  Ubersicht iiber Betriebsart «<Exploratory»

Besonderheiten der Betriebsart «Exploratory»

Der Programmteil «Exploratory» wurde speziell fur die praxisorien-
tierte qualitative voltammetrische Analytik konzipiert. Er um-
fasst zehn verschiedene Messtechniken und ist kurvenorientiert. Sie
erhalten Voltammogramme und die dazugehdrigen Parameter in
zwei Fenstern nebeneinander dargestellt. Die verschiedenen Vol-
tammogramme konnen Ubereinandergelegt werden, womit ein
Vergleich der Kurven sehr einfach wird.

Peaks oder Stufen der gemessenen Kurven kénnen automatisch
oder manuell nach Setzen der Fusspunkte ausgewertet werden.
Durch Abfahren der Kurven mit einem Cursor sind auch die gemes-
senen Strom- und Spannungswerte zuganglich.

Dank seiner Moglichkeiten ist dieser Programmteil sehr hilfreich bei
der Entwicklung und Optimierung von Methoden flr die quantitati-
ve Bestimmung von Substanzen. Die optimierten voltammetrischen
Parameter konnen namlich direkt in die Arbeitsmethode im Pro-
grammteil «Determination» Ubernommen werden.

Wahl der Betriebsart «Exploratory»

il HAUPTFENSTER / Mode / Exploratory
Wechsel zur Betriebsart «Exploratory» fur die Auf-
nahme und Anzeige von Signalen.

Fenster in der Betriebsart «Exploratory»

HAUPTFENSTER / Window / Exploratory specification (F11)
Das Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION wird
geoffnet oder (falls es schon offen ist) geschlos-
sen.

HAUPTFENSTER / Window / Exploratory curves (F12)
Das Fenster EXPLORATORY CURVES wird gedffnet
oder (falls es schon offen ist) geschlossen.
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4.2 Fenster «Exploratory specification»

4.2

Fenster «Exploratory specification»

Einstellungen im Fenster «Exploratory specification»

Das Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION enthdlt alle Einstellun-
gen fur die Aufnahme von Signalkurven. Die meisten Einstellungen
sind fur die beiden Betriebsarten «Exploratory» und «Determinati-
ony identisch und werden deshalb in Kap. 5 beschrieben.

Exploratory specification

File Transfer Help

Signal : I

— Parameters

tode : IDP - Differential Pulze

r Electrode
™ DME
™ SMDE
¥ HMDE
" RDE/SSE

Dirop size

Stirrer/RDE [rpr] : 2000 =

Potentiostat

Walkarmmetric analyzsiz differential pulze

|mitial purge time (=) :

— Sweep

Hudrodynamic [measurement] :

=

Start potential 4] :
— Conditioning cycles End patential [4] :
Start potential [+] : Pulse amplitude W] : 0.05
End potential [+] : Pulse time [2] : 0.04
Mo, of cycles Yoltage step [V : 0.005951
—Pretreatment Waolkage step time (2]

Cleaning potential 1] :

Cleaning time [z) :

Depozition time (=) :

E quilibration time [z] :

Depozition potential [v] ©

Sweep rate [V/z]

Cell off after measurement :

LLERRRRRS St

Stand-by potential (47 :

TR

Start | Hiold I et |

Signal

E dit |
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Wahl einer Signaldatei, die mit den Eigen-
schaften Selected signal properties angezeigt
werden soll. Solange ein Signal ausgewahlt
ist, kdnnen die Einstellungen nicht editiert
werden.

Durch Klicken von <Edit> konnen die aktuell
geladenen Einstellungen geandert werden.
Die Auswahl des Signals wird aufgehoben.
Die Einstellungen konnen ins Fenster WOR-
KING METHOD SPECIFICATION Ubertragen
werden.

N
(%
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Mode Wahl des VA-Messmodus, siehe VA Mess-
modi Kap. 3.2

Electrode siehe Elektroden, Kap. 3.1

Drop size siehe Elektroden, Kap. 3.1

Stirrer siehe Ruhren, Kap. 3.4

Paotentiostat | siehe Potentiostat, Kap. 3.3

Initial purging time (Initial mixing time mit CVS und CPVS)

siehe Entliften Kap. 3.4, und “Initial mixing
time” mit CVS und CPVS Kap. 6.3)

Conditioning cycles  siehe Konditionieren von Festkorperelektro-

den Kap. 3.4, und Conditioning cycles mit
CVS und CPVS Kap. 6.3

Pretreatment siehe Vorbehandlung Kap. 3.4, und

Sweep

Vorbehandlung mit CVS und CPVS Kap. 6.3

Parameter des ausgewahlten Messmodus,
siehe VA Messmodi Kap. 3.2

Cell off after measurement

Automatisches Ausschalten der an die Elekt-
roden angelegten Spannung nach
Beendigung der Messung aktivieren/de-
aktivieren.

Stand-by potential siehe Ruhespannung, Kap. 3.4

Signale laden und speichern

Signaldateien (*.sig) enthalten Messdaten und Spezifikationen eines
in der Betriebsart «Exploratory» aufgenommenen Signals.

ju]

=]

EXPLORATORY SPECIFICATION / File / New parameters
Standardparameter flr ausgewahlte Elektrode und
Messmodus laden.

EXPLORATORY SPECIFICATION / File / Load signal
Laden einer bestehenden Signaldatei. Normaler-
weise werden Signaldateien im Verzeichnis Data
gespeichert.

EXPLORATORY SPECIFICATION / File / Save signal ...
Das im Arbeitsspeicher geladene Signal wird in ei-
ner neuen Datei gespeichert (dies ist nur fur das
mit einem Stern * markierte Signal moglich). Ge-
ben Sie Namen und Verzeichnis fur die Speiche-
rung der Signaldatei ein.

EXPLORATORY SPECIFICATION / File / Export signal points
Speichern der Messpunkte des im Arbeitsspeicher
geladenen Signals in eine neue Datei mit der Er-
weiterung *.txt. Diese Textdatei enthalt als erstes
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4.2 Fenster «Exploratory specification»

den Block mit den verwendeten Methodenpara-
metern. Es folgt der Sweepblock, der am Anfang
die Anzahl Messwerte und anschliessend alle X-
und Y-Werte enthalt. Die Dateien kénnen in Tabel-
lenkalkulationsprogramme wie Excel importiert
werden.

EXPLORATORY SPECIFICATION / File / Export voltammetric
parameters
Speichern der Voltammetrieparameter des im Ar-
beitsspeicher geladenen Signals in eine ASCII-Datei
mit der Erweiterung *.txt. Diese Dateien kénnen in
Tabellenkalkulationsprogramme wie Excel oder
Textverarbeitungsprogramme wie Word importiert
werden.

Parameter und Daten iibertragen

Messparameter und/oder Messpunkte von Signaldateien kénnen
zwischen den Betriebsarten «Exploratory» und «Determination»
ubertragen werden.

EXPLORATORY SPECIFICATION / Transfer /
Parameters / To working method

Messparameter vom Fenster EXPLORATORY
SPECIFICATION ins Fenster WORKING METHOD
SPECIFICATIONS Ubertragen.

EXPLORATORY SPECIFICATION / Transfer /
Parameters / From working method

Messparameter vom Fenster WORKING METHOD
SPECIFICATIONS ins Fenster EXPLORATORY SPECI-
FICATION Ubertragen.

EXPLORATORY SPECIFICATION / Transfer /
Parameters / From determination method
Messparameter vom Fenster EDIT DETERMINA-
TION METHOD PARAMETERS ins Fenster EX-
PLORATORY SPECIFICATION Ubertragen.

EXPLORATORY SPECIFICATION / Transfer / Data to determination
Messdaten der geladenen Signaldatei zur gelade-
nen Bestimmungsdatei Ubertragen. Der Datensatz,
in den die Messdaten Ubertragen werden sollen,
muss durch die Angabe des VR-Codes (Nummer
von Variation und Replikation) spezifiziert werden.

Variation: 0, 1,2 ... (0 =Blank, 1 = Probe, 2 =
erste Addition, ...)

Replikation: 1, 2, 3 ...

Signalmessungen durchfiihren
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Signalmessungen in der Betriebsart «Exploratory» konnen mit Hilfe
der folgenden Symbole (im Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE)
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oder Knopfe (im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION) durchge-

fuhrt werden:

LI Start |

Messung starten

Der im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION de-
finierte Programmablauf (siehe Kap. 3.4) wird ge-
startet. Jeder Programmablaufschritt wird auf der
ersten Zeile des Statusfensters neben dem Knopf

<Start> angezeigt.

Sweeping E =-0235% i =-621.042 pa

Stop Haold

LI Stop |

ll Held |

LI LConfinue |

o] e |

Der laufende Spannungssweep wird kontinuierlich
im Fenster EXPLORATORY CURVES angezeigt, wo-
bei die Achsen automatisch skaliert werden. Eine
manuelle Neuskalierung erreicht man durch Dru-
cken der Taste <F4>.

Das Aufleuchten des roten Lichtes auf der linken
Seite des Knopfes <Stop> zeigt eine Stromuberla-
dung ("Overload") an. Stoppen Sie in diesem Fall
die Messung und andern Sie die Messparameter.

Auf der zweiten Linie des Statusfensters werden
Hinweise oder Fehlermeldungen zur laufenden
Messung angezeigt.

Eine laufende Messung kann gestoppt, unterbro-
chen und fortgesetzt werden. Jeder Schritt im
Programmablauf kann durch Klicken auf den
Knopf <Next> abgekirzt werden.

Messung stoppen
Laufende Messung sofort stoppen.

Messung unterbrechen
Laufende Messung sofort unterbrechen.

Messung fortsetzen
Unterbrochene Messung fortsetzen.

Nachster Schritt
Gehe zu nachstem Schritt im Programmablauf.
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4.3 Signalkurven

4.3 Signalkurven

Fenster «Exploratory curves»

Signalkurven laden

797 VA Computrace — Software

Das Fenster EXPLORATORY CURVES zeigt alle Kurven der gelade-
nen Signaldateien und (falls ein Spannungssweep lauft) die aktuelle
Messkurve.

i Exploratory curves
Help

Plot  Signal

-2.00u

200m

A00m  -400m  -500m  -600m  -700m  -B00m

U (V)

Wird eine Signalkurve geladen oder aufgenommen, so haben die
Achsen folgende Orientierung:

X-Achse

Y-Achse

Die zuletzt geladene oder gemessene Signalkurve
wird von links nach rechts angezeigt. Fir zyklische
Sweeps wird der Vorwartssweep von links nach
rechts angezeigt.

Die Y-Achse wird immer mit den positiven Werten
oben angezeigt.

Signalkurven werden in das Fenster EXPLORATORY CURVES gela-
den, indem die Signaldatei (*.sig) in das Fenster EXPLORATORY
SPECIFICATION geladen wird.

El EXPLORATORY SPECIFICATION / File / Load signal

Laden einer bestehenden Signaldatei. Normaler-
weise werden Signaldateien im Verzeichnis Data
gespeichert. Es konnen auch mehrere Signaldatei-
en gleichzeitig markiert (Ctrl + Klicken) und gela-
den werden.
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Signalkurven auswahlen

Eine der im Fenster EXPLORATORY CURVES geladenen Signalkurven
wird immer mit den Eigenschaften Selected signal properties an-
gezeigt, welche anders gewahlt werden kénnen als fur alle anderen
Kurven (siehe Kurveneigenschaften, Kap. 3.5). Diese Signalkurve
wird im Feld Signal des Fensters EXPLORATORY SPECIFICATION
ausgewahlt. Ein Stern * in diesem Feld markiert diejenige Signal-
datei, deren Parameter im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION
geladen sind. Nur diese Datei kann gespeichert werden.

Zoomen

Einzelne Kurvenbereiche im Fenster EXPLORATORY CURVES konnen
durch Zoomen der gewUlnschten Flache mit gedruckter linker
Maustaste vergrossert werden (Zurlicksetzen siehe Autoskalierung).

Autoskalierung

EXPLORATORY CURVES / Plot / Auto scale (F4)

Achsen invertieren

Zoomen zurlcksetzen und X- und Y-Achse so ska-
lieren, dass alle Messpunkte von allen Signal-
kurven sichtbar sind. Diese Funktion ist auch bei
laufenden Messungen aktiv.

EXPLORATORY CURVES / Plot / Swap axis / abscissa

X-Achse fir die aktuelle Signalkurve invertieren.

EXPLORATORY CURVES / Plot / Swap axis / ordinate

Y-Achse flr die aktuelle Signalkurve invertieren.

Grafische Eigenschaften fiir Signalkurven

EXPLORATORY CURVES / Plot / Page properties

Die Bildeigenschaften des Fensters EXPLORATORY
CURVES konnen auf dem Blatt page im Fenster
GRAPHICAL PROPERTIES eingestellt werden (De-
tails siehe Bildeigenschaften, Kap. 3.5).

Die Eigenschaften der X- und Y-Achsen kénnen
auf den Blattern x axis und y axis im Fenster GRA-
PHICAL PROPERTIES eingestellt werden (Details
siehe Achseneigenschaften, Kap. 3.5).

EXPLORATORY CURVES / Plot / Dynamic signal properties

Die Eigenschaften der dynamischen Signalkurve
(laufende Messung) kénnen auf dem Blatt Dyna-
mic curve im Fenster GRAPHICAL PROPERTIES ein-
gestellt werden (Details siehe
Kurveneigenschaften, Kap. 3.5).

EXPLORATORY CURVES / Plot / Selected signal properties

Die Eigenschaften der ausgewahlten Signalkurve
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4.3 Signalkurven

kdnnen auf dem Blatt Selected curve im Fenster
GRAPHICAL PROPERTIES eingestellt werden (De-
tails siehe Kurveneigenschaften, Kap. 3.5).

EXPLORATORY CURVES / Plot / Other signal properties
Die Eigenschaften aller anderer Signalkurven kon-
nen auf dem Blatt Other curves im Fenster
GRAPHICAL PROPERTIES cingestellt werden (De-
tails siehe Kurveneigenschaften, Kap. 3.5).

Achtung: Die Linieneigenschaften von Achsen oder Signalkurven
kdnnen im LINE PROPERTIES Fenster definiert werden (Details siehe
Linieneigenschaften, Kap. 3.5)

Kopieren in Zwischenablage

EXPLORATORY CURVES / Plot / Copy to clipboard
Der aktuelle Inhalt des Fensters EXPLORATORY
CURVES wird in die Zwischenablage kopiert.

Als erweitertes Metafile abspeichern

Beschriftung andern

Signalkurven loschen
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EXPLORATORY CURVES / Plot / Save as enhanced metafile
Speichert den aktuellen Inhalt des EXPLORATORY
CURVES Fensters als erweitertes Metafile (*.emf).

EXPLORATORY CURVES / Plot / Change Y axis text
Beschriftungstext fur Y-Achse andern.

EXPLORATORY CURVES / Plot / Change title
Den oberhalb der Kurve angezeigten Titeltext an-
dern.

Eine einzelne oder alle Signalkurven, die im Fenster EXPLORATORY
CURVES geladen sind, kénnen durch die Wahl des entsprechenden
MenuUpunktes im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION gelOscht
werden.

EXPLORATORY SPECIFICATION / Signal / Clear
Loschen der ausgewahlten Signalkurve im Fenster
EXPLORATORY CURVES.

EXPLORATORY SPECIFICATION / Signal / Clear all
Loschen aller Signalkurven im Fenster EXPLORA-
TORY CURVES.
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Signal-Cursor

EXPLORATORY SPECIFICATION / Signal / Signal cursor
Offnen des Fensters SIGNAL CURSOR fiir die Aus-
wahl der Messpunkte. Der X- und Y-Wert des aus-
gewahlten Messpunktes wird im Fenster ange-
zeigt.

i[Exploratory curves
Plot  Signal Help

3.00u |

B.00u |

I &)

4,000 |

2.000 |

I T T T
-700m -600m -500m -400m -300m
u v

Cursor zum nachsten oder vor-
hergehenden Messpunkt auf dem
ausgewahlten Signal verschieben.

Peaksuche

Automatische oder manuelle Peakauswertung von aufgenomme-
nen Signalkurven. Die Resultate (Peakposition, Hohe, Flache, Ablei-
tung) werden in der Resultattabelle aufgefiihrt, die berechneten
Basislinien und Peakpositionen werden zusatzlich im Fenster EX-
PLORATORY CURVES angezeigt.

EXPLORATORY SPECIFICATION / Signal / Peak search
Offnen des Fensters PEAK SEARCH flr den Start
der quantitativen Peakauswertung.
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4.3 Signalkurven
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— Options
= M anual

Begin I I I
i Autamatic < Help

[T Reverse peak
[T | Reverse sweep

kinimum pealk: width [ step]: |1 0
Minimumm peak height | (] [Te01D | | T¥PE" |Linear :I' Clear

Smooth factor [1.6] [3 =] || *59P%: [whole peak >

— Bazeline
Cloze

End:

anid

Search

Mo, | Position | Height | Area | Derivative | Charge |

1 -0.513 1.47e-006 2042007 3718005  1.37e-005
2 -0.263 1.33e-0083 1112003 502007  7.45e-003

Options

Baseline

Allgemeine Parameter zur Peakauswertung.

Manual
Die Fusspunkte fir die Basislinienberechnung mus-
sen manuell gesetzt werden.

Automatic
Die Fusspunkte fur die Basislinienberechnung wer-
den automatisch berechnet.

Reverse peak
Auswertung von umgekehrten Peaks ermdglichen
(Peaks mit entgegengesetzter Richtung verglichen
mit der Sweeprichtung: negative Peaks bei anodi-
schen Sweeps; positive Peaks bei kathodischen
Sweeps).

Reverse sweep
Auswertung im Ruckwartssweep von zyklischen
Voltammogrammen ermoglichen (nur bei CV und
CVS).

Minimum peak width (V.step) [>0; 10]
Minimale Peakbreite flr die Peakerkennung, an-
zugeben als Anzahl Spannungsschritte Voltage
steps (= Anzahl Messpunkte).

Minimum peak height (A) [> 50 pA; 100 pA ]
Minimale Peakhohe fiir Peakerkennung.

Smooth factor [1...6; 3]
Glattungsfaktor fur Savitzky-Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min., 6 = max. Glattung).
Parameter fur Basislinienberechnung.

Begin (V) (fUr CPVS: s) [ Start potential...End potential ; - ]
Manuelle Einstellung des Start-Fusspunktes fir die
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Basislinienberechnur__wlcj;l. Die Werte konnen durch

Klicken der Knopfe A4 oder durch Klicken ins Ein-
gabefeld und Driicken der Pfeiltasten T oder { er-
hoht oder erniedrigt werden. Bei automatischer
Peakauswertung ist dieses Feld ist nicht editierbar
(Anzeige n/a).

End (V) (fUr CPVS: s) [ Start potential...End potential ; - ]

Manuelle Einstellung des End-Fusspunktes fir die
Basislinienberechnua%. Die Werte kdnnen durch

Klicken der Knopfe dd oder durch Klicken ins Ein-
gabefeld und Driicken der Pfeiltasten T oder ¥ er-
hoht oder erniedrigt werden. Bei automatischer
Peakauswertung ist dieses Feld nicht editierbar
(Anzeige n/a).

Type [ Linear, Polynomial, Exponential ; Linear ]

Wahl des Basislinientyps. Automatische Peak-
bestimmung ist nur moglich mit den Typen linear
und horizontal.

Scope [ Whole peak, Front end, Rear end ; Whole peak ]

Cloze

Clear

Search

| B

Wahl des Bereichs fur die Basislinienberechnung.
Dieses Feld ist nur editierbar, wenn als Basislinien-
typ Linear ausgewahlt ist.

Fenster PEAK SEARCH schliessen.

Loschen aller Resultate der Peakauswertungen, die
in der Resultattabelle und im Fenster EXPLORA-
TORY CURVES eingetragen sind.

Peakauswertung mit den aktuell im Fenster PEAK
SEARCH eingetragenen Parametern starten. Die
berechneten Basislinien und Peakpositionen wer-
den im Fenster EXPLORATORY CURVES angezeigt.
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4.3 Signalkurven
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: Exploratory curves =|0f x|

Plot

5.000 |

500w

1)

2.00u

4,000 |

Signal  Help

700 500 500 400 300m
U (v}

Resultattabelle

Anzeige der Resultate der Peakauswertung.

No. Resultatnummer. Diese Nummer wird auch im
Fenster EXPLORATORY CURVES angezeigt. Durch
Klicken dieser Nummer mit der rechten Maustaste
wird das folgende MenU gedffnet:

Edit baseline

Offnen des Fensters EDIT BASELINE zur nachtrag-
lichen Anderung der Peakauswertung fiir den aus-
gewahlten Peak (siehe Basislinie editieren, Kap.
4.3).

Copy
Kopieren der ausgewahlten Resultatzeile in die

Zwischenablage.

Copy Peak List

Kopieren aller Resultatzeilen in die Zwischenabla-
ge.

Copy Graphed Results

Der aktuelle Inhalt des Fensters EXPLORATORY
CURVES wird in die Zwischenablage kopiert.

Position (V)
Berechnete Peakspannung am Peakmaximum.

Height (A)
Berechnete Peakhdhe von der Basislinie bis zum
Peakmaximum.

Area (W)
Berechnete Peakflache zwischen der Basislinie und
der Peakkurve.

Derivative
Berechnete Differenz zwischen dem positiven und
negativen Maximum der ersten Ableitung des Vol-
tammogramms.
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Basislinie editieren

Charge (Q)
Berechnete Ladung die wahrend des entsprechen-
den Peaks Ubertragen wurde.

Nachtragliche Anderung der Peakauswertung fir einen gefundenen
Peak. Die Resultate werden im Fenster PEAK SEARCH angezeigt.
Dieses Fenster wird gedffnet, indem man mit der rechten Taste auf
die Nummer eines gefundenen Peaks im Fenster PEAK SEARCH
klickt und den MenUpunkt Edit baseline auswahlt.

Editbaselne [
Feak no. & ==
Help
gl
i [ f=L e r
Beqin: W v IW J' s
End: e T L
Type: ILinear ;I
Scope : IWhDIe peak, ;I
Begin

Manuelle Einstellung des Start-Fusspunktes fur die
Basislinienberechnung. Der Fusspunkt kann ent-
weder durch Andern des Spannungswertes (Zeit
bei CPVS) im ersten Feld oder durch Klicken der

Knopfe K| im zweiten Feld, welches den aktuel-
len Stromwert anzeigt, bewegt werden.

End
Manuelle Einstellung des End-Fusspunktes fir die
Basislinienberechnung. Der Fusspunkt kann ent-
weder durch Andern des Spannungswertes (Zeit
bei CPVS) im ersten Feld oder durch Klicken der

Knopfe I im zweiten Feld, welches den aktuel-
len Stromwert anzeigt, bewegt werden.
Type of baseline [ Linear, Polynomial, Exponential , Hori-

zontal ; Linear ]
Wabhl des Basislinientyps.

Scope [ Whole peak, Front end, Rear end ; Whole peak ]
Wahl des Bereichs fur die Basislinienberechnung.
Dieses Feld ist nur editierbar, wenn als Basislinien-
typ Linear ausgewahlt ist.

ﬂl Neue Peakauswertung mit den aktuell im Fenster
EDIT PEAK eingetragenen Parametern starten.
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Stufenauswertung

Automatische Auswertung von Stufen in aufgenommenen DC- und
NP-Signalkurven. Die Resultate (Position des Halbstufenpotentials
und Stufenhohe) werden in der Resultattabelle aufgefihrt, die be-
rechneten Tangenten und Positionen der Halbstufenpotentiale
werden im Fenster EXPLORATORY CURVES angezeigt.

EXPLORATORY SPECIFICATION / Signal / Wave evaluation
Offnen des Fensters WAVE EVALUATION fir den
Start der quantitativen Stufenauswertung.

Wave evaluation E I
— Ophions —Ewvaluation———
Cl
™ Manual =058

& Automatic Beain I__Ij Help
T Heverse Siween End: I_;EI
Minimum width (v):  [01
kinirmum height [4) ; IW Clear
Smooth factor : Iﬁ

M. |F'n:-siti-:nn | Height |

=
e |
.

1 0378 -7.462-007
2 053 -1.162-006
Options Allgemeine Parameter zur Stufenauswertung.
Manual

Manuelle Stufenauswertung. Die Start- und End-
punkte fir die Tangentenberechnung mussen ma-
nuell gesetzt werden.

Automatic
Automatische Stufenauswertung. Die Start- und
Endpunkte fur die Tangentenberechnung werden
automatisch gesetzt.

Minimum width (V) [>0..5V;0.1V]
Minimale Breite fur die Stufenerkennung.

Minimum height (A) [>50 pA; 100 nA]

Minimale Stufenhohe fur die Stufenerkennung.
Smooth factor [1...6; 3]

Glattungsfaktor fir die Savitzky-Golay-Glattung

der Stufe (1 = minimale Glattung, 6 = maximale
Glattung).

Cloze

_ e |
Clear |

Fenster WAVE EVALUATION schliessen.

Loschen aller Resultate der Stufenauswertungen,
die in der Resultattabelle und im Fenster EXPLO-
RATORY CURVES eingetragen sind.
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i Exploratory curves

Search |

Plot  Signal Help

1A

-2.00u

Stufenauswertung mit den aktuell im Fenster WA-
VE EVALUATION eingetragenen Parametern star-
ten. Die berechneten Positionen der Halbstufenpo-
tentiale und Tangenten werden im Fenster
EXPLORATORY CURVES angezeigt.

-1.A0u |

-1.000 |

-500r_|

T T T T T
-200m  -300m -400m  -500m  -B00m -700m  -B00m

U ()

Resultattabelle

No.

Anzeige der Resultate der Stufenauswertung.

Resultatnummer. Diese Nummer wird auch im
Fenster EXPLORATORY CURVES angezeigt. Durch
Klicken dieser Nummer mit der rechten Maustaste
wir das folgende Menu gedffnet:

Copy
Kopieren der ausgewahlten Resultatzeile in die

Zwischenablage.

Copy All oder Copy Wave List

Kopieren aller Resultatzeilen in die Zwischenabla-
ge.

Copy Graphed Results

Der aktuelle Inhalt des Fensters EXPLORATORY
CURVES wird in die Zwischenablage kopiert.

Position (V)

Berechnete Halbstufenspannung.

Height (A)

Berechnete Stufenhdhe zwischen den Tangenten
an der Position des Halbstufenpotentials.
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4.4 Drucken in der Betriebsart «Exploratory»

4.4 Drucken in der Betriebsart «Exploratory»
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HAUPTFENSTER / File / Print (Ctrl+P)

Parameter und/oder Kurven drucken. Es erscheint
das Fenster PRINT EXPLORATORY zur Auswahl der
zu druckenden Elemente.

Print exploratory |

Frint 0

¥ Piint curves Cahcel

Pl

¥ Print vaoltammetric pararneters Help

Wird Print curves aktiviert, so wird der Inhalt des
Fensters EXPLORATORY CURVES auf der oberen
Seitenhalfte (bei Druck im Hochformat) oder auf
der ganzen Seite (bei Druck im Querformat) ge-
druckt.

Wird Print voltammetric parameters aktiviert, so
werden die im Fenster EXPLORATORY SPECIFICA-
TION definierten voltammetrischen Parameter ge-
druckt.

Kurven und voltammetrische Parameter werden
immer auf zwei verschiedenen Seiten gedruckt.
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5 Betriebsart «Determination»

5.1 Ubersicht iiber Betriebsart «<Determination»

Besonderheiten der Betriebsart «Determination»

Der Programmteil «Determination» dient zur quantitativen vol-
tammetrischen Analyse anorganischer und organischer Substan-
zen. Er umfasst neun verschiedene Messtechniken und die Mog-
lichkeit zur Inversvoltammetrie (Stripping-Methoden). Die quantita-
tive Auswertung kann via Standardaddition oder Kalibrierkurve vor-
genommen werden.

Die Peakauswertung erfolgt automatisch, fir die Approximation
der Basislinie sind verschiedene Funktionen (linear, polynomisch,
horizontal, exponentiell) wahlbar. Bei asymmetrischen Peaks be-
steht die Moglichkeit, nur die vordere oder hintere Peakhalfte aus-
zuwerten.

Peakauswertung und Resultatberechnung werden in einem indi-
vuell zusammenstellbaren Report dokumentiert, der auch Voltam-
mogramme und Kalibrierkurven enthalten kann.

Die Parameter flr die voltammetrische Analyse werden in einer Me-
thodendatei gespeichert. Die im Arbeitsspeicher geladene und far
neue Bestimmungen benutzte Methode wird als Arbeitsmethode
("Working Method") bezeichnet. Im Gegensatz dazu bezeichnet
die Bestimmungsmethode ("Determination Method") jene Me-
thode, welche fur die Aufnahme der geladenen Bestimmung be-
nutzt wurde und zusammen mit den Messdaten in der Be-
stimmungsdatei abgespeichert wurde.

Wahl der Betriebsart «Determination»

ﬁl HAUPTFENSTER / Mode / Determination
Wechsel zur Betriebsart «Determinationy» fur die
Aufnahme und Anzeige von Bestimmungen.

Fenster in der Betriebsart «Determination»

HAUPTFENSTER / Window / Working method specification
(F6)
Das Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS
wird gedffnet oder (falls schon offen) geschlossen.
Es enthalt die Spezifikationen der im Arbeits-
speicher geladenen Arbeitsmethode.
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5.2 Arbeitsmethode

HAUPTFENSTER / Window / Monitor (F7)
Das Fenster MONITOR wird geoffnet oder (falls
schon offen) geschlossen. Es dient zum Start einer
Bestimmung mit Hilfe der Arbeitsmethode und
zeigt die aktuellen Messkurven der laufenden Be-
stimmung an.

HAUPTFENSTER / Window / Determination curves (F8)
Das Fenster DETERMINATION CURVES wird geoff-
net oder (falls schon offen) geschlossen. Es zeigt
Bestimmungs- und Kalibrierkurven der geladenen
Bestimmung und bietet die Mdglichkeit fur Nach-
berechnungen und Anderungen der geladenen
Bestimmung.

HAUPTFENSTER / Window / Results (F9)
Das Fenster RESULTS wird gedffnet oder (falls
schon offen) geschlossen. Es enthalt den ausfuhrli
chen Report der geladenen Bestimmung.

HAUPTFENSTER / Window / Sample table (F10)
Das Fenster SAMPLE TABLE wird geoffnet oder
(falls schon offen) geschlossen. (Nur wahlbar,
wenn auf dem GENERAL SETTINGS/Automation
Blatt Use sample table flir Working method source
eingestellt wurde)

5.2 Arbeitsmethode

Methoden laden und speichern
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Methodendateien (*.mth) enthalten alle Spezifikationen und Para-
meter fUr die Durchflihrung einer Bestimmung.

ju)

=]

HAUPTFENSTER / File / New method (Ctri+N)
Laden einer Standardmethode mit DP-Modus in
den Arbeitsspeicher fir das Erstellen einer neuen
Methode.

HAUPTFENSTER / File / Load method (Ctrl+O)
Laden einer bestehenden Methodendatei in den
Arbeitsspeicher. Der Name der geladenen Metho-
de wird in der Statusleiste des Hauptfensters 797
VA COMPUTRACE angezeigt.

HAUPTFENSTER / File / Save method (Ctrl+S)
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Methode. Die alte Datei wird Uberschrieben.

HAUPTFENSTER / File / Save method as ...
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Methode in einer neuen Datei. Geben Sie Na-
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men und Verzeichnis fir die Speicherung der Me-
thodendatei ein.

HAUPTFENSTER / File / Export results ...
Speichern des Resultatreports der aktuell im Ar-
beitsspeicher geladenen Bestimmung in eine AS-
ClI-Datei mit der Erweiterung *.txt. Diese Textda-
teien konnen in Tabellenkalkulationsprogramme
wie Microsoft Excel importiert werden.

Achtung: Der Standardordner in den die Methoden abgespeichert
bzw. von dem sie geladen werden, wird auf dem User directories
Blatt des USER RIGHTS Fensters definiert.

Fenster «Working method specifications»

Das Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS enthalt die wich-
tigsten Spezifikationen der Arbeitsmethode (im Arbeitsspeicher ge-
ladene Methode). Die restlichen Einstellungen und Parameter fur
die Arbeitsmethode kdnnen durch Klicken der Knopfe <Edit para-
meters>, <Potentiostat> und <Dosinos> aufgerufen werden.

Working method specifications |

Method : |

Title : [Methad title

Remark] |

Remark? : |

Made : [OP - Differential Pulse [

Calibration : I Standard addition [~

Technigue : I Batch j

ddition : £ Manual + Automatic

— Electiode B chia: m
; E::EE Stirer/RDE [1pm] : Im
* HMDE Help | Dozinos |
¢ RDE/SSE Fatentioztat | Edit parameters |

Method [ nur Anzeige ]
Dateiname der im Arbeitsspeicher geladenen Me-
thode (nur sichtbar, wenn die Methode bereits ge-
speichert wurde).

Title [ 0...68 Zeichen ; "Method title" ]
Methodentitel.

Remark1 [0...68 Zeichen ; ]
Bemerkung 1 zu Methode.
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5.2 Arbeitsmethode
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Remark2 [ 0...68 Zeichen ; ]
Bemerkung 2 zu Methode.

Mode Wahl des VA-Messmodus (siehe VA Messmodi,
Kap. 3.2).

Calibration [ siehe unten ; Standard addition manual ]
Wahl der Kalibriertechnik (siehe auch Calibration-
Techniken mit CVS und CPVS, Kap. 6.2):

Standard addition
Standardaddition. Die Anzahl Aufstockungen wird
auf dem Blatt Determination definiert, die Stan-
dard-Lésungen auf dem Blatt Substances, und die
Dosiergerate im Fenster DOSINOS.

Sample with calibration curve
Probenbestimmung mit Hilfe von zuvor aufgenom-
menen Kalibrierkurven. Die Bestimmung mit der
aufgenommenen Kalibrierkurve muss auf dem
Blatt Determination definiert werden.

Record calibration curve
Aufnahme von Kalibrierkurven. Die Anzahl von L6-
sungszugaben wird auf dem Blatt Determination
definiert, die Losungen selber auf dem Blatt Sub-
stances und die Dosiergerate im Fenster DOSINOS.

Achtung: Bei den beiden Galvanikbad-Modi CVS und
CPVS gibt es andere calibration-Techniken. Siehe Calibra-
tion-Techniken mit CVS und CPVS, Kap. 6.2).

Technique [ siehe unten ; Batch ]
Wahl der Messtechnik:

Batch
Messung ohne Losungsaustausch.

Batch with solution exchange(nicht auswahlbar mit den
Modi CPVS und CVS)
Messung mit Losungsaustausch fur jede Standard-
addition oder Kalibrierldsung.

Taken from calibration curve
Diese Option wird automatisch eingestellt, falls
Sample with calibration curve gewahlt wurde.

Addition [ Manual, Automatic ; Manual ]
Wahl der manuellen oder automatischen Stan-
dardaddition bzw. Aufnahme von Kalibrierkurven:

Manual
Manuelle Standardaddition bzw. Aufnahme von
Kalibrierkurven mit Hilfe einer Pipette.

Automatic
Automatische Standardaddition bzw. Aufnahme
von Kalibrierkurven mit Hilfe von Dosiergeraten.
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Electrode

Drop size

Stirrer

D'osinos

Patentiostat

1

Edit parameters

Blatt «Determination»

Wabhl der Elektrode (siehe Elektroden, Kap. 3.1).

Tropfengrosse flr SMDE oder HMDE (siehe Elekt-
roden, Kap. 3.1).

Ruhrereinstellungen (siehe Rihren, Kap. 3.4).

Dosiergerateeinstellungen (siehe Dosiergerdite,
Kap. 5.2).

Potentiostat-Einstellungen (siehe Potentiostat,
Kap. 3.3).

Parameter der Arbeitsmethode editieren (siehe
Blatt «Determination», Blatt «Voltammetric», Blatt
«Substances», und Dokumentation).

Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PA-
RAMETERS enthalt allgemeine Einstellungen fir die Durchfiihrung
von Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt
von der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab.

Edit working method parameters

Dretermination "»-"u:ultammetrin:l Sul:ustar‘u:esl Ealu:ulatiu:unsl Du:u:umentatiu:unl

S ample idertifier : Isampha
Sample amotint : |1 0 ImL =]
Cell volume [mL] : 1]

Meazure blank

Mo. of blanks :
Blank purge time [z] : a0
Addition purge time [3] : 1]

Mo, of additions

Mo, of replications :

T

K. I Abbrechen Hilfe

Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]

Probenidentifikation.

Achtung: Der Sample identifier wird im Dateina-
men ubernommen. Damit beim automatisierten
Betrieb mit Probenwechsler jeweils die aktuelle
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Kalibrationsdatei fur die Berechnung tbernommen
wird, muss der bei der Aufnahme der Kalibrati-
onskurve (mit calibration-Technik Record calibrati-
on curve) angegebene Sample identifier, mit dem
Dateinamen der Kalibrationsdatei die bei der Pro-
benbestimmung (mit der calibration-Technik Sam-
ple with calibration curve) fir den Parameter Ca-
libration curve (siehe unten) angegeben wird,
Ubereinstimmen.

Beispiel fir sample identifier : CalibrationLead
Sample amount (mL) [>0mL; 10 mL]
Menge der ins Messgefass zugegebenen Probe.

Sample unit [mL, g; mL]
Wahl der Einheit fur die Probenmenge.

Achtung: Die auf dem EDIT WORKING METHOD
PARAMETERS/Determination Blatt ausgewahlte
Sample unit bestimmt die Auswabhlliste fur die Fi-
nal Unit im CALCULATION Fenster.
mL— #g/#L [g/L]
g — #g9/#g [g/kq]

Cell volume (mL) [>0mL; 10 mL]
Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen (Probe- +
Hilfsldsung, z.B. Puffer(manuell zugegeben oder
vordosiert mit einem Dosiergerat)) im Messgefass
beim Start der Bestimmung. Die berechneten Pro-
bekonzentrationen Conc. beziehen sich auf die-
ses Zellvolumen.

Achtung: Die Proben- und Losungsparameter (Sample identifier,
Sample amount, Sample unit, Cell volume) sind fur die Galvanikbad
Modi CVS und CPVS anders.

Measure blank [ on, off ; off ]
Messung einer Blindlésung vor der Probenbe-
stimmung. Die gemessene Blindkurve wird an-
schliessend automatisch von allen nachtraglich
aufgenommenen Kurven subtrahiert. Diese Hin-
tergrundkompensation wird vorwiegend dazu be-
nutzt, die durch den Grundelektrolyt bedingten
Storungen zu reduzieren. Zu diesen Stérungen ge-
horen sowohl die Anwesenheit der zu bestim-
menden Substanz (Blindwert) als auch diejenige
von fremden, im selben Bereich elektroaktiven
Substanzen.

No. of blanks [1...5; 1]
Anzahl Messungen der Blindlésung zur Bestim-
mung der Blindkurve. Wird mehrmals gemessen,
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so wird aus den einzelnen Messungen eine mittle-
re Blindwertkurve bestimmt.

Blank purge time [0...80600s ; 300s]

Entluftungszeit vor der Messung der Blindlosung.

Addition purge time [0...80600s; 10s]

Entluftungszeit fur alle nachfolgenden Messungen
nach der Messung der Probe (bei Standard-
addition) oder der ersten Kalibrierlosung falls
Batch fUr Technique gewahlt wurde (fir die erste
Messung wird die Entliftungszeit Initial purge
time verwendet).

Achtung: Die Blank-Messungs-Parameter (Measure blank, No. of
blanks, Blank purge time, Addition purge time) sind fUr die Galva-
nikbad-Modi CVS und CPVS anders.

Cell purge time

No. of additions

No. of cells [ O...

[0...80600s; 10 s]

Entliftungszeit nach Lésungswechsel falls Batch
with solution exchange fUr Technique gewahlt
wurde.

[0..28; 2]
Anzahl Zugaben von Aufstock- oder Kalibrierlo-
sungen falls Batch fur Technique gewahlt wurde.
28;2]
Anzahl der zu messenden Losungen falls Batch

with solution exchange fUr Technique gewahlt
wurde.

Calibration curve [ Pfad + Dateiname ; ]

Wahl der Bestimmungsdatei mit der aufgenom-
menen Kalibrierkurve, welche verwendet werden
soll, falls sample with calibration curve flr Calibra-
tion gewahlt wurde. Wird auch mit der calibrati-
on-Technik "DT Suppressors with calibration cur-
ve” in den beiden Galvanikbad-Modi CVS und
CPVS gebraucht.

Achtung: Damit beim automatisierten Betrieb mit
Probenwechsler jeweils die aktuelle Kalibrations-
datei fur die Berechnung ubernommen wird, muss
der Dateiname der Kalibrationsdatei die bei der
Probenbestimmung fur den Parameter Calibration
curve (Mit Calibration-Technik Sample with calibra-
tion curve) angegeben wurde, mit dem bei der
Aufnahme der Kalibrationskurve (mit calibration-
Technik Record calibration curve) angegebenen
Sample identifier (siehe oben), Ubereinstimmen.
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Blatt «Voltammetric»

Beispiel fur calibration curve :
C:\Programme\Metrohm\797 VA Computra-
ce\Data\CalibrationLead.dth

No. of replications [0...10; 2]
Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
gen) fur jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierlésung). Fur zyklische Modi (CV, CVS,
CPVS) ist die "Totale Anzahl Messungen" die Neo.
of replications multipliziert mit der Anzahl von sa-
ve last .. sweeps (Voltammetric Blatt). Die "Totale
Anzahl Messungen" darf 10 nicht Ubersteigen.

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter fur die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl des im Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ge-
wahlten Messmodus ab.

Edit working method parameters

Determination VD“ammE“iClSubStances Calculations Dncumentatiunl

Yoltammetnic analziz differential pulee

Stand-by potential [4] ; 1

— Sweep
Iritial purge time [s] 00 Hudraduramic (measuementls IF
Start potential [V] : IEIE!—
— Conditioning cpcles End patential [¥] : IIZI'I—
Start potential [+ - |‘|2— Pulze amplitude ] : IF
End potential [] : II]‘I— Pulze time (3] : Ir
Mo, af cycles : ID— Yaolkage step V] IW
— Pretreatment Yaoltage ztep time (2] : |E|4—
Cleaning patential [ : IEI'I— SIEEPIER (L L
Cleaning time [z] : IEI—
Deposition potential [V] I'D-S Cell off after measurement ; I~
Deposition time (2] : IED— ID—
I—

E quilibration time [z] : A

0K | Abbrechen | Hite |

Blatt «Substances»
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Fur eine detaillierte Beschreibung dieser Parameter siehe Kap. 3.4
Allgemeiner Programmablauf, und Kap. 3.2 VA Messmodi.

Wenn Sie mit den Galvanikbad-Modi CVS oder CPVS arbeiten, siehe
Kap. 8.6 Programmablauf in der Galvanikbad VA.

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS enthalt die Parameter fur die Definition und Erkennung von
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Substanzen, fir die Definition von Standardlésungen, fur die Peak-
auswertung und fur die Resultatberechnung. Welche Parameter
angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-Technik im
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab.

Detelminatianl “oltammehic  Substances | Ealculatiansl Dacumentatiunl
Standard zolution

Substance Feak poz. +&[%]: Bzln, Mo Conc. |rit Yolume [mL] :
W [zn [ose foos [t |5 [mer =]for
I [cd [ose [oos .l 1 [od ma/l *)

 [Fo [0z [oos Ll i [os moll

I [Cu [or TJoos Ll i [zs ]

| [0 [oos oo ol >

| [0 [oos . [0 o al =

| [0 [oos . fo o ol ¥

| [0 [oos . [0 [o ol ¥

Reqgression technique : ILinear Regreszion j

Peak evaluation : IHeight j

Smooth factor [1..6] : |4 3: Eliminate spikes ¥

inimurn peak width [V, ztepz) |5 Reverse sweep: [

finimurm peak height (&) ; |1 e-010 Feverse peaks: [

Ok | abbrechen | Hile |

Substance [ 24 Zeichen ;]
Substanzname. Fur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen ak-
tiviert werden.

Peak pos. +/- (V) [-5...+45V;0V]
Kennspannung fur die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.

Bslin.
Parameter fur Basislinienberechnung (Details siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf =d um
das Fenster BASELINE flr die ausgewahlte Sub-
stanz zu offnen.

Standard solution(Additive solution mit CVS und CPVS)
Definition von Standard-Losungen fur die Stan-
dardaddition oder von Lésungen fur die Aufnahme
von Kalibrierkurven. Diese Parameter werden nicht
angezeigt falls Batch with solution exchange fUr
Technique gewahlt wurde.

No. [0..8;0]
Nummer der Losung, die fur die manuelle oder au-
tomatische Zugabe verwendet werden soll. Fir au-
tomatische Zugaben muss diese Nummer identisch
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mit der Nummer des verwendeten Dosiergerates
sein. Falls gemischte Standards verwendet wer-
den, muss die Nummer dieser Mischlésung bei je-
der der darin enthaltenen Substanzen eingegeben
werden.

Achtung: Dosino 1..3 bezeichnen am 797 VA
Computrace angeschlossenen Dosinos. Dosino
4...7 bezeichnen am 846 Dosing Interface ange-
schlossene Dosinos (an MSB 1...4).

Conc. [>0;0]
Zahlenwert fur Konzentration der Zugabelosung.

Unit [pg/L...g/L; g/L]
Einheit fur die Konzentration der Zugabel6sung.

Mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS:
[ fL/L...mL/L ; mL/L]

Volume (mL) [>0.01 mL/var; OmL]
Zugabevolumen. Fir die Eingabe von variablen
Zugabevolumen muss der Knopf = geklickt wer-
den, um das Fenster EDIT VARIED ADDITION fUr
die ausgewahlte Substanz zu 6ffnen (Details siehe
Variable Zugabe, Kap. 5.2). Bei variabler Zugabe
wird in diesem Feld anstelle eines Wertes var an-
gezeigt. Dieses Feld erscheint nur einmal fur L6-
sungen mit derselben Nummer (gemischte Stan-
dards) und wird nicht angezeigt, falls Batch with
solution exchange flr Technique gewahlt wurde
oder falls 0 als L6sungsnummer eingegeben wur-
de.

_td |

Klicken Sie diesen Knopf um das Fenster CELL
CONCENTRATIONS zu 6ffnen, in dem die Konzent-
rationen der fur die Standardaddition oder fur die
Aufnahme von Kalibrierkurven verwendeten Lo-
sungen fur die ausgewahlte Substanz eingegeben
werden kdnnen (Details siehe Konzentrationen
von Lésungen, Kap. 5.2). Dieser Knopf erscheint
nur falls Batch with solution exchange flir Techni-
que gewahlt wurde.

Regression technique [ siehe unten ; Linear Regression ]
Wahl der Regressionstechnik:

Linear Regression
Die Regression wird mit einer Geraden berechnet.

Nonlinear Regression
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve
berechnet. Diese Option ist nur verfugbar, falls Re-
cord calibration curve, DT Record calibration curve
oder RC Record response curve flr Calibration
gewahlt wurde.
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Linear Regression (through Zero)
Die Regression wird mit einer Geraden berechnet,
die durch den Nullpunkt geht. Diese Option ist nur
verfligbar, falls Record calibration curve, DT Re-
cord calibration curve oder RC Record response
curve fUr Calibration gewahlt wurde.

Nonlinear Regression (through Zero)
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve
berechnet, die durch den Nullpunkt geht. Diese
Option ist nur verfugbar, falls Record calibration
curve, DT Record calibration curve oder RC Record
response curve fUr Calibration gewahlt wurde.

Linear Interpolation
Die Regression wird mit einer linearen Interpolati-
on durch 2 Punke berechnet. Diese Option ist nur
verfugbar, falls Record calibration curve, DT Re-
cord calibration curve oder RC Record response
curve fUr Calibration gewahlt wurde.

Quadraticinterpolation
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve
berechnet. Diese Option ist nur verfugbar, falls Re-
cord calibration curve, DT Record calibration curve,
DT Suppressors with Calibration Curve oder RC Re-
cord response curve flr Calibration gewahlt wur-
de.

Peak evaluation [ Height, Area, Derivative, Coulometric ; Height ]
Wahl der Auswertegrosse fur den Peak:

Height
Peakhdhe von Basislinie zum Peakmaximum.

Area
Peakflache zwischen Peakkurve und berechneter
Basislinie.

Derivative
Differenz zwischen positivem und negativem Ma-
ximum der 1. Ableitung des Voltammogramms.

Coulometric
Wahrend des Peaks Ubertragene Ladung.

Smooth factor [1...6 ;4]
Glattungsfaktor fur Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min., 6 = max. Glattung). Siehe
Gldttung und Ableitung, Kap. 5.8)

Minimum peak width (V.step) [>5;5]1]
Minimale Peakbreite fur die Peakerkennung, an-

zugeben als Anzahl Spannungsschritte Voltage
steps (= Anzahl Messpunkte).

Minimum peak height (A) [>1 pA; 100 pA]
Minimale Peakhdhe fur die Peakerkennung.

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.
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Basislinie

Reverse sweep [ on, off; off ]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermoglichen (nur bei CV und CVS).

Reverse peaks [ on, off ; off ]
Peakauswertung von umgekehrten Peaks ermaogli-
chen (Peaks mit entgegengesetzter Orientierung
zur Sweep- oder Pulsrichtung).

Achtung: Falls Sie mit den Galvanikbad-Modi CVS oder CPVS ar-
beiten ist die Parameterliste anders.

Das Fenster BASELINE enthalt die Einstellungen fur die Basislinien-
berechnung fur eine einzelne Variations-Messung (= alle Replikati-
onsmessungen der Probe, Aufstockung oder Kalibrierung) einer
Substanz und wird durch Klicken auf den Knopf =l in der Spalte
BsIn. auf dem Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD
PARAMETERS geoffnet.

Baseline E3 |

-
Auto. Begin End: Type: Scope : Cancel |
Sample 7 ] [0 [Chear = [whoepeak =] = Help |
Addition 1 : ¥ |EI ID ILinear LI IWhDIE peakll
Addition 2 [ [0 [near 2| [whole peak = S
Ij: |25
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Auto. [on, off ; on]
Automatische Peakauswertung ein-/ausschalten.

Begin [-5..4+45V;0V]
Manuelle Einstellung des Start-Fusspunktes fir die
Basislinienberechnung. Falls Auto eingeschaltet ist,
wird der automatisch berechnete Start-Fusspunkt
angezeigt und das Feld kann nicht editiert werden.

End [-5..+5V;0V]
Manuelle Einstellung des End-Fusspunktes fir die
Basislinienberechnung. Falls Auto eingeschaltet ist,
wird der automatisch berechnete End-Fusspunkt
angezeigt und das Feld kann nicht editiert werden.

Type [ Linear, Polynomial, Exponential, Horizontal ; Linear
Wahl des Basislinientyps. Falls Auto eingeschaltet

ist, wird Linear angezeigt und das Feld kann nicht
editiert werden.
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Scope [ Whole peak, Front end, Rear end ; Whole peak ]
Wahl des Bereichs fir die Basislinienberechnung.
Kann nur mit dem Type "Linear" editiert werden.

Frevious Wechsel zur vorhergehenden Seite in diesem Fens-

_ Bevus |
_ fen |

blext Wechsel zur nachsten Seite in diesem Fenster.

Achtung: Flur Galvanikbad VA empfiehlt Metrohm den
Gebrauch der horizontalen Basislinie mit einem fixen Be-
ginn und Ende.

Blatt «Calculations»

Das Blatt calculations im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt fir jede Substanz eine Tabelle mit allen fur die Be-
rechnung der Schlussresultate verwendeten Formeln.

Edit working method parameters |

Determinatiunl "-.r‘u:ultammetricl Substances Calculations I Du:u:umentatiu:unl
Substance F& =
Calculations
M ame | Forrnula | I riit | Ilzed | Add
default [Me+003 /1] +0-0 ma’L  yes
Edit |
Delete |
0k | abbrechen | Hile |
Substance
Wahl der Substanz mit den zugehorigen Berech-
nungsformeln.
Calculations

Anzeige der definierten Berechnungsformeln.

Name
Name der Berechnungsformel. Ein Doppelklick auf
den Namen 6ffnet das Fenster CALCULATION fUr
das Editieren der Formel.

Formula
Anzeige der Berechnungsformel.

Unit
Einheit der Berechnungsformel.

Used

Anzeige, ob die Formel verwendet wird oder nicht.
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Edit

1N

Delete

Die Verwendung der Formel kann geandert wer-
den, indem mit der rechten Maustaste auf das
Feld Nname geklickt wird und eine der MenUop-
tionen Use, Use all oder Use only ausgewahlt wird.
Im Falle von Use all wird die erste Formel zur Re-
sultatanzeige im calibration curve Fenster verwen-
det.

Neue Berechnungsformel hinzufligen. Es 6ffnet
sich automatisch das Fenster CALCULATION flir
das Editieren der Formel.

Es offnet sich automatisch das Fenster CALCULA-
TION fUr das Editieren der Formel.

Ausgewahlte Formel |6schen.

Achtung: Falls Sie mit den Galvanikbad-Modi CVS bzw. CPVS
und der calibration-Technik "Standard addition plating bath" arbei-
ten, gibt es kein Calculation Blatt im EDIT WORKING METHOD PA-
RAMETERS Fenster.

Berechnung

Das Fenster CALCULATION wird gedffnet, wenn eine neue Formel
auf dem Blatt Calculations im Fenster EDIT WORKING METHOD PA-
RAMETERS hinzugefligt oder eine bestehende Formel editiert wird.
Es enthalt Formeln und Parameter flr die Berechnung des Schluss-
resultats fur die ausgewahlte Substanz.

Calculation |

Farmula
: Celhfolume b uiltiplier
Final Rezult = Mazz Conc. = e + Summand - Elank
S amnple Amount Drivvizor
I ame : Idﬂfaum Summand : ||:|
kultiplier : |1 (1] Blank. : IEI
Diwvizar : |1 Firal urit : Il‘ﬂga’L - I
ak, I Cancel | Help |
Formula
Allgemeine Berechnungsformel fir Schlussresultat.
Name
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Anwenderspezifischer Name fur die Berechnungs-
formel.
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Final unit

[ pg/L...g/L ; g/L]

[ pg/kg..

Falls auf dem Determination Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters mL als Pro-
beneinheit ausgewahlt wurde.

.9/kg ; g/kg ]

Falls auf dem Determination Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters g als Pro-
beneinheit ausgewahlt wurde.

[ fL/L...mL/L ; mL/L]

Falls mit CVS oder CPVS gearbeitet wird.

Einheit des Endresultats. Hangt von den auf dem EDIT
WORKING METHOD PARAMETER/Determination gewahlten
Einheiten ab.

Fur calibration-Techniken, die nicht mit den Galvanikbad VA Modi
verbunden sind wird folgende Formel angegeben:

Fomula

Final Result =

Cell Walume Mulltiplisr
Canc. = 5 — + Summand - Blank
Sample Amount Divigor

Final Result

Conc.

Cell Volume

Sample Amount

Endresultat der Bestimmung. Am unteren Ende
des Resultatblatts angezeigt.

Die durch Messungen und interne Standard-
Additions-Berechnungen erhaltene Probenkon-
zentration (wird im Substanz-Teil des Resultat-
blatts angezeigt).

Zellvolumen; gesamtes Lésungsvolumen (Probe- +
Hilfsldsung, z.B. Puffer (manuell zugegeben oder
vordosiert mit einem Dosiergerat)) im Messgefass
beim Start der Bestimmung (wird im Proben-Teil
des Resultatblatts angezeigt).

Probenmenge, die in das Messgefass gegeben
wurde (wird im Proben-Teil des Resultatblatts an-
gezeigt).

Multiplier [ beliebige Zahl ; 1]

Multiplikator fur Berechnungsformel.

Divisor [ beliebige Zahl ; 1]

Divisor fur Berechnungsformel.

Summand [ beliebige Zahl ; 0]

Summand fur Berechnungsformel.

Blank [ beliebige Zahl ; 0]

Blindwert, der vom Schlussresultat subtrahiert
wird.
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Fur die Galvanikbad VA calibration-Techniken "LAT" und "MLAT"
(fir Brightener Bestimmung), sowie "RC Sample with response cur-
ve" (fur Suppressor Bestimmung) wird folgende Formel angegeben:

Formula

. Cell *olume Fultiplier
Final Result = Cohe. = * + Summand - Blank
Yolume Prod. Bath Divisor

Volume Prod. Bath
Das Volumen der zugebenen Badprobe (siehe
Badprobe, Kap. 6.4).

Fur die Galvanikbad VA calibration-Technik "DT Record calibration
curve" (zur Bestimmung des "Calibration Factor" in der Suppressor
Bestimmung) wird folgende Formel angegeben:

Farmula

YW [std) * o (ztd) ultiplier
WS+ Y [std) Diivizor

Cal. factorZ = + Summand - Blank

Cal.factor 2
Ist der "Calibration Factor”, der fur die Berech-
nung der Suppressor Konzentration im Bad beno-
tigt wird. Er wird an der "Evaluation ratio" be-
stimmt. Die Standardeinheit fir den cal.factor 2 ist
mL/L. mL/L wird fur alle internen Berechnungen
verwendet, auch wenn die Ausgabeeinheit veran-

dert wurde.
V(std)
Ist das Volumen der zugegebenen Suppressor-
Standard-Losung an der "Evaluation ratio”.
c(std)
Ist die Konzentration der Suppressor-Standard-
Losung.
V(VMS)

Ist das Volumen zugegebener VMS (Virgin Make-
up Solution).

Fur die Galvanikbad VA calibration-Technik "DT Suppressors with
calibration curve" (fur Suppressor Bestimmung) wird folgende For-
mel angegeben:

Formula

W [MS] + Wiprod bath]  Multiplier
W [prod.bath] Diiwvizar

+ Summand - Blank

Final result = £

Ist der "Calibration Factor", der fur die Berech-
nung der Suppressor Konzentration im Bad beno-
tigt wird. Er wird an der "Evaluation ratio" be-
stimmt. Die Standardeinheit fir den cal.factor 2 ist

105
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Variable Zugabe

mL/L. mL/L wird fur alle internen Berechnungen
verwendet, auch wenn die Ausgabeeinheit veran-
dert wurde.

V (prod.bath)
Ist das Volumen zugegebener Badprobe an der
“Evaluation ratio”.

Variable Zugabevolumina kénnen im Fenster EDIT VARIED ADDITI-
ON eingegeben werden, welches durch Klicken auf den Knopf =
fur die ausgewahlte Substanz in der Spalte Volume auf dem Blatt
Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAMETERS ge-
offnet wird.

Edit varied addition

Yolume [mL] K

Addition 1 |n1— Cancel
Addition 2 ; ||:|_1 Hel
elp

Erewvians

du;

[dEwE

Volume (mL) [>0.01mL; O mL]
Zugabevolumen fir jede Zugabe.

ﬂl Wechsel zur vorhergehenden Seite in diesem Fens-
ter.
il Wechsel zur nachsten Seite in diesem Fenster.

Konzentrationen von Losungen

Falls Batch with solution exchange fUr Technique gewahlt wurde,
mussen die Konzentrationen der fur die Kalibrierung verwendeten
Losungen im Fenster CELL CONCENTRATIONS eingegeben werden,
welches durch Klicken auf den Knopf __Cell | fur die ausgewahlte
Substanz auf dem Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING ME-
THOD PARAMETERS gedffnet wird.
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Dokumentation

797 VA Computrace — Software

Cell concentrations |

Unit af concentration : Ig“'IL - I Cancel |
Hel |
Cell o 1: |1— =P
Cell o, 2 |21
| R =
Ii =24

Unit of concentration [pg/L...g/L; g/L1]
Einheit fur die Konzentration der Losung X.

Cellno. X [>0;0]
Zahlenwert fur die Konzentration der Losung X.

ﬂl Wechsel zur vorhergehenden Seite.
il Wechsel zur nachsten Seite in diesem Fenster.

Auf dem Blatt Documentation im Fenster EDIT WORKING METHOD
PARAMETERS konnen die Reportelemente angegeben werden,
welche am Ende einer Bestimmung automatisch ausgedruckt wer-
den. Diese Einstellungen gehdren zur Methode und werden mit ihr
gespeichert.
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Edit working method parameters E |

Determinatinnl "-.-"u:ultammetriu:l Sul:ustanu:esl Caloulations Docurmentation |

— Print data — Order
V¥ Fesults Fart size : |1|:| |1
% Full repart
" Shart report
™ Commert Ig—

¥ Determination curves
v Calibration

[ Curves on bwo pages
[ Determination method

[~ “Working method

11

Fath :

[~ Save final results az ASCH file

L

[ ok | abbechen | Hile |

Results

Automatischer Ausdruck von Full report (voll-

standiger Report) oder Short report (Kurzreport).
Font size

Schriftgrésse in Punkten fir den Reportausdruck.
Comment

Automatischer Ausdruck des im Eingabefeld defi-
nierten Methodenkommentars.

Determination curves
Automatischer Ausdruck aller Voltammogramme.

Calibration
Automatischer Ausdruck aller Kalibrierkurven.

Curves on two pages
Falls diese Option aktiviert ist, werden die Be-
stimmungs- und Kalibrierkurven auf zwei verschie-
denen Seiten ausgedruckt, falls nicht, auf einer
gemeinsamen Seite.

Determination method
Automatischer Ausdruck der Parameter der Be-
stimmungsmethode.

Working method
Automatischer Ausdruck der Parameter der im Ar-
beitsspeicher geladenen Arbeitsmethode.
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Order [1...6;]
Reihenfolge fur Ausdruck der Reportelemente.

Save final results as ASCII file
Automatische Speicherung des vollstandigen Re-
ports in einer ASClI-Datei.

Path
Pfad fur das Speichern der ausgewahlten Report-
elemente in einer ASClI-Datei. Der Pfad kann
durch Klicken auf den Knopf 2 geandert wer-
den.

Export

Auf dem Blatt Documentation im F

Auf dem Blatt Export im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS konnen Einstellungen fur den Export von Bestimmungen
und Resultaten, welche am Ende einer Bestimmung automatisch
gespeichert werden, angegeben werden. Diese Einstellungen geho-
ren zur Methode und werden mit ihr gespeichert.

Edit working method parameters |

Determinatinnl "v"u:ultammetricl Sul:ustanu:esl Ca ulatinnsl Documentation  Export I

™ Export final results az A5 CI

Falder: I _I

[™ Export final results az C5Y

Falder: I _I

File name: [T vk D DHbmm_Sample (D

™| fived I % append 1) owenarite

[ Export determination as =L

Folder: I _I

Fileiname: [ kDD bmm, Sample (0

™| fized I % append ) ovenwite

[ Export determination to Auto Databaze

[Matabaze: I _I

] I Ahbbrechen Hilfe

Export final results as ASCII
Wird dieses Kontrollkastchen aktiviert, erfolgt die
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Ausgabe des vollstandigen Reports in einer ASCII-
Datei.

Folder
Zielordner fur die Ausgabe der ausgewahlten Re-
portelemente in einer ASClI-Datei. Der Ordner
kann durch Klicken auf den Knopf = gedndert
werden.

Export final results as CSV
Wird dieses Kontrollkdstchen aktiviert, erfolgt die Ausga-
be des vollstandigen Reports in einer CSV-Datei.
Folder
Zielordner fur die Ausgabe der ausgewahlten Re-
portelemente in einer CSV-Datei. Der Ordner kann
durch Klicken auf den Knopf 2 geandert werden.

File name
Wahl des Dateinamens

YYMMDDhhmm_Sample ID
Wird dieses Kontrollkastchen aktiviert, erhalt die
CSV-Datei automatisch einen Namen, der aus dem
Datum und der Proben ID zusammengesetzt ist.
Dieses Kontrollkastchen ist automatisch aktiviert,
wenn Export final results as CSV aktiviert ist.

Fixed
Wird dieses Kontrollkastchen aktivert, erhalt die
CSV-Datei automatisch den im Textfeld eingege-
benen Namen.

Append
Wird diese Option gewahlt, so wird die neue CSV-
Datei an eine moglicherweise bereits bestehende
CSV-Datei mit dem gleichen Namen angehangt.

Overwrite
Wird diese Option gewahlt, so wird eine mogli-
cherweise bereits bestehende CSV-Datei mit dem
gleichen Namen durch die neue CSV-Datei Uber-
schrieben.

Export determination as XML
Wird dieses Kontrollkastchen aktiviert, erfolgt die Ausga-
be des vollstandigen Reports in einer XML-Datei.
Folder
Zielordner fur die Ausgabe der ausgewahlten Re-
portelemente in einer XML-Datei. Der Ordner kann
durch Klicken auf den Knopf = geandert werden.

File name
Wahl des Dateinamens

YYMMDDhhmm_Sample ID
Wird dieses Kontrollkastchen aktiviert, erhalt die
XML -Datei automatisch einen Namen, der aus
dem Datum und der Proben ID zusammengesetzt
ist. Dieses Kontrollkastchen ist automatisch akti-
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Dosiergerate

Export determination to Auto Database

viert, wenn Export final results as XML aktiviert ist.

Fixed

Wird dieses Kontrollkastchen aktivert, erhalt die
XML -Datei automatisch den im Textfeld eingege-
benen Namen.

Append

Overwrite

Database

Wird diese Option gewahlt, so wird die neue XML
-Datei an eine maglicherweise bereits bestehende
XML -Datei mit dem gleichen Namen angehangt.

Wird diese Option gewahlt, so wird eine mogli-

cherweise bereits bestehende XML -Datei mit dem
gleichen Namen durch die neue XML -Datei Uber-
schrieben.

Wird dieses Kontrollkastchen aktiviert, erfolgt die Ausga-

be der Bestimmungsdaten in einer Datenbank.

Datenbank, in welcher der Export gespeichert werden
soll. Die Datenbank kann durch Klicken auf den

Knopf 2 gewaht werden.

Der Einsatz von Dosiergeraten (Moglichkeiten: Dosino 700/800,
Dosimat 685/805) fur die automatische Zugabe von Losungen muss
im Fenster DOSINOS definiert werden, welches durch Klicken auf

den Knopf
CATIONS gedffnet wird.

D ozinos

im Fenster WORKING METHOD SPECIFI-

Achtung: Stellen Sie sicher, dass Automatic fur Addition im WOR-

KING METHOD SPECIFICATIONS Fenster selektiert ist.

Achtung: Dosino 1..3 bezeichnen am 797 VA Computrace angeschlossenen Dosinos. Dosino
4...7 bezeichnen am 846 Dosing Interface angeschlossene Dosinos (an MSB 1...4).

Usze
for
predose :

Drosing 1 (800, S0mL] :
[Lrosing 2 (0, Oml):
[azing 3 (0, Oml)
Dosing 4 [0, Ol
[Lrosing & (0, Oml):
Dosino B (0, Ol
Drozitio 7 (0, Ol :

Use:

-
.
-
-
-
-
-

r

Il i Sl i 5

Wolume of
predose
[ml] :

T

Il I Sl 5l

Usze after
sample
transfer :

r

Wolume

after sample Content :

transfer [mL] :

Jo

Isolution 1

Jo

Isolution 2

Jo

Isolution 3

Isolution 4

Isolution 5

|soluti0n B

IsUIutiUn 7

oK

[ o |
Cancel |
IS

Help
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Use [ on, off ; off ]
Kontrollkastchen fir Dosiergerate, die fur die au-
tomatische Zugabe von Lésungen eingesetzt wer-
den. FUr die Zugabe von Standardldsungen muss
das Dosiergerat dieselbe Nummer aufweisen wie
die auf dem Blatt Substances im Fenster EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS eingegebene
Nummer Standard solution No..

Use for predose [ on, off ; off ]
Einsatz eines Dosiergerates fur die Zugabe von
Hilfsldsungen (z.B. Puffer, oder VMS bei automati-
sierter Galvanikbadanalyse) beim Start der Be-
stimmung.

Volume of predose (mL) [0.01... 1000 mL ; O mL ]
Volumen der beim Start der Bestimmung zugege-
benen Hilfslésung (z.B. Puffer, oder VMS bei au-
tomatisierter Galvanikbadanalyse). Dieses Volumen
muss beim Berechnen des Cell volume berulcksich-
tigt werden.

Use after sample transfer [ on, off ; off ] (nur mit den beiden Gal-
vanikbad-Modi CVS und CPVS und der calibration-
Technik "MLAT" oder "RC Sample with response
curve")
Einsatz eines Dosiergerates fur die Zugabe von
Hilfsldsung (z.B. Suppressor) nach dem Proben-
transfer.

Volume after sample transfer [0.01 ... 1000 mL ; 0 mL ] (nur mit
den beiden Galvanikbad-Modi CVS und CPVS und
der calibration-Technik "MLAT" oder "RC Sample
with response curve")

Volumen fur die Zugabe von Hilfslosung (z.B.
Suppressor) nach dem Probentransfer.

Content [ 46 Zeichen ; "solution” ]
Bemerkungen zur Losung.

Achtung: Dosiergerate-Parameter konnen nur Uberschrieben wer-
den, wenn ein Hakchen ins Use - Feld gemacht wird.

5.3 Monitor

Bestimmung starten

Falls keine Bestimmung lauft, kann im Fenster MONITOR eine neue
Bestimmung mit der aktuellen Arbeitsmethode gestartet werden.

-
-
N
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+ Monitor =]

[ et

Help I

1.00

I (A)

-1.00 :

1,00 500 0 500rm 1.00
u (v}

o] s Bestimmung starten

Der in der Arbeitsmethode definierte Programm-
ablauf (siehe Kap. 3.4) wird gestartet.

Falls die vorhergehende Bestimmung noch nicht
gespeichert wurde, erscheint das Fenster SAVE
CONFIRMATION mit der Meldung Data in memory
is not saved und offeriert die folgenden Optionen:

Save confirmation

Data in memony iz not zaved

Save and continue | Cancel |

Neue Bestimmung starten ohne die vorher-
gehende Bestimmung zu speichern.

Sawve and continue |

Vorhergehende Bestimmung speichern und
danach neue Bestimmung starten.

Lancel | Start der neuen Bestimmung abbrechen.

Bestimmung stoppen/unterbrechen

Eine laufende Bestimmung kann gestoppt, unterbrochen und fort-
gesetzt werden. Jeder Schritt im Programmablauf kann durch Kli-
cken auf den Knopf <Next> abgekurzt werden.
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al s |

Bestimmung stoppen
Laufende Bestimmung sofort stoppen.

Bestimmung unterbrechen
Laufende Bestimmung unterbrechen.

Bestimmung fortsetzen
Unterbrochene Bestimmung fortsetzen.

Nachster Schritt
Laufenden Programmschritt abbrechen und zum
nachsten Schritt im Programmablauf gehen.

Bestimmung iiberwachen

Nach dem Start einer Bestimmung kann diese im Fenster MONITOR
uberwacht werden.

I [=] B3

s Monitor

[w|Place sample
[ IMeasure zample
[ IMeasure zample replication 2

|
[ IMeasure zample replication 3
|
|

Stop

[k anual addition
[15tandard addition no. 1

Sweeping U =-0527 V1 =-2139 uA
-2.00u
<
I:I T T T
-200rm -300mm -A00rrm -500rm
U {v)

Alle Schritte im Programmablauf werden im oberen Feld ne-
ben den Kontrollkndpfen angezeigt. Die bereits ausgefuhrten
Schritte sind mit einem Hakchen versehen, der laufende Schritt ist
farbig hervorgehoben.

Unterhalb dieses Feldes zeigt der Statusanzeiger in Balkenform
den Fortschritt der Bestimmung an.

Darunter werden die Details des laufenden Programmschrit-
tes in der ersten Zeile des Statusfeldes angezeigt. Auf der zweiten
Zeile des Statusfeldes erscheinen Hinweise und Fehlermel-
dungen zur laufenden Bestimmung. Das Aufleuchten des roten
Lichtes auf der rechten Seite des Statusfeldes zeigt eine Strom-
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5.3 Monitor

uiberlast an. Stoppen Sie in diesem Fall die Bestimmung und an-
dern Sie die Methodenparameter.

Ein laufender Spannungssweep wird kontinuierlich im Fenster Mo-
NITORING angezeigt, wobei die Achsen automatisch skaliert wer-
den. Eine manuelle Neuskalierung erreicht man mit der Taste <F4>
oder durch mit der Option Auto scale des kontextsensitiven Menus.
Am Ende jedes Spannungssweeps wird die aufgenommene Kurve
ins Fenster DETERMINATION CURVES kopiert.

Meldungsfenster wahrend der Bestimmung

797 VA Computrace — Software

Bei einigen Schritten im Programmablauf erscheinen zusatzliche
Fenster, die vom Anwender eine Aktion oder Eingabe verlangen.

PLACE BLANK
Falls die Option Measure blank auf dem Blatt De-

termination aktiviert ist, erscheint die Meldung
Place blank and press OK. Geben Sie die Blindlo-
sung ins Messgefass und drlicken Sie <OK>.

PLACE SAMPLE
Dieses Fenster erscheint bei allen Bestimmungen

mit Standardaddition oder Kalibrierkurve.

Plce sample |
|Tuesu:|a_l,l 02 Sep 2003 time : 11:42 |

Break

t ethod title

Sample (D

Sample amount I'IEI ImL ﬂ

Cell solurne [mlL) ; |1U ¥ Dizable audio prompts

Im Fenster wird der Zeitpunkt des Starts der Be-
stimmung und der Titel der verwendeten Methode
angezeigt. Aus Datum und Zeit im Format
YYMMTTHHMM (Jahr-Monat-Tag-Stunde-Minute)
und der Probenidentifikation Sample ID wird der
Standardname fur die automatisch abgespeicherte
Bestimmungsdatei gebildet (z.B.
0706181712_sample.dth).

Sample ID [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation. Der auf dem Blatt Determi-
nation definierte Ausdruck wird angezeigt und
kann bei Bedarf geandert werden.

Sample amount [>0; 10]
Probenmenge; Menge der ins Messgefass zugege-
benen Probe. Der auf dem Blatt Determination de-
finierte Wert wird angezeigt und kann bei Bedarf
geandert werden.

Sample unit [mL, g; mL]

-
-
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Einheit fur die Probe. Der auf dem Blatt Determi-
nation definierte Wert wird angezeigt und kann
bei Bedarf geandert werden.

Cell volume (mL) [>0mL ;10 mL]

PLACE VMS

Zellvolumen; gesamtes Loésungsvolumen (Probe- +
Hilfsldsung, z.B. Puffer (manuell oder automatisch
mit Dosiergerat zugegeben) im Messgefass beim
Start der Bestimmung. Die berechneten Probekon-
zentrationen Conc. beziehen sich auf dieses Zell-
volumen.

Geben Sie die Probeldsung ins Messgefass und
drucken Sie <OK>.

Dieses Fenster erscheint in der Galvanikbad VA mit
den calibration-Techniken "Standard addition pla-
ting bath”, "DT Suppressors with calibration curve
" und "DT Record calibration curve”.

|Thursday11 Sep 2003 tme: 11:39

hdethod fitle

Sample D

Yolume WMS [ml] |1u

Cell volurme [mL]

: |1u

Break

Pl

Help

¥ Dizable audio promptz

Im Fenster wird der Zeitpunkt des Starts der Be-
stimmung und der Titel der verwendeten Methode
angezeigt. Aus Datum und Zeit im Format
YYMMTTHHMM (Jahr-Monat-Tag-Stunde-Minute)
und der Probenidentifikation sample ID wird der
Standardname fur die automatisch abgespeicherte
Bestimmungsdatei gebildet (z.B.
0706181712_sample.dth).

Sample ID [ 32 Zeichen ; "sample” ]

Probenidentifikation. Der auf dem Blatt Determi-
nation definierte Ausdruck wird angezeigt und
kann bei Bedarf geandert werden.

Volume VMS (mL) [>0mL; 10 mL]

(nur mit "DT Suppressors with calibration curve”
und "DT Record calibration curve”)

Das Volumen der zugegebenen "Virgin Make-up
Solution” (siehe VMS (Virgin Make-up Solution),
Kap. 6.4) wird angezeigt und kann bei Bedarf ge-
andert werden.
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Cell volume (mL) [>0mL ;10 mL]
Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen (Probe- +
Hilfslésung, z.B. Puffer (manuell oder automatisch
mit Dosiergerat zugegeben) im Messgefass beim
Start der Bestimmung. Die berechneten Probekon-
zentrationen Conc. beziehen sich auf dieses Zell-
volumen. Bei der calibration-Technik "Standard
addition plating bath" kann es bei Bedarf geandert
werden.

Geben Sie die VMS-Losung ins Messgefass und
dricken Sie <OK>.

PLACE ELECTROLYTE
Dieses Fenster erscheint in der Galvanikbad VA mit
den calibration-Techniken "RC Sample with res-
ponse curve” und "RC Record response curve”.

Place electrolyte |

|Friu:|a_l,l 17 Jun 2005 tirme : 02:18

tethod hitle Break,

Help

il

Sample (D

Cell walurme [ml] ; |'| 0

¥ Dizable audio prompts

Im Fenster wird der Zeitpunkt des Starts der Be-
stimmung und der Titel der verwendeten Methode
angezeigt. Aus Datum und Zeit im Format
YYMMTTHHMM (Jahr-Monat-Tag-Stunde-Minute)
und der Probenidentifikation Sample ID wird der
Standardname fur die automatisch abgespeicherte
Bestimmungsdatei gebildet (z.B.
0706181712_sample.dth).

Sample ID [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation. Der auf dem Blatt Determi-
nation definierte Ausdruck wird angezeigt und
kann bei Bedarf geandert werden.

Cell volume (mL) [> 0 mL; 10 mL] (bei "RC Sample with
response curve” nur Anzeige)
Geben Sie bei "RC Record response curve” entdas
Volumen der zugegebenen Electrolyte Losung an.
Bei der "RC Sample with response curve” wird hier
das auf dem Blatt Determination angegebene Cell
volume angezeigt.

Geben Sie die Electrolyte-Losung ins Messgefass
und drucken Sie <OK>.
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ADD BATH SOLUTION
Dieses Fenster erscheint in der Galvanikbad VA mit
der calibration-Technik "MLAT Standard addition
for brighteners”.

Add Bath Solution

|M onday 20 Jun 2005 time : 17:31

kethod title Break.

Help

Pl

Sample D

Yaolume intercept salution [mL] ; |10

Walume production bath [ml] I'IEI
Cell volume (ml] : |2EI v Disable audio prompts

Im Fenster wird der Zeitpunkt des Starts der Be-
stimmung und der Titel der verwendeten Methode
angezeigt. Aus Datum und Zeit im Format
YYMMTTHHMM (Jahr-Monat-Tag-Stunde-Minute)
und der Probenidentifikation Sample ID wird der
Standardname fur die automatisch abgespeicherte
Bestimmungsdatei gebildet (z.B.
0706181712_sample.dth).

Sample ID [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation. Der auf dem Blatt Determi-
nation definierte Ausdruck wird angezeigt und
kann bei Bedarf geandert werden.

Volume intercept solution (mL) [> 0 mL ; 10 mL] [nur Anzei-
gel
Das Volumen der zugegebenen Intercept-Losung
wird angezeigt.

Volume production bath (mL) [>0mL; 10 mL]
Das Volumen der zugegebenen "Badprobe” (siehe
Badprobe, Kap. 6.4) wird angezeigt und kann bei
Bedarf geandert werden.

Cell volume (mL) [>0mL; 10 mL]
Zellvolumen; gesamtes Loésungsvolumen (Probe- +
Hilfsldsung, z.B. Puffer (manuell oder automatisch
mit Dosiergerat zugegeben) im Messgefass beim
Start der Bestimmung. Die berechneten Probekon-
zentrationen Conc. beziehen sich auf dieses Zell-
volumen.

Geben Sie die Probeldsung ins Messgefass und
drucken Sie <OK>.

PLACE BATH SOLUTION
Dieses Fenster erscheint in der Galvanikbad VA mit
den calibration-Technik "LAT Standard addition
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for brighteners” und "RC Sample with response
curve”.

Place Bath Solution |

|Friu:|a_l,l 17 Jun 2005 tme : 03:22

kdethod fitle

Sample D

Walurme praduction bath [ml] : I'I 0

Cell wolume [mL]

Break

Help

Pl

:|1n

¥ Disable audio prompts

Im Fenster wird der Zeitpunkt des Starts der Be-
stimmung und der Titel der verwendeten Methode
angezeigt. Aus Datum und Zeit im Format
YYMMTTHHMM (Jahr-Monat-Tag-Stunde-Minute)
und der Probenidentifikation Sample ID wird der
Standardname fur die automatisch abgespeicherte
Bestimmungsdatei gebildet (z.B.
0706181712_sample.dth).

Sample ID [ 32 Zeichen ; "sample” ]

Probenidentifikation. Der auf dem Blatt Determi-
nation definierte Ausdruck wird angezeigt und
kann bei Bedarf geandert werden.

Volume production bath (mL) [>0mL; 10 mL]

Das Volumen der zugegebenen "Badprobe” (siehe
Badprobe, Kap. 6.4) wird angezeigt.

Cell volume (mL) [>0mL ;10 mL]

Zellvolumen im Messgefass beim Start der Be-
stimmung. Abhangig davon, ob die Electrolyte-
Losung vor der Zugabe der Badprobe entfernt
wurde.

Geben Sie die "Badprobe" ins Messgefass und
driicken Sie <OK>.

PLACE INTERCEPT SOLUTION

797 VA Computrace — Software
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Place Intercept Solution

|Tuesda_l.J 02 Sep 2003 time : 12:12

tethod title Break

Pl

Help

Sample ID

Yalume intercept zolution [ml] : (10

Wolume production bath [mL] I'IEI
Cell valume [rl ] : I-“:I v Disable audio prampts

Im Fenster wird der Zeitpunkt des Starts der Be-
stimmung und der Titel der verwendeten Methode
angezeigt. Aus Datum und Zeit im Format
YYMMTTHHMM (Jahr-Monat-Tag-Stunde-Minute)
und der Probenidentifikation Sample ID wird der
Standardname fur die automatisch abgespeicherte
Bestimmungsdatei gebildet (z.B.
0706181712_sample.dth).

Sample ID [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation. Der auf dem Blatt Determi-
nation definierte Ausdruck wird angezeigt und
kann bei Bedarf geandert werden.

Volume intercept solution (mL) [> 0 mL ; 10 mL]
Das Volumen der zugegebenen Intercept-Losung
wird angezeigt und kann bei Bedarf geandert
werden.

Volume production bath (mL) [> 0 mL ; 10 mL ] [nur An-
zeige] (wird nur bei MLAT angezeigt)
Das Volumen der zugegebenen "Badprobe” (siehe
Badprobe, Kap. 6.4) wird angezeigt.

Cell volume (mL) [> 0 mL ; 10 mL ] [nur Anzeige]
Zellvolumen; gesamtes Loésungsvolumen (Probe- +
Hilfsldsung, z.B. Puffer (manuell oder automatisch
mit Dosiergerat zugegeben)) im Messgefass beim
Start der Bestimmung. Die berechneten Probekon-
zentrationen Conc. beziehen sich auf dieses Zell-
volumen.

Geben Sie die "Intercept-Losung” ins Messgefass
und driicken Sie <OK>.

START CALIBRATION
Dieses Fenster erscheint bei der Aufnahme von Ka-
librierkurven.
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start calbration |

OF. I
|M onday 18 Jun 2007 time : 1717 Break |
Pb determination with calibration curve
Calibration curve id : zample [~ Disable audio prompts

Im Fenster wird der Zeitpunkt des Starts der Be-
stimmung und der Titel der verwendeten Methode
angezeigt. Aus Datum und Zeit im Format
YYMMTTHHMM (Jahr-Monat-Tag-Stunde-Minute)
und der Probenidentifikation Sample ID wird der
Standardname fur die automatisch abgespeicherte
Bestimmungsdatei gebildet (z.B.
0706181712_sample.dth).

Calibration curve id [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Identifikation fur Kalibrierkurve.

Geben Sie die Kalibrierlésung ins Messgefass und
dricken Sie <OK>.

MANUAL ADDITION
Dieses Fenster erscheint vor jeder manuellen Zu-
gabe von Standardlésungen flr Bestimmungen
mit Standardaddition oder bei der Aufnahme von
Kalibrierkurven.

wanual addition

t anual addition 1. oK

Add [from solution no. 1) IU.D5 mL  solution Break

Help

il

Add (from solution no. X) (mL) [>0.01 mL; O mL]
Das auf dem Blatt Substances definierte Zugabevo-
lumen wird angezeigt und kann bei Bedarf gean-
dert werden. Geben Sie diese Losung ins Mess-
gefass und drucken Sie <OK>.

BATCH SOLUTION EXCHANGE
Dieses Fenster erscheint, falls die Option Batch
with solution exchange als Messtechnik gewahlt
wurde. Die Nummer der Kalibrierlésung, die Sub-
stanzen und ihre Konzentrationen, welche auf
dem Blatt Substances definiert sind, werden an-
gezeigt. Geben Sie diese Loésung ins Messgefass
und drucken Sie <OK>.

END OF DETERMINATION
Dieses Fenster erscheint am Ende der Bestim-
mung. Durch Drucken von <0K> wird die Bestim-
mung automatisch gespeichert, falls die Option

797 VA Computrace — Software 121



5 Betriebsart «Determination (. Metrohm

Auto save determination and signal auf dem Blatt
General im Fenster GENERAL SETTINGS einge-
schaltet ist. Die auf dem Blatt Documentation defi-
nierten Reportelemente werden automatisch aus-
gedruckt.

Grafische Eigenschaften fiir Monitorkurven

Die grafischen Eigenschaften fur die im Fenster MONITORING ange-
zeigten Kurven kénnen durch die Wahl der entsprechenden Punkte
im kontextsensitiven Menu eingestellt werden.

MONITORING / Page properties
Die Bildeigenschaften des Fensters MONITORING
konnen auf dem Blatt page im Fenster GRAPHICAL
PROPERTIES eingestellt werden (Details siehe
Bildeigenschaften, Kap. 3.5).

Die Eigenschaften der X- und Y-Achsen kénnen
auf den Blattern x axis und y axis im Fenster GRA-
PHICAL PROPERTIES eingestellt werden (Details
sieche Achseneigenschaften, Kap. 3.5).

MONITORING / Curve properties
Die Eigenschaften der Live-Kurve kénnen auf dem
Blatt Monitor curve im Fenster GRAPHICAL PRO-
PERTIES eingestellt werden (Details siehe
Kurveneigenschaften, Kap. 3.5).

Kopieren in Zwischenablage

MONITORING / Copy to clipboard
Die aktuelle Live-Kurve im Fenster MONITORING
wird in die Zwischenablage kopiert.

5.4 Bestimmungskurven

Bestimmungen laden und speichern

Bestimmungsdateien (*.dth) enthalten die Messdaten und die fur
die Bestimmung verwendete Methode. Bestehende Dateien kdnnen
mit Hilfe der folgenden Befehle geladen, erneut gespeichert und
exportiert werden:

EI HAUPTFENSTER / File / Load determination
Laden einer bestehenden Bestimmungsdatei in
den Arbeitsspeicher. Der Name der geladenen Be-
stimmung wird in der Statuszeile im Hauptfenster
797 VA COMPUTRACE angezeigt. Die aktuelle Ar-
beitsmethode wird nicht automatisch durch die
Bestimmungsmethode Uberschrieben, aber deren
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5.4 Bestimmungskurven
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Parameter konnen nachtraglich in die Arbeitsme-
thode kopiert werden.

HAUPTFENSTER / File / Save determination
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Bestimmung. Die alte Datei wird Uberschrie-
ben.

HAUPTFENSTER / File / Save determination as ...
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Bestimmung in einer neuen Datei. Geben Sie
Namen und Verzeichnis fur die Speicherung der
Bestimmungsdatei ein. Falls der Dateiname schon
vorhanden ist, fragt Windows ob Sie die existie-
rende Datei Uberschreiben mochten.

HAUPTFENSTER / File / Save calibration curve
(nur vorhanden wenn im WORKING METHOD SPE-
CIFICATION Fenster "Record calibration curve” als
Calibration-Technik ausgewahlt wurde)
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Kalibrationskurve. Die alte Datei wird UGber-
schrieben.

HAUPTFENSTER / File / Save calibration curve as
(nur vorhanden wenn im WORKING METHOD SPE-
CIFICATION Fenster "Record calibration curve” als
Calibration-Technik ausgewahlt wurde)
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen Kalibrationskurve in einer neuen Datei. Geben
Sie Namen und Verzeichnis fir die Speicherung
der Bestimmungsdatei ein. Falls der Dateiname
schon vorhanden ist, fragt Windows ob Sie die
existierende Datei Uberschreiben mochten.

HAUPTFENSTER / File / Save response curve
(nur vorhanden wenn im WORKING METHOD SPE-
CIFICATION Fenster "RC Record response curve”
als calibration-Technik ausgewahlt wurde)
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen ,response curve”. Die alte Datei wird Uber-
schrieben.

HAUPTFENSTER / File / Save response curve as
(nur vorhanden wenn im WORKING METHOD SPE-
CIFICATION Fenster "RC Record response curve”
als calibration-Technik ausgewahlt wurde)
Speichern der aktuell im Arbeitsspeicher gelade-
nen ,response curve” in einer neuen Datei. Geben
Sie Namen und Verzeichnis fur die Speicherung
der Bestimmungsdatei ein. Falls der Dateiname
schon vorhanden ist, fragt Windows ob Sie die
existierende Datei Uberschreiben mochten.

HAUPTFENSTER / File / Export determination points
Speichern der Messpunkte aller Sweeps der aktuell
im Arbeitsspeicher geladenen Bestimmung in eine

-
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Fenster «Determination curves»

neue Datei mit der Erweiterung *.txt. Diese Text-
datei enthalt als erstes den Block mit den ver-
wendeten Methodenparametern. Es folgen die
einzelnen Sweepblocke, die am Anfang VR-
Nummer und Anzahl Messwerte und anschlies-
send alle X- und Y-Werte enthalten. Die Datenda-
teien kénnen in Tabellenkalkulationsprogramme
wie Microsoft Excel importiert werden.

HAUPTFENSTER / File / Export extended determination

points...

Die beim erweiterten Export von Bestim-
mungsmesspunkten gebildete Textdatei ent-
halt als erstes die Parameter der verwendeten Me-
thode. Es folgen die voltammetrischen Parameter,
ein Block mit Peakauswertung, ein Block Basislinie,
ein Block Losungen, ein Block Export-Optionen
und die Sweepbldcke mit X- und Y-Werten, vor
denen jeweils VR-Nummer und Anzahl Messwerte
aufgefuhrt sind.

HAUPTFENSTER / File / Export results / Current Determina-

tion...

Speichern des Resultatreports der aktuell im Ar-
beitsspeicher geladenen Bestimmung in eine AS-
ClI-Datei mit einer der folgenden Erweiterungen:
* txt, *.csv, *.xml. Diese Textdateien kdnnen in Ta-
bellenkalkulationsprogramme wie Microsoft Excel
(*.txt und *.csv) oder in ein LIMS (*.csv und *.xml)
importiert werden.

HAUPTFENSTER / File / Export results / Determinations...

Speichern des Resultatreports einer ausgewahlten
Bestimmung in eine ASClI-Datei mit einer der fol-
genden Erweiterungen: *.txt, *.csv, *.xml. Diese
Textdateien kdnnen in Tabellenkalkulationspro-
gramme wie Microsoft Excel (*.txt und *.csv) oder
in ein LIMS (*.csv und *.xml) importiert werden.

Parameter in Arbeitsmethode kopieren
DETERMINATION CURVES / Edit /

Copy parameters to working method
Methodenparameter der geladenen Bestimmung
ins Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS
(Arbeitsmethode) kopieren.

Das Fenster DETERMINATION CURVES zeigt die Bestimmungs- und
Kalibrierkurven der geladenen Bestimmung.
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5.4 Bestimmungskurven

M Determination curves !IE[ E
Edit  Plat
S |G BR MR e | R
Chiject... | R | Diraw | Lse | Fe |
Sample 1 Ves Ves -27.37 nA
Sample z Ves Ves -27.21 A
Addition 1 1 Yes Yes -47.05 n&
Addition 1 2 Ves Ves -46.99 N4
Addition 2 1 s ] -60.83 nA
Addition 2 2 Ves Ves -65.50 A
Determination of Iron Ee y
c = 125.785 mgfkg
-80.0n Test +f- 0.568 mgfkg (0.
— 1.00
- Fe
-60.0n_|
S00m_|
40.0n_|
% g g T T o T T
- = -1.00e0 -5.00e-1 d 5.00=-1 1.00=0
-20.0) -500m_|
Jed105 100
T I T[T T T AT T T [TToITy T 1
-0.80-0.90-1 .00-1 10-1 .20 -2.00e-5 0 I.00e-5.00e-5
U (¥ c (g} cf---}
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Das Fenster DETERMINATION CURVES enthalt die folgenden zehn
Unterfenster, die innerhalb des Fensters DETERMINATION CURVES
durch Ziehen der Rahmen mit der Maus vergrossert oder verkleinert
werden konnen:

Liste der Kurven

Im obersten Unterfenster werden alle verfligbaren Bestimmungs-
kurven und die ermittelten Peakhdhen bzw. Ladungsmengen auf-
gelistet.

Bestimmungskurven
Das untere, linke Unterfenster zeigt einzelne oder alle Bestim-
mungskurven.

Kalibrierkurven

Auf der rechten Seite der Bestimmungskurven befinden sich acht
Unterfenster fur die Anzeige der Kalibrierkurven der acht mdglichen
Substanzen.
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Parameter der Bestimmungsmethode editieren

il DETERMINATION CURVES / Edit /
Determination method parameters

Offnen des Fensters EDIT DETERMINATION ME-
THOD PARAMETERS fr die Anzeige und Ande-
rung der Parameter der Bestimmungsmethode.
Dieses Fenster enthalt die Blatter Specifications,
Determination, Voltammetric, Substances und Cal-
culations. Werden Parameter im Fenster EDIT DE-
TERMINATION METHOD PARAMETERS geandert
und danach <oK> gedruickt, wird die Bestimmung
automatisch neu berechnet.

Achtung: Unabhangig davon, ob Felder wirklich geandert wurden
oder nicht, hat das Klicken auf <OK> im Fenster EDIT DETER-
MINATION METHOD PARAMETERS zur Folge, dass in der Zeile Mo-
dified das Anderungsdatum eingetragen wird. Falls die Bestimmung
nicht als "modifiziert” markiert werden soll, muss das EDIT DETER-
MINATION PARAMETERS Fenster via <Abbrechen> geschlossen
werden.

Achtung: Diese Parameter werden nicht automatisch fur die
nachste Bestimmung benutzt. Benutzen Sie daflr den Befehl
Copy parameters to working method (siehe Parameter in Arbeits-
methode kopieren, Kap. 5.4).

Blatt «Specifications»

Das Blatt Specifications im Fenster EDIT DETERMINATION METHOD
PARAMETERS enthalt die wichtigsten Spezifikationen der Bestim-
mungsmethode. Editierbar sind nur Title, Remark1 und Remark2.
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5.4 Bestimmungskurven

Edit determination method parameters

Specifications |

Determinatinnl "v"u:ultammetricl Sul:ustanu:esl Ealculatinnsl

Title :
Remark1 :
Remark? :

IDeterminatinn af lran

Calibration :
Technigue :
Made :
Additian :

IStandard addition

IBatu:h

|DP - Differential Pulse

IManuaI

— Electode

HHMDE

Dropsize : 4

Stirrer : 2000 [rpm)]

Potentiostat

Highest cument range 10 i

Lowest current range |1 00 s

k. I Abbrechen Hilfe

]|
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Title [ 0...68 Zeichen ; "Method title" ]
Methodentitel.

Remark1 [0...68 Zeichen; ]
Bemerkung 1 zur Methode.

Remark2 [ 0...68 Zeichen ; ]
Bemerkung 2 zur Methode.

Calibration [ nur Anzeige ]
Anzeige des fur die Bestimmung verwendeten Ka-
libriermodus (Details siehe Fenster «Working me-
thod specifications», Kap. 5.2).

Technique [ nur Anzeige ]
Anzeige der fur die Bestimmung verwendeten
Messtechnik (Details siehe Fenster «Working me-
thod specifications», Kap. 5.2).

Mode [ nur Anzeige ]
Anzeige des verwendeten VA-Messmodus (Details
siehe VA Messmodi, Kap. 3.2).

Addition [ nur Anzeige ]
Anzeige des benutzten Additions-Typ (Details sie-
he Fenster «Working method specifications», Kap.
5.2).
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Blatt «Determination»

Blatt «Voltammetric»

Blatt «Substances»

Electrode [ nur Anzeige ]
Anzeige der verwendeten Elektrode (Details siehe
Elektroden, Kap. 3.1).

Stirrer [ nur Anzeige ]
Anzeige der verwendeten Ruhrereinstellung (De-
tails siehe Ruhren, Kap. 3.4).

Drop size [ nur Anzeige ]
Anzeige der verwendeten Tropfengrosse (Details
siehe Elektroden, Kap. 3.1).

Potentiostat [ nur Anzeige ]
Anzeige der verwendeten Potentiostateinstellun-
gen (Details siehe Potentiostat, Kap. 3.3).

Das Blatt Determination im Fenster EDIT DETERMINATION ME-
THOD PARAMETERS zeigt die fur die Durchfihrung der Bestim-
mung verwendeten allgemeinen Einstellungen. Fir Details, siehe
das identische Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING ME-
THOD WINDOW, Kap. 5.2. Editierbar sind nur Sample identifier,
Sample amount(nicht mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS)
und Cell volume.

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT DETERMINATION METHOD
PARAMETERS enthalt die fur die Durchfliihrung der Bestimmung
verwendeten Vorbereitungsschritte und den gewahlten VA-Mess-
modus. Flr Details, siehe das identische Blatt Voltammetric im Fen-
ster EDIT WORKING METHOD WINDOW, Kap. 5.2. Alle Parameter
sind nicht editierbar.

Das Blatt Substances im Fenster EDIT DETERMINATION METHOD
PARAMETERS enthalt die fur die Durchfiihrung der Bestimmung
verwendeten Parameter flr die Definition und Erkennung von Sub-
stanzen, fur die Definition von Zugabeldsungen, fir die Peak-
auswertung und Resultatberechnung. Fur Details, siehe das identi-
sche Blatt Substances Blatt des Fensters EDIT WORKING METHOD
PARAMETERS, Kap 5.2.
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5.4 Bestimmungskurven

Blatt «Calculations»

Das Blatt calculations im Fenster EDIT DETERMINATION METHOD
PARAMETERS enthalt pro Substanz eine Tabelle mit den fir die
Berechnung der Schlussresultate verwendeten Berechnungsfor-
meln. Fur Details, siehe das identische Blatt Calculations im Fenster
EDIT WORKING METHOD WINDOW, Kap. 5.2.

Blatt «<Export»

Das Blatt Export im Fenster EDIT DETERMINATION METHOD PA-
RAMETERS enthalt Einstellungen flr den Export der Bestimmungen
in andere Dateiformate. Fur Details, siehe das identische Blatt Ex-
port im Fenster EDIT WORKING METHOD WINDOW.

Zugabeparameter editieren
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DETERMINATION CURVES / Edit / Addition parameters /

Draw

Zeichnen der in der Liste der Kurven ausgewahlten
Kurve ein-/ausschalten. Der Eintrag in der Spalte
Draw wird geandert.

DETERMINATION CURVES / Edit / Addition parameters /

Draw selected

Nur die in der Liste der Kurven ausgewahlten Kur-
ven zeichnen. Fir alle anderen Kurven wird der
Eintrag in der Spalte Draw auf Ne gesetzt.

DETERMINATION CURVES / Edit / Addition parameters /

Draw all

Alle verfligbaren Kurven zeichnen. Fur alle Kurven
wird der Eintrag in der Spalte Draw auf Yes ge-
setzt.

DETERMINATION CURVES / Edit / Addition parameters / Use

Verwendung des in der Liste der Kurven ausge-
wabhlten Objekts flr die Berechnung ein-
/ausschalten. Der Eintrag in der Spalte Use wird
geandert und die Resultatberechnung wird neu
gestartet.

DETERMINATION CURVES / Edit / Addition parameters / Use

selected

Nur die in der Liste der Kurven ausgewahlten Ob-
jekte fur die Berechnung verwenden. Fur alle an-
deren Objekte wird der Eintrag in der Spalte Use

auf Nlo gesetzt.

DETERMINATION CURVES / Edit / Addition parameters / Use

all

Alle verfligbaren Objekte flir die Berechnung ver-
wenden. Fur alle Objekte wird der Eintrag in der
Spalte Use auf Yes gesetzt.
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Basislinie editieren

|
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DETERMINATION CURVES / Edit / Baselines / "Substance

name"”

Fenster EDIT BASELINE 6ffnen zum Andern der
Basislinienberechnung fir den ausgewahlten Sub-
stanzpeak. Die neu berechnete Peakhohe wird in
der Liste der Kurven in der Spalte Substance ange-
zeigt.

Edit baseline (Addition 1) |
-

F E Cancel
Help
Apply

Autarnatic : v

B eair W Y, IW J J -

End: I? W IW J J s

Type: ILinear j

Scope: IWhDIE peak. j

Automatic

Begin

End

Automatische Basislinienberechnung ein-
/ausschalten.

Manuelle Einstellung des Start-Fusspunktes fur die
Basislinienberechnung. Der Fusspunkt kann durch
Andern des Spannungswertes (Zeit fur CPVS) im

ersten Feld oder durch Klicken der Knopfe BE| im
zweiten Feld, welches den aktuellen Stromwert
anzeigt, bewegt werden. Dieses Feld ist nur edi-
tierbar, wenn Automatic ausgeschaltet ist.

Manuelle Einstellung des End-Fusspunktes fir die
Basislinienberechnung. Der Fusspunkt kann durch
Andern des Spannungswertes (Zeit fur CPVS) im

ersten Feld oder durch Klicken der Knopfe I im
zweiten Feld, welches den aktuellen Stromwert
anzeigt, bewegt werden. Dieses Feld ist nur edi-
tierbar, wenn Automatic ausgeschaltet ist.

Type [ Linear, Polynomial, Exponential, Horizontal ; Linear

Wabhl des Basislinientyps. Dieses Feld ist nur edi-
tierbar, wenn Automatic ausgeschaltet ist.

Scope [ Whole peak, Front end, Rear end ; Whole peak ]

Wahl des Bereichs fur die Basislinienberechnung.
Dieses Feld kann nur editiert werden, wenn der
Basislinientyp Linear gewahlt wurde.
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5.4 Bestimmungskurven

ﬂl Neue Basislinienberechnung mit den aktuell im

Zoomen

Fenster EDIT BASELINE eingetragenen Parametern
starten.

Einzelne gewunschte Bereiche im Unterfenster fur Bestimmungs-
kurven kénnen durch Zoomen mit gedruckter linker Maustaste ver-
grossert werden (Zurlcksetzen siehe Auto scaling).

Autoskalierung

<lis
-

Achsen invertieren

Basislinien anzeigen

Unbekannte Peaks anzeigen

Ausreisser anzeigen
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DETERMINATION CURVES / Plot / Auto scale (F4)
Zoomen zurucksetzen und X- und Y-Achse so ska-
lieren, dass alle Messpunkte von allen Bestim-
mungskurven sichtbar sind.

DETERMINATION CURVES / Plot / Swap axis / abscissa
X-Achse fir aktuelle Bestimmungskurve invertie-
ren.

DETERMINATION CURVES / Plot / Swap axis / ordinate
Y-Achse flr aktuelle Bestimmungskurve invertie-
ren.

DETERMINATION CURVES / Plot / Show baselines
Ist diese Option aktiviert, so werden die berechne-
ten Basislinien im Unterfenster flr die Bestim-
mungskurven angezeigt.

DETERMINATION CURVES / Plot / Show Unknown peaks
Ist diese Option aktiviert, so werden alle gefunde-
nen aber keiner Substanz zugeordneten
Peaks im Unterfenster flr die Bestimmungskurven
mit "Unk" markiert.

DETERMINATION CURVES / Plot / Show Spikes
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Ist diese Option aktiviert, so werden Ausreisser als
rote Punkte angezeigt.

Grafische Eigenschaften fiir Bestimmungskurven

Im Unterfenster fur die Bestimmungskurven werden die Achsen
standardmassig mit folgender Orientierung eingezeichnet:

X-Achse Die Bestimmungskurven werden von links nach
rechts angezeigt (fur anodische Sweeps: von — zu
+; fUr kathodische Sweeps: von + zu -). Bei zykli-
schen Sweeps wird der Vorwartssweep von links
nach rechts angezeigt.

Y-Achse Die Y-Achse wird immer von unten nach oben mit
der gleichen Richtung wie die X-Achse angezeigt
(fir anodische Sweeps: von — zu +; fir kathodi-
sche Sweeps: von + zu -).

Fur Bestimmungskurven kénnen die folgenden grafischen Eigen-
schaften eingestellt werden:

DETERMINATION CURVES / Plot / Properties / Curves window
Die Bildeigenschaften des Unterfensters fiir Be-
stimmungskurven kénnen auf dem Blatt page im
Fenster GRAPHICAL PROPERTIES eingestellt wer-
den (siehe Bildeigenschaften, Kap. 3.5). Die Eigen-
schaften der X- und Y-Achsen kénnen auf den
Blattern x axis und y axis im Fenster GRAPHICAL
PROPERTIES eingestellt werden (siehe
Achseneigenschaften, Kap. 3.5).

DETERMINATION CURVES / Plot / Properties / Blank
Die Eigenschaften der Blindkurve kénnen auf dem
Blatt Blank im Fenster GRAPHICAL PROPERTIES
eingestellt werden (Details siehe
Kurveneigenschaften, Kap. 3.5).

DETERMINATION CURVES / Properties / Sample
Die Eigenschaften der Probenkurve kénnen auf
dem Blatt Sample im Fenster GRAPHICAL PROPER-
TIES eingestellt werden (Details siehe
Kurveneigenschaften, Kap. 3.5).

DETERMINATION CURVES / Plot / Properties / Other
Die Eigenschaften aller anderer Bestimmungskur-
ven konnen auf dem Blatt Other curves im Fenster
GRAPHICAL PROPERTIES cingestellt werden (De-
tails siehe Kurveneigenschaften, Kap. 3.5).

DETERMINATION CURVES / Plot / Properties / Baselines
Die Eigenschaften der Basislinie kénnen im Fens-
ter LINE PROPERTIES eingestellt werden (Details
siehe Linieneigenschaften, Kap. 3.5).
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Achtung: Die Linieneigenschaften der Bestimmungskurvenlinien
kénnen im LINE PROPERTIES Fenster eingestellt werden (Details
siehe Linieneigenschaften, Kap. 3.5).

Grafische Eigenschaften fiir Kalibrierkurven

Die grafischen Eigenschaften fur Kalibrierkurven in den Unterfens-
tern fur Kalibrierkurven kénnen durch Wahl der entsprechenden
Optionen im kontextsensitiven Menu eingestellt werden.

DETERMINATION CURVES / Page properties
Die Bildeigenschaften der Unterfenster fur Kalib-

rierkurven kénnen auf dem Blatt page im Fenster
GRAPHICAL PROPERTIES (siehe Bildeigenschaften,
Kap. 3.5). die Eigenschaften der X- und Y-Achsen
auf den Blattern x axis und y axis im Fenster
GRAPHICAL PROPERTIES cingestellt werden (siehe
Achseneigenschaften, Kap. 3.5).

Grafik kopieren/exportieren
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Der aktuelle Inhalt der Unterfenster fir Bestimmungs- oder Kalib-
rierkurven kann in die Zwischenablage kopiert oder als EMF-Datei
gespeichert werden (Uber rechte Maustaste aufrufen).
DETERMINATION CURVES / Copy to clipboard
Der Inhalt des ausgewahlten Unterfensters wird in
die Zwischenablage kopiert.
DETERMINATION CURVES / Save as enhanced metafile
Der Inhalt des ausgewahlten Unterfensters wird
als EMF-Datei (Enhanced Metafile) im ausgewahl-
ten Verzeichnis gespeichert.

-
w
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5.5

Resultate

Ubersicht iiber das Resultatfenster

Das Fenster RESULTS enthalt das vollstandige Protokoll der gelade-
nen Bestimmung. Falls die Bestimmung neu berechnet wird, wird
das Fenster RESULTS automatisch aktualisiert.

i Results =] 3

============ METROHIM 737 Vi COMPUTRBACE (Wersion 1l.Z) (Serial Mo. 0) ============ a
Determination : BitterlLemon Juinine.dth
Sample ID I sample
Creator method : Date : Time:
Creator determ.: Metrohm Date : ZOOE-0&-27 Time: 1Z:-1%8:57
Modified by e Late : Time:
Method
Title : Mainine in Bitter lemon
Bemarkl . Schweppes Bitter
Bemark:z
Bample amount 1.000 mkL
Cell wolume : 11.000 nkL
Substance : Muinin
Conc. : 3.038 wysL
Conc. dew. : 0.0z3 wgsL [ 0.77%E)
Amount D 33,419 ug
Add. amount : 200550 ug
R w h T meann Std Dew I delta Comment =
l1 -1 -1.02& -35.6% -3L5_E7 0.1l o.noo
1l -2 -1.02& -35_468
£z -1 -1.0Z& -57.62 -E7.45% 0_.Z43 -z1.838
z - & -1l.02Z& -57_.Z8
2 -1 -1.0z0 -=-72_.zz -793.0:2 0.E928 -21.E5&
3 -2 -1.0Z0 -78_.81
Substance Calibr. T.regfoffset Blope Mean dewviat.
Mainin std.add. -3_55%=-008 -1.171e-005 Z.63de-010
Solutions
Nao. Content Predo=se (mL)
Final results +/—- Bes. dew % Comments=s
Ouinin: i
fuinine = 33.41% mwmysL a.z&t7 0.7&58 -

4] 2
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5.5 Resultate

Kopfzeile

Bestimmungsdaten

Methodendaten

Probedaten
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Das Fenster RESULTS besteht aus den folgenden Teilen:

Metrohm 797 VA Computrace
Hersteller- und Geratename.

(version wl.3.x)
Versionsnummer der PC-Software.

(Serial No.)
Serienummer des Gerates.

Determination
Name der Bestimmungsdatei

Sample ID
Probenidentifikation (siehe Sample identifier auf dem Blatt
Determination).

Creator method
Name des eingeloggten Anwenders, der die Methode mit
der die Bestimmung durchgefuiihrt wurde erstellt hat.

Creator determ.
Name des eingeloggten Anwenders, der die Bestimmung
gestartet hat mit Datum Date und Zeit Time des Bestim-
mungsstarts.

Modified by
Name des eingeloggten Anwenders, der die Bestimmung
zuletzt verandert hat mit Datum pate und Zeit Time der
Anderung. Die Anzeige von "---" bedeutet, dass eine un-
veranderte Bestimmung vorliegt.

Method
Name der fur die Bestimmung verwendeten Methode.

Title
Methodentitel.

Remarkl
Bemerkung 1 zur Methode.

Remark?2
Bemerkung 2 zur Methode.

Cell volume
Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen im Messgefass
beim Start der Bestimmung (siehe Cell volume auf dem
Blatt Determination, Kap. 5.2).

Sample amount
Probemenge; Menge der ins Messgefass zugegebenen
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Substanzauswertung

-
W
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Peakauswertung

Probe (sieche Sample amount auf dem Blatt Determination,
Kap. 5.2).

Achtung: Mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS, und der ca-
libration-Technik "LAT Record intercept value" wird volume In-
tercept Solution anstatt Sample amount angezeigt.

Achtung: Mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS, und den ca-
libration-Techniken "LAT Standard addition for brighteners”,
"MLAT Standard addition for brighteners" und "RC Sample with
response curve" wird volume prod. bath anstatt Sample amount
angezeigt.

Substance
Substanzname (siehe Substance auf dem Blatt Substances,
Kap. 5.2).

conc.

Berechnete Substanzkonzentration bezogen auf das Ge-
samtvolumen an Losung (Cell volume) im Messgefass beim
Start des ersten Sweeps.

conc.dev.
Absolute und relative Gesamtstreuung der berechneten
Substanzkonzentration Conc..

Amount
Absolute Substanzmenge im Messgefass.

Add.amount
Substanzmenge, welche bei jeder Standardaddition zuge-
geben wurde (nur bei konstanter Aufstockung verfugbar).

Achtung: Mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS, werden noch
andere Werte angezeigt.

VR Nummer der Variation und Replikation.

v Gefundene Peakspannung (V).

A;W;A/V;C {for PSA/CCPSA: s/V;s;s/(V*V)}
Berechnete Auswertegrosse (Hohe, Flache, Ableitung oder
Ladung)

i.mean; P.mean; mean; Q.mean(Nur mit den Modi CVS und
CPVS)
Mittelwert der Auswertegrossen fur alle Replikationen ei-
ner Variation.
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5.5 Resultate

Kalibrierdaten

797 VA Computrace — Software

Std.Dev.

Standardabweichung der Auswertegrossen fir alle Replika-
tionen einer Variation.

i.delta; P.delta; delta; Q.delta(Nur mit den Modi CVS

und CPVS)
Differenz zwischen zwei aufeinanderfolgenden Mittelwer-
ten von Auswertegrossen.

Ccomments

Anzeige von Hinweisen bei irgendwelchen Fehlern im
Sweep (z.B. ovl. in scan = Overload wahrend des Sweeps;
ovl. in CDE = Overload wahrend der Reinigung oder Ab-
scheidung; Ovl. in cond. cycles = Overload wahrend Kondi-
tionierzyklen; No peak found = Kein Peak gefunden fur de-
finierte Substanz; Not used = Peak wird nicht zur Berech-
nung verwendet).

Achtung: Fur CVS und CPVS, werden noch 2 weitere Werte ange-
zeigt: V(mL) und Q/Q(0).

Substance

calibr.

Substanzname (siehe Substance auf dem Blatt Substances,
Kap. 5.2).

Kalibriertechnik std.add., rec.cc. oder smp.cc. (siehe Ca-
libration auf dem Blatt Specifications, Kap. 5.2).

FUr Galvanikbad Analytik: calibration-Techniken dt.rec.cc.,
dt.cc, mlat, lat, rec.rc, sam.rc (Siche Calibration-Techniken
mit CVS und CPVS, Kap. 6.2).

Y.reg/offset

Slope

Nonlin

Aus der Standardadditionskurve berechnete Auswertegros-
se fUr die Probe (fur Standardadditionen) oder Achsenab-
schnitt der Kalibrierkurve (fur Kalibrierkurven).

Steigung der Standardadditions- oder Kalibrierkurve

Nichtlinearer Faktor fur nichtlineare Kalibrierkurven (nur
angezeigt, wenn flr Parameter Regression technique "Non-
linear Regression" ausgewahlt wurde).

Corr.Coeff

Korrelationskoeffizient fur lineare Kalibrierkurven (nur an-
gezeigt, wenn fur Parameter Regression technique "Linerar
Regression" ausgewahlt wurde).

Mean deviat.

Berechnete mittlere Streuung der Messwerte um die Stan-
dardadditions- bzw. Kalibrierkurve.
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Solutions

Schlussresultate

No. Nummer des fur die L6sungszugabe verwendeten Dosier-
gerates.

Content
Bemerkungen zu den Losungen (siehe Content im Fenster
DOSINOS, Kap. 5.2).

predose volume (mL)
Falls das Dosiergerat fur die Zugabe von Hilfsldsungen
beim Start der Messung verwendet wird, wird hier das Vo-
lumen der zugegebenen Hilfslésung angezeigt.

Electrode test

Gibt den Status des Elektrodentests vor der Bestimmung
an.

Achtung: Mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS, und der ca-
libration-Technik "MLAT Standard addition for brighteners" und
"RC Sample with response curve" wird noch zusatzlich dosed vo-
Tume after sample transfer (mL) angezeigt.

Final results
Berechnete Resultate flr die im Fenster CALCULATION de-
finierten Verrechnungsformeln.

Res.dev.
Absolute und relative Streuung der Schlussresultate.

Text in Zwischenablage kopieren

Ausgewahlter Text im Fenster RESULTS kann durch die Wahl der
Option copy des kontextsensitiven Mendus in die Zwischenablage
kopiert werden.

RESULTS / Select all
Den ganzen Text im Fenster RESULTS auswahlen.

RESULTS / Copy
Den ausgewahlten Text in die Zwischenablage ko-
pieren.
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5.6 Probentabelle

Im Fenster SAMPLE TABLE werden die Probedaten der geladenen
Probentabelle angezeigt.

Mit dem 863 Compact VA Autosampler:

1 Sample table [5 samples] |- |O] x|
File  Edit
Sample table:
Pos | Sample 1D |Amounl ‘UnitlEeII wolume [ml] |Method |Status - Add I
1| Pb standard 0100 mL 20,600 C:\Programmettetrobm' 797 YA Computrace’Method\T est PE
3| zample 10,000 mL 11.000 C:YProgrammeitetrobmt797 YA Computrace’Method\Det of | Edit |
5| sample 10.000 mL 11.000 C:YProgrammetetrobm 797 Y4 Computrace’Method\Det of |
7| Pb standard 0.050 mL 10,300 C:"ProgrammesMetrobm' 797 YA Computrace'Method\Test Pt Reset |
El 5.000 mL 20,600 C:\Programmetetrobm' 797 YA Computrace’Method\Det of |
1 Delete |
BE |
G Frirt
= |
—;; Close |
25
b
29
A
33

-

Stop measurement after curent sample

Mit dem 838 Advanced Sample Processor:

Il Sample table [11 samples] =1O]x]
File Edit

Sample table:

Pos | Sample [0 ‘Amuunt | Unit | Cell volume [mL] | Method | Status - Ldd

__T1|Sample 1 10.000 mL 41,400 C:\User X2 ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth

__ 2|Sample 2 10.000 mL 41,400 C:\User X2 ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth Edit

3| Sample 3 10.000 mL 41,400 C:\User X2 ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth

4 Sample 4 10.000 mL 41,400 C:\User X2 ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth Reset

__ 5|Sample 5 10.000 mL 41,400 C:\User X2 ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth

__ E|Sample & 10.000 mL 41,400 C:\User X2 ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth Delete

7| Sample 7 10.000 mL 41,400 C:\User X2 ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth =

E Sample 8 10.000 mL 41,400 C:\User X2 ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth Print

_ d|Sample 3 10.000 mL 41,400 C:\User X2\ ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth Heln

10| Sample 10 10.000 mL 41,400 C:\User X2\ ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth

11| Sample 11 10.000 mL 41,400 C:\User X2\ ethodshDet of brightener in acid Cu bath with MLAT CWS.mth Close
12

IE

ki

_15)

_18)

7] =

: of]

[~ Stop measurement after current sample

Pos. [ fiir 863: 1, 3, 5 ... 127; nur Anzeige ]
[ fiir 838: 1, 2, 3 ... 112; nur Anzeige ]

Position der Probe auf dem Probenrack.

FUr den 863 Compact VA Autosampler werden
nur die ungeraden Nummern angezeigt, da auf
den geraden Positionen fir jedes Probengefass ein
zweites, mit Spullosung gefulltes Gefass platziert
werden muss.

Fur den 838 Advanced Sample Processor werden
in der Probentabelle alle Nummern angezeigt:
Startpunkt fir die Zeile 1 der Probentabelle ist auf
dem Rack jeweils die letzte Position + 1 (nach dem
Einschalten des 838 startet er mit Rack-Position 1).
Falls Sie bei einer anderen Position beginnen wol-
len, geben Sie flr den Parameter "SAMPLE" auf
der Tastatur des 838 die Position der ersten Probe
an.
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Edit

Rezet

Delete

iR EE

Frrint

Probentabelle laden/speichern

Sample ID [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation.

Amount [>0;10]
Probemenge; Menge der ins Messgefass zugege-
benen Probe.

Unit [mL,g; mL]
Wahl der Einheit fur die Probemenge.

Cell volume (mL) [>0mL; 10 mL]
Zellvolumen; gesamtes Lésungsvolumen (Probe- +
Hilfsldsung, z.B. Puffer (manuell oder automatisch
mit Dosiergerat zugegeben)) im Messgefass beim
Start der Bestimmung. Die berechneten Sub-
stanzmassenkonzentrationen Conc. beziehen sich
auf dieses Zellvolumen.

Method
Selektion der fur diese Probe angewendeten Me-
thode.

Status [ nur Anzeige ]
Statusanzeige: Measuring (Messen), Done (Be-
stimmung beendet) oder "leer" (bereit fir neuen
Start).

Neue Zeile zur Probentabelle hinzufugen. Es 6ffnet
sich das Fenster SAMPLE, in dem die Parameter
Method, Sample ID, Sample amount, Sample unit
und Cell volume eingegeben werden kdnnen.

Ausgewabhlte Zeile der Probentabelle editieren. Es
offnet sich das Fenster SAMPLE, in dem die Para-
meter Method, Sample ID, Sample amount, Sample
unit und Cell volume eingegeben werden kdnnen.

Status der Probetabellenzeilen auf "leer" setzen,
damit die aktuelle Probentabelle neu gestartet
werden kann.

Inhalt der ausgewahlten Probentabellenzeile 16-
schen.

Probentabelle drucken.

Probentabellen-Dateien (*.spt) mit Probedaten konnen mit den fol-
genden Befehlen erstellt, geladen und gespeichert werden:

SAMPLE TABLE / File / New

Leere Probentabelle in Arbeitsspeicher laden.

SAMPLE TABLE / File / Load

Bestehende Probentabelle in Arbeitsspeicher la-
den. Der Name der Probentabelle wird in der Sta-
tuszeile des Hauptfensters 797 VA COMPUTRACE
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5.7 Drucken in der Betriebsart «Determination»

Probentabelle editieren

angezeigt.

SAMPLE TABLE / File / Save
Aktuell im Arbeitsspeicher geladene Probentabelle
speichern. Falls die Probentabelle seit dem Laden
geandert wurde, erscheint die Meldung The file
already exists. Overwrite?. Klicken Sie auf Yes, um
die Probentabelle zu liberschreiben oder auf No,
um das Speichern abzubrechen.

SAMPLE TABLE / File / Save As ...
Aktuell im Arbeitsspeicher geladene Probentabelle
in einer neuen Datei speichern. Geben Sie Name
und Verzeichnis fur die Speicherung der Probenta-
bellen-Datei ein. Falls der Dateiname schon vor-
handen ist, fragt Windows, ob Sie die existierende
Datei Uberschreiben mochten.

Flr das Hinzufligen von neuen Zeilen oder die Anderung von be-
stehenden Zeilen in Probentabellen benutzt man die Knépfe

add oder Edt . Daneben bestehen zusatzlich noch

die folgenden Maoglichkeiten zum Editieren:

SAMPLE TABLE / Edit / Cut
Ausgewahlte Probentabellenzeile ausschneiden
und in der Zwischenablage speichern.

SAMPLE TABLE / Edit / Copy
Ausgewahlte Probentabellenzeile in die Zwischen-
ablage kopieren.

SAMPLE TABLE / Edit / Copy previous
Inhalt der vorhergehenden Zeile in die ausgewahl-
te Probentabellenzeile kopieren.

SAMPLE TABLE / Edit / Paste
Inhalt der Zwischenablage in die ausgewahlte Pro-
bentabellenzeile kopieren.

SAMPLE TABLE / Edit / Delete
Inhalt der ausgewahlten Probentabellenzeile 16-
schen.

SAMPLE TABLE / Edit / Reset
Status der Probentabellenzeilen zurlcksetzen, um
einen Neustart der Probentabelle zu ermdglichen.

5.7 Drucken in der Betriebsart «<Determination»
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@l HAUPTFENSTER / File / Print (Ctrl+P)

Reporte und/oder Kurven drucken. Es erscheint
das Fenster PRINT OPTIONS zur Auswahl der zu
druckenden Elemente.



5 Betriebsart «Determination» (. Metrohm

Print options E |

Dacumentation |

— Print data — Order

[T Resultz Font zize: |10
% Full report
€ Shart report

[~ Caomment

ju—ry

T

[ Determination curves
[~ Calibration

™| Curves on bwo pages
[ Determination method

11

[~ “Working method

[~ SampleT able

[ ok | abbechen | Hile |

Results
Ausdruck von Full report (vollstandiger Report)
oder Short report (Kurzreport).
Font size
Schriftgrésse in Punkten fir den Reportausdruck.
Comment
Ausdruck des im Eingabefeld definierten Metho-
denkommentars.

Determination curves
Ausdruck aller Voltammogramme.

Calibration
Ausdruck aller Kalibrierkurven.

Curves on two pages
Falls diese Option aktiviert ist, werden die Bestim-
mungs- und Kalibrierkurven auf zwei verschiede-
nen Seiten ausgedruckt, falls nicht, auf einer ge-
meinsamen Seite.

Determination method
Ausdruck der Parameter der Bestimmungsmetho-
de.

Working method
Ausdruck der Parameter der im Arbeitsspeicher
geladenen Arbeitsmethode.
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5.8 Datenverarbeitung und Auswertung

Order [1...6;]
Reihenfolge fur Ausdruck der Reportelemente.

Sample table
Ausdruck der Probentabelle.

5.8 Datenverarbeitung und Auswertung

Datentransfer

Datenerfassung

DME
SMDE
HMDE
RDE

DC
(*)
(*)

Nach dem Start einer Bestimmung werden die Parameter der Ar-
beitsmethode ("Working Method") in die Bestimmungsmethode
("Determination Method") kopiert.

Die fur die voltammetrische Messung notwendigen Parameter wer-
den dann vom PC via USB-Verbindung zum VA Computrace 797
geschickt. Der interne Prozessor startet und steuert die Datenerfas-
sung im VA Computrace Stand und empfangt und speichert die
Messdaten. Am Ende jedes Voltammogramms werden die aufge-
nommenen Daten zurlick zum PC geschickt, wo sie ausgewertet
und in einer Bestimmungsdatei gespeichert werden.

Der 797 VA Computrace Stand arbeitet nach dem potentiostati-
schen 3-Elektroden-Prinzip, bei welchem die Spannung der Arbeits-
elektrode mit Hilfe einer unbelasteten Bezugselektrode auf den
vorgegebenen Sollwert geregelt wird und der Strom uber eine se-
parate Hilfselektrode fliesst. Dabei wird der Spannungsabfall in der
Messlosung automatisch kompensiert. Die Strommessung mit Digi-
talisierung erfolgt unter automatischer Anpassung der Verstarker-
empfindlichkeit an den aktuellen Messwert, so dass immer mit op-
timaler Genauigkeit gemessen wird.

Die Art der Messwertaufnahme, der Messbereich und die Messfre-
quenz werden durch die Wahl von Elektrode, VA-Messmodus und
den entsprechenden Sweep-Parametern definiert. Dabei sind die
folgenden Kombinationen von Elektrode und VA-Messmodus mog-
lich:

NP DP SgWw  AC cv PSA CCPSA CVS CPVS

(o) . .

(o) . .

(o) . . . . . . .

(o) . . . . . . . .

(e) Diese Kombination kann nur im Modus «Exploratory» verwendet werden
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Die pro Einzelmessung aufgenommenen Messwertpaare werden in
Datenblocken gespeichert, welche durch die VR-Nummer (Variation
und Replikation) eindeutig gekennzeichnet sind. Anhand dieser
Identifikation kédnnen die einzelnen Sweeps flr die Anzeige ausge-
wahlt werden.

Im Zusammenhang mit der Messwertaufnahme gelten fir Sweeps
folgende Regeln:

e Die maximale Anzahl Variationen (V) ist auf 29 (1 Probe + 28
Additionen) beschrankt, die maximale Anzahl Replikationen (R)
auf 10.

e Die maximale Anzahl Messwerte wird nur durch den Speicher-
platz von 2 MB beschrankt. Wird dieser Uberschritten, so er-
scheint die Meldung There is not enough memory avail-
able to measure the desired points. Reduzieren Sie in die-
sem Fall die Anzahl Datenpunkte pro Sweep.

Hintergrundkompensation

Gliattung und Ableitung

In Bestimmungen mit Hintergrundkompensation (Option Mea-
sure blank aktiviert) werden die bei der Messung der Blindprobe
aufgenommenen Messwerte von den Messwerten jedes nachfol-
genden Sweeps subtrahiert.

Anschliessend an die Hintergrundkompensation werden die Mess-
werte geglattet. Dies geschieht in einem gleitenden Fenster nach
dem Savitzky-Golay-Verfahren. Die Anzahl Punkte fir das Glat-
tungsfenster wird durch den gewahlten Glattungsfaktor Smooth
factor definiert:

1 3 Punkte
2 5 Punkte
3 7 Punkte
a 9 Punkte
5 11 Punkte
6 13 Punkte

Welcher Glattungsfaktor angewendet werden kann, hangt im we-
sentlichen von der Anzahl zur Verfugung stehender Datenpunkte
ab. Je mehr Punkte die Kurve aufweist, um so hoher kann der Glat-
tungsfaktor gewahlt werden ohne die Kurve zu stark zu verandern.
Obwohl die geglattete Kurve selber nicht angezeigt werden kann,
ist der Einfluss der Glattung indirekt an der Peakerkennung und Ba-
sislinienberechnung ersichtlich.

Bei der Glattung wird die Kurve automatisch auch differenziert,
womit man die abgeleitete Kurve (erste Ableitung) erhalt, die far
die Peakerkennung benutzt wird.
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5.8 Datenverarbeitung und Auswertung

Peakerkennung

797 VA Computrace — Software

Mit Hilfe der abgeleiteten Kurve wird nach aufeinanderfolgenden
Minima und Maxima gesucht. Ein Maximum gefolgt von einem Mi-
nimum zeigt einen normalen Peak an, ein Minimum gefolgt von ei-
nem Maximum einen umgekehrten Peak (reverse peak). Anhand
dieser Werte werden die Peakspannung Peak voltage und die
Peakbreite Peak width fUr jeden Peak bestimmt. Nach der Peakde-
tektion wird eine Basislinie konstruiert und die Peakh6he Peak
height aus dem Peakmaximumwert minus dem Wert der Basislinie
an der Position der Peakspannung bestimmt.

i Peak width
3| Minimum peak width

Peak height

Minimum peak height

e
[ I ] Peak position * Tolerance

di/du Derivative

>

y

P
>

U

Umax Umin
Peak voltage

e Peak voltage = (Umax + Umin)

/2

e Peak width = | Umin - Umax |

e Peak height = Peakhohe bei
der Peakspannung

Die gefundenen Peaks werden anhand dieser Schatzwerte und der
auf dem Blatt Substances definierten Erkennungsparameter den
dort definierten Substanzen zugeordnet. Dabei werden die folgen-
den drei Erkennungstests durchgefuhrt:

Peakspannungstest: Peak voltage = Peak position + Toler-

ance
Peakbreitetest: Peak width > Minimum peak width
Peakhohentest: Peak height > Minimum peak height

Sind alle drei Testbedingungen erfullt, wird dieser Peak der ent-
sprechenden Substanz zugeordnet und damit als Substanzpeak an-
erkannt. In der Kurvenanzeige wird dieser Peak mit dem Substanz-
namen "Substance"” markiert.
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Falls nur die beiden letzten Bedingungen erfullt sind, wird dieser
Peak als unbekannter Peak (Unknown peak) erkannt und keiner
Substanz zugeordnet. In der Kurvenanzeige wird dieser Peak mit
"Unk" markiert.

Basislinienberechnung

Die Auswertung von erkannten Peaks erfolgt mit Hilfe von appro-
ximierten Basislinien. Die Berechnung der Basislinie fur einen ge-
glatteten Substanzpeak wird durch die fur diese Substanz im Fens-
ter BASELINE festgelegten Basislinienparameter bestimmt (siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Fur die Basislinienberechnung bestehen fol-
gende Mdoglichkeiten:

Linear Linear Linear
Whole Peak Front end Rear end

Start End
Polynomial Exponential Horizontal
Whole Peak Whole Peak Whole Peak

Start End

Standardmassig werden Start- und Endfusspunkt der Basislinien au-
tomatisch berechnet. Falls erwiinscht, kdnnen diese Fusspunkte auf
bestimmte Spannungswerte fixiert werden. Fir asymmetrische
Peaks oder Doppelpeaks sollte der Basislinienbereich Front end
oder Rear end gewahlt werden.

Berechnung der Auswertegrosse

Die Auswertegroésse ist fur alle Peaks einer Bestimmung identisch
und muss auf dem Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING ME-
THOD PARAMETERS definiert werden (siehe Fenster «Working me-
thod specifications», Kap. 5.2). Mit Hilfe der berechneten Basisli-
nien wird flr jeden Substanzpeak die festgelegte Auswertegrosse
Height, Area, Derivative oder Coulometric bestimmt und als Resul-
tat angezeigt.
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Voltammogramm Chronoamperogramm

A A

i |Peak area/ Coulometric i

Peak height Peak area/Coulometric

e _
t
dif/du ‘ \ Derivative
e
y

Peak voltage

------

Y

Beim Vergleich der Auswertegréssen Area und Coulometric sollte
man den Unterschied zwischen Voltammogrammen und Chrono-
amperogrammen berucksichtigen:

Voltammogramm:

. Area ist gleich der Leistung

(Spannung * Strom): V*A =W

. Coulometric ist gleich der La-

dung

(Spannung * Strom / Spannungsanderungsgeschwindig-

keit): V*A/(V/s) = A*s =C
Chronoamperogramm:

. Area ist gleich der Ladung

(Strom * Zeit): A*s =C

. Coulometric ist gleich der La-

dung

(Strom * Zeit): A*s =C

Gehaltsberechnung

Bei polarographischen und voltammetrischen Verfahren sind die
gemessenen Auswertegrossen (Height, Area, Derivative oder Cou-
lometric) fUr eine Substanz proportional zu deren Massenkonzent-
ration. Der Zusammenhang zwischen Auswertegrdsse und Massen-
konzentration muss durch eine Kalibrierung mit Bezugslésungen
ermittelt werden. Dazu stehen beim VA Computrace 797 die bei-
den folgenden Techniken zur Verfigung:

e Standardaddition
Gehaltsbestimmung anhand der ein- oder mehrmaligen Zugabe
einer Standardlésung.
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Verdiinnungsrechnung

e Kalibrierkurve
Gehaltsbestimmung anhand einer zuvor mit Bezugslésungen
bestimmten Kalibrierkurve.

Ziel der beiden Kalibrierverfahren ist es, die Konzentration der Pro-
be c(s) berechnen, welche durch die gefundene Substanzmenge
Amount und die Probemenge Sample amount (als Masse oder Vo-
lumen) im Messgefass definiert ist:

c(s) = Amount / Sample amount

Achtung: Mit den Galvanikbad-Modi CVS und CPVS werden ande-
re Calibration-Techniken gebraucht.

In allen Fallen, in denen die Probemenge im Messgefass vor dem
Start des ersten Sweeps verdinnt wird (z.B. durch Pufferzugabe),
muss dies durch Eingabe von Sample amount und Cell volume auf
dem Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PA-
RAMETERS berucksichtigt werden (siehe Blatt «Determinationy,
Kap. 5.2).

Falls die Probe zusatzlich nach dem Start des ersten Sweeps ver-
dinnt wird (z.B. durch Zugabe von Standard-Losungen), wird die
Verdunnung fortlaufend fir jeden Verdinnungsschritt neu berech-
net, so dass in der Kalibrierkurve fur jede Messlosung die effektive
Massenkonzentration im Messgefass angezeigt wird.

Ein eventuell durch Dosiergerate und die Funktion Use for predose
oder Use after sample transfer zugegebenes Hilfslésungsvolumen
wird nicht in die Verdunnungsrechnung mit einbezogen, sondern
muss bereits im Cell volume bertcksichtigt werden.

Berechnung der Standardaddition

Beim Standardadditionsverfahren (auch Aufstocktechnik genannt)
wird der Probe ein- oder mehrmals eine bekannte Menge der zu
bestimmenden Substanz zugesetzt. Die Zugabe kann manuell oder
automatisch mit Hilfe eines Dosiergerates erfolgen. Zur Berechnung
der gesuchten Massenkonzentration der Probe wird das folgende
Verfahren angewendet:

1. Messung der Probeldsung
Die Probelésung mit der unbekannten Massenkonzentration
¢(s) der Probe wird ein- oder mehrmals gemessen (definiert
durch Noe. of replications). Dabei erhalt man:

EV(s) Auswertegrosse einer Einzelmessung fir
die Probe

mean(s) Mittelwert aller Auswertegrossen fur die
Probe
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std.dev.(s) Standardabweichung des Einzelwertes
EV(s) =s(s)

2. Messung der aufgestockten Probelosungen

Die Probel6sung wird n mal (definiert durch No. of additions)
mit einer Standardldésung mit bekannter Massenkonzentration
c(st) aufgestockt. Jede dieser aufgestockten Losungen wird
ein- oder mehrmals (definiert durch No. of replications) gemes-
sen. Dabei erhalt man:

EV(n) Auswertegrosse einer Einzelmessung fur
die aufgestockte Probe n

mean(n) Mittelwert aller Auswertegrossen fur die
aufgestockte Probe n

std.dev.(n) Standardabweichung des Einzelwertes
EV(n) =s(n)

c(n) - c(s) Differenz der Massenkonzentrationen
zwischen der aufgestockten Probe n und
der ursprunglichen Probelésung

Bestimmung der Standardadditionskurve

Fur die Berechnung der linearen Standardadditionskurve wer-
den die Parameter @ und b der linearen Regressionskurve y = a
+ bx durch gewichtete Fehlerquadratminimierung mity = Ev
und x = ¢ = ¢(s) bestimmt, wobei als Gewichtsfaktor fur jeden
Punkt die Standardabweichung der Replikationen verwendet
wird. Die Parameter @ und b werden im Fenster RESULTS an-
gezeigt und haben folgende Bedeutung:

a =Y.reg/offset Achsenabschnitt der Standard-
additionskurve

b = slope Steigung der Standardadditions-
kurve

Berechnung der Massenkonzentration c(s)
Voraussetzung fur die Anwendung der Standardaddition ist,
dass fur € = 0 auch die Auswertegrdsse Ev = 0 ist. Setzt man
fur diese beiden Grossen in der Kalibrierfunktion 0 ein, so kann
die gesuchte Massenkonzentration €(s) aus der folgenden Glei-
chung berechnet werden:

c(s) =alb

In der grafischen Darstellung der Standardadditionskurve ist die
gesuchte Massenkonzentration auf der x-Achse durch den Ab-
stand vom Nullpunkt zum Schnittpunkt mit der Kalibrier-
funktion gegeben.
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EV P

B Probe

® Aufstockung

/¥
Y.regl/offset
y >

c-c(s) -

c(s)

Berechnung der Resultatstreuung Conc.dev.

Die Gesamtstreuung Conc.dev. der berechneten Substanz-
konzentration Conc. wird mit einer linearen Fehlerrechnung
bestimmt. Unabhangig von der Anzahl Messungen wird die Ge-
samtstreuung Conc.dev. immer so berechnet, dass Conc.+
Conc.dev. den Bereich angibt, in welchem die Mas-
senkonzentration mit einer Wahrscheinlichkeit von 68.3% er-
wartet werden darf.

Regeln fiir die Standardaddition

Die Standardaddition ist die Ubliche calibration-Technik fur
den grdssten Teil der mit dem VA Computrace 797 moglichen An-
wendungen. lhr Vorteil liegt in der hohen Sicherheit, da die Kalib-
rierung in der Probe unter realen Matrixverhaltnissen erfolgt und
samtliche Messparameter unverandert bleiben. Im Hinblick auf op-
tionale Richtigkeit und Streuung gelten folgende Regeln:

Linearitadtsbereich iiberpriifen

Fur jede Substanz sollte bei der Ausarbeitung der Methode der
Linearitatsbereich Uberprift werden. Stocken Sie dazu mehr-
mals Uber einen grossen Konzentrationsbereich auf. Anhand
der im Fenster DETERMINATION CURVES angezeigten Kalibrier-
kurve kénnen Sie entscheiden, in welchem Bereich die Stan-
dardaddition linear und in welchem sie nichtlinear ist.

Aufstockverfahren

Liegt der Substanzgehalt im linearen Bereich, so ist eine mehr-
malige Aufstockung nur dann sinnvoll, wenn Sie bei jeder Be-

stimmung die Linearitat kontrollieren wollen. Zur Verringerung
der Streuung ist es besser, nur einmal aufzustocken und daftr
die Zahl der Replikationen so gross wie maglich zu wahlen.

Aufstockverhaltnis 1:2 bis 1:5

Das optimale Aufstockverhaltnis fur die gesamte Aufstockung
liegt bei 1:2 bis 1:5, d.h. die Summe aller Aufstockmengen soll-
te das 2- bis 5-fache der im Messgefass vorhandenen Pro-
benmenge betragen. Dies lasst sich nachtraglich leicht anhand
der im Fenster RESULTS angezeigten Parameter Amount und
Add.Amount kontrollieren.

Beriicksichtigung von Blindwerten
Allfallige Blindwerte missen separat bestimmt und in der For-
melrechnung im Fenster CALCULATION subtrahiert werden.
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Berechnung der Kalibrierkurve
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Die Gehaltsbestimmung mit Hilfe einer Kalibrierkurve erfolgt in
zwei Schritten:

e Zuerst wird der Zusammenhang zwischen der Massenkonzent-
ration ¢ einer Substanz und der Auswertegrosse Ev durch
Messen verschiedener Bezugslosungen ermittelt.

Achtung: "Mindestanzahl" sowie "Empfohlene Anzahl" der zu
messenden Kalibrierpunkte hangt von der gewahlten Regressi-
on technique auf dem Blatt Substances des Fensters EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS ab:

Mindest- Empfohlene
anzahl Anzahl
Linear Regression: 2 >3
Nonlinear Regression: 3 >5
Linear Regression (through Zero): 1 >2
Nonlinear Regression (through Zero): 2 >4
Linear Interpolation: 2 22
Quaderatic Interpolation: 3 >5

Sobald weniger als die "Empfohlene Anzahl" an Messpunkten
fur eine bestimmte Regression verwendet werden, ist es mog-
lich, dass die Regressionskurve nicht ideal angepasst werden
kann. Verwenden Sie daher bitte immer die "Empfohlene An-
zahl" an Messpunkten.

e Anschliessend wird die Probe gemessen und anhand der auf-
genommenen Kalibrierkurve deren Massenkonzentration €(s)
bestimmt.

Bei der Gehaltsbestimmung mit Hilfe einer Kalibrierkurve wird zur
Berechnung der gesuchten Massenkonzentration ¢(s) der Probe
folgendes Verfahren angewendet:

1. Messung der Kalibrierlosungen
Die Kalibrierldsungen mit bekannter Massenkonzentration c(n)
werden alle mehrmals gemessen (definiert durch No. of replica-
tions). Dabei erhalt man:

EV(n) Auswertegrosse einer Einzelmessung fur
die Kalibrierlosung n

mean (n) Mittelwert aller Auswertegrossen fur die
Kalibrierlésung n

std.dev.(n) Standardabweichung des Einzelwertes
EV(n)=s(n)
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c(eff,n)

Effektive Massenkonzentrationen der Ka-
librierldsungen (wird aus €(n) unter Be-
ricksichtigung der Verdunnung berech-
net)

2. Bestimmung der Kalibrierkurve
Fur die Berechnung der Kalibrierkurve stehen vier Modellfunkti-
onen zur Verflgung, die unter Regression technique auf dem
Blatt Substances ausgewahlt werden kénnen:

y =a + bx

y = bx

y=a+bx+dx4

y=bx+dx4

2
y=a+bx+cx

Gerade = Linear Regression / Linear In-
terpolation

Gerade durch den Nullpunkt =
Linear Regression (trough Zero)

Nichtlineare Kurve 4. Grades =
Nonlinear Regression

Nichtlineare Kurve 4. Grades durch den

Nullpunkt = Nonlinear Regression
(trough Zero)

Nichtlineare Kurve 2. Grades = Quadratic
Regression

Die Parameter a, b und d der Regressionskurve werden durch
gewichtete Fehlerquadratminimierung mity = v und x =
c(eff) bestimmt. Die Parameter werden im Fenster RESULTS
angezeigt und haben folgende Bedeutung:

a=Y.reg/offset Achsenabschnitt der Kalibrierkur-
ve
b = slope Steigung der Kalibrierkurve im li-

nearen Bereich

d =Nonlin. Nichtlinearitatsfaktor
A L .
Ev| @ Kalibrierlésungen Linear
Nonlinear
Slope

Y.offset ﬁ

Linear (trough Zero)

Nonlinear (trough Zero)

Quadratic

>

c(eff)

Messung der Probelésung

Die Probeldsung mit der unbekannten Massenkonzentration
c(s) der Probe wird ein- oder mehrmals gemessen(definiert
durch Noe. of replications). Dabei erhalt man:

EV(s)

mean(s)

Auswertegrosse einer Einzelmessung fir
die Probe

Mittelwert aller Auswertegrossen fur die
Probe
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(. Metrohm

5.8 Datenverarbeitung und Auswertung

std.dev.(s) Standardabweichung des Einzelwertes
EV(s) =s(s)

4. Berechnung der Massenkonzentration c(s)

Die gesuchte Massenkonzentration €(s) der Probe wird durch
Einsetzen von mean(s) in die zuvor bestimmte Kalibrierfunkti-
on berechnet:

mean(s) =d c(s)* + b c(s) - a

A
EV
B Probe

mean(s)

»

c(s) c(eff) -

Berechnung der Resultatstreuung Conc.dev.

Die Gesamtstreuung Conc.dev. der berechneten Substanz-
konzentration Conc. wird mit einer linearen Fehlerrechnung
bestimmt, welche sowohl den Fehlerbeitrag aus der Messung
wie auch denjenigen aus der Kalibrierung berlcksichtigt. Un-
abhangig von der Anzahl Messungen wird die Gesamtstreuung
Conc.dev. immer so berechnet, dass Conc.t+ Conc.dev.
den Bereich angibt, in welchem die Massenkonzentration mit
einer Wahrscheinlichkeit von 68.3% erwartet werden darf.

Regeln fiir die Kalibrierkurve

797 VA Computrace — Software

Die Resultatermittlung mit Hilfe einer Kalibrierkurve bringt ge-
genuber Standardadditionen eine Zeitersparnis, ist aber nur zulassig

wenn die Matrix aller Proben und Kalibrierlésungen identisch ist
oder keinen Einfluss auf die Messung hat.

wenn bei den Messungen samtliche Messparameter (Kapillare,
Temperatur, etc.) unverandert bleiben.

wenn die Richtigkeit der einzelnen Resultate regelmassig mit
dem Standardadditions-Verfahren Uberprift wird.

Im Hinblick auf optimale Richtigkeit und Streuung gilt es bei der
Kalibrierkurven einige Regeln zu beachten:

Linearitatsbereich iiberpriifen

Fur jede Substanz sollte bei der Ausarbeitung der Methode der
Linearitatsbereich der Kalibrierkurve Uberprift werden, indem
diese Uber einen grossen Konzentrationsbereich aufgenommen
wird. Anhand der im Fenster DETERMINATION CURVES ange-
zeigten Kalibrierkurve kédnnen Sie dann entscheiden, in wel-
chem Bereich die Kurve linear ist.

W
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Formelberechnung

Farmula

Final Result = Cone. = % + Summand - Blank

Arbeiten im linearen Bereich

Bei der Durchfiihrung von Bestimmungen im linearen Bereich
wird im Hinblick auf moéglichst kleine Streuung empfohlen, vor
allem im untersten und obersten Teil dieses Bereichs zu kalibrie-
ren und die Zahl der Replikationen so gross wie moglich zu
wahlen.

Achsenabschnitt iiberpriifen

Die Grosse des Achsenabschnittes gibt einen Hinweis auf einen
moglichen systematischen Fehler oder Blindwert. Um diesen
Fehler in die effektive Massenkonzentration in g/L umzurech-
nen, muss Y.offset durch Slope dividiert werden.

Arbeitsbereich festlegen

Die Kalibrierkurve ist nur fur den Bereich zwischen den Kalib-
rierldsungen mit der tiefsten und hochsten Massenkonzentrati-
on definiert. Extrapolationen uber diesen Bereich hinaus sind
nicht zulassig.

Temperatur konstant halten

Wegen der grossen Temperaturabhangigkeit der Messwerte (>
2%/°C) wird empfohlen, mit thermostatisiertem Messgefass
6.1418.220 zu arbeiten.

Beriicksichtigung von Blindwerten
Allfallige Blindwerte mussen separat bestimmt und in der For-
melrechnung im Fenster CALCULATION subtrahiert werden.

Der letzte Schritt in der Auswertung ist die Berechnung der im
Fenster CALCULATION eingetragenen Rechenformel fur die Ausga-
be der Schlussresultate Final results:

Cell Walurme A ultiplier

Sample Amount Diivizar

Ohne Anderung der Standardwerte fiir Multiplier, Divisor und
Summand wird das Schlussresultat Final Result als Konzentration
multipliziert mit dem Zellvolumen cCell volume und dividiert durch
die Probenmenge Sample amount berechnet. Das Schlussresultat
erhalt die im Fenster CALCULATION unter Final unit gewahlte Ein-
heit.
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6.1 Galvanikbad VA - Einleitung

6 Galvanikbad VA

6.1 Galvanikbad VA - Einleitung

Der VA Computrace 797 hat zwei spezielle Modi fur die Galvanik-
bad Analyse: €VS (Cyclic Voltammetric Stripping) und CPVS (Cyclic
Pulse Voltammetric Stripping). Beim Arbeiten mit diesen Modi gibt
es im Vergleich zu den anderen Modi einige abweichende Einstel-
lungen und Optionen.

6.2 Calibration-Techniken mit CVS und CPVS
Mit CVS und CPVS gibt es 8 calibration-Techniken:

Standard addition plating bath

LAT Record intercept value

LAT Standard addition for brighteners
MLAT Standard addition for brighteners
DT Suppressors with calibration curve
DT Record calibration curve

RC Sample with response curve

RC Record response curve

Standard addition plating bath

"Standard addition plating bath” ist eine calibration-Technik fur
CVS und CPVS. Sie wird hauptsachlich fir Methodenentwicklung
verwendet:

797 VA Computrace — Software

Optimierung von Additionsvolumen und -konzentrationen
(z.B. um die "Addition ratio” bei "DT Record calibration cur-
ve” und "DT Suppressors with calibration curve” zwischen 5
und 20 Additionen zu erreichen)

Optimierung der Verdinnung mit "Intercept-Losung" bei der
"MLAT"

Prufung des linearen Bereichs der Standardaddition (bei der
"LAT” und "MLAT")
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Blatt "Determination” mit Calibration-Technik "Standard
addition plating bath”

Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt allgemeine Einstellungen fir die Durchfihrung von
Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab. Mit
"Standard addition plating bath" mussen folgende Parameter defi-

niert werden:

Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]

Probenidentifikation. Der Sample identifier wird im
Dateinamen Ubernommen.

Cell volume (mL) [>0mL; 10 mL]

Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen (z.B. Vir-
gin Make-up Solution, siehe VMS (Virgin Make-up
Solution), Kap. 6.4) im Messgefass zu Beginn der
Bestimmunag.

Initial electrode conditioning (siehe Initial electrode conditioning,

Kap. 6.3)
Ein Hakchen ins Feld aktiviert das Konditionieren.

No. of conditioning measurements [ 1...100 ; 1]

oder

Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl Ne.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-Mes-
sungen" darf nicht grosser als 100 sein.

Auto Std.dev (%)[ >0.1; 1]

Definieren bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
nierungs-Messungen wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen™
berechnet.

Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.

Hinweis: Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1] wie auch Auto Std.dev
(%) [ >0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.
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Addition mixing time [0...80600s; 10s]
Mischzeit nach Additionen (fur die erste Messung
wird die Initial mixing time verwendet).

No. of additions [0...28; 2]
Anzahl Zugaben von Standard-Lésungen.

No. of replications [1...10; 2]

Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
gen) flr jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierlosung, Konditionierungs-Messung). Fur
zyklische Modi (CV, CVS, CPVS) ist die "Totale An-
zahl Messungen"” die No. of replications multipli-
ziert mit der Anzahl von Save last .. sweeps (Vol-
tammetric Blatt). Die "Totale Anzahl Messungen™
darf 10 nicht Ubersteigen.

Blatt "Voltammetric” mit Calibration-Technik "Standard
addition plating bath”

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter fur die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl des im Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ge-
wahlten Messmodus ab. Mit "Standard addition plating bath" mus-
sen folgende Parameter definiert werden:

Initial mixing time (s) [ 0...80600 s ; 10 s ] (siehe “Initial mixing
time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)
Ruhrzeit vor der ersten Messung der Probelosung.

Conditioning Cycles (sieche Conditioning cycles mit CVS und CPVS,
Kap. 6.3)

Start potential (V) [-5..45V;0.2V]
Spannung zu Beginn der zyklischen Konditionie-
rung.

End potential (V) [-5...+5V; 1.625 V]
Spannung am Ende der zyklischen Konditionie-
rung.

No. of cycles [0...X ;0]
Anzahl von Konditionierzyklen.

Pretreatment (siche Vorbehandlung mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Cleaning potential (V) [-5...+5V;1.625V]
Angelegte Spannung wahrend der Cleaning time.

Cleaning time (s) [0...80600s;0s]
Zeitdauer wahrend der das Cleaning potential an
die Elektroden angelegt wird.

Equilibration potential (V) [-5...+5 V; 1.625 V ] (Dieser Pa-
rameter ist bei CPVS im Sweep)
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Angelegte Spannung wahrend der Equilibration
time.

Equilibration time (s) [ 0...80600 s ; 5s] (Dieser Parame-
ter ist bei CPVS im Sweep)
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Equi-
libration potential an die Elektroden angelegt
wird. Falls Hydrodynamic (measurement) nicht ak-
tiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Sweep
Die Sweep-Parameter hangen vom gewahlten
Mode ab (siehe CVS - Cyclic Voltammetric Strip-
ping Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Voltam-
metric Stripping Kap. 3.2)

Blatt "Substances” mit Calibration-Technik "Standard addition
plating bath”

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter fur die Definition und Erkennung
von Substanzen, fur die Definition von Standardlésungen, fur die
Peakauswertung und fur die Resultatberechnung. Welche
Parameter angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-
Technik im Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab. Mit
"Standard addition plating bath" mussen folgende Parameter

definiert werden:
Substance [ 24 Zeichen ;]

Substanzname. Fur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen akti-
viert werden.

Mit CVS:  Peak pos. +/- (V) [-5..+45V;0V]
Kennspannung fur die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.

Mit CPVS: Step potential [ nur Anzeige ; step 1: 0.2 V]
Anzeige der im Fenster edit stripping steps defi-
nierten Spannungswerte.

Bsin.
Parameter fur Basislinienberechnung (Details siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf Ll um
das Fenster BASELINE flr die ausgewahlte Sub-
stanz zu 6ffnen.

Additive solution
Definition der Standard-Lésungen fur die Stan-
dardaddition.

No. [0..8;0]1]
Nummer der Losung, die fur die manuelle oder au-
tomatische Zugabe verwendet werden soll. Fur au-
tomatische Zugaben muss diese Nummer identisch
mit der Nummer des verwendeten Dosiergerates
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sein. Falls gemischte Standards verwendet wer-
den, muss die Nummer dieser Mischlésung bei je-
der der darin enthaltenen Substanzen eingegeben
werden.

Achtung: Dosino 1..3 bezeichnen am 797 VA
Computrace angeschlossenen Dosinos. Dosino
4...7 bezeichnen am 846 Dosing Interface ange-
schlossene Dosinos (an MSB 1...4).

Conc. [>0;0]
Zahlenwert fur Konzentration der Zugabeldsung.

Unit [ fL/L...mL/L ; mL/L ]
Einheit fur die Konzentration der Zugabelosung.

Volume (mL) [>0.01 mL/var; OmL]

Zugabevolumen. Fur die Eingabe von variablen
Zugabevolumen muss der Knopf = geklickt wer-
den, um das Fenster EDIT VARIED ADDITION fur
die ausgewahlte Substanz zu 6ffnen (Details siehe
Variable Zugabe, Kap. 5.2). Bei variabler Zugabe
wird in diesem Feld anstelle eines Wertes var an-
gezeigt. Dieses Feld erscheint nur einmal fur Lo6-
sungen mit derselben Nummer (gemischte Stan-
dards) und wird nicht angezeigt, falls o0 als Lo-
sungsnummer eingegeben wurde.

Peak evaluation [ Height, Area, Derivative, Coulometric ; Coulo-
metric ]

Wahl der Auswertegrdsse fur den Peak:

Height
Peakhdhe von Basislinie zum Peakmaximum.

Area
Peakflache zwischen Peakkurve und berechneter
Basislinie.

Derivative
Differenz zwischen positivem und negativem Ma-
ximum der 1. Ableitung des Voltammogramms.

Coulometric
Wahrend des Peaks ubertragene Ladung.

Smooth factor [1...6;4]
Glattungsfaktor fur Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min.,, 6 = max. Glattung) (siehe
Gldttung und Ableitung, Kap. 5.8).

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.

Reverse sweep [ on, off; off ]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermdglichen (nicht definierbar mit
CPVS).
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LAT Record intercept value

"LAT Record intercept value” ist eine Calibration-Technik fir CVS
und CPVS. Mit ihr kann der "Intercept-Wert" bestimmt werden.
Dieser "Intercept-Wert" wird dann bei der calibration-Technik "LAT
Standard addition for brighteners" automatisch zur Brightener-
Bestimmung eingesetzt.

Achtung: Wenn maoglich sollte "MLAT" die bevorzugte calibrati-
on-Technik zur Bestimmung von Brightener sein. Mit "MLAT" wer-
den "Intercept-Losung" und Badlésung zusammen gemessen, was
Abweichungen aufgrund Losungsaustausches und zeitlicher Verset-
zung von Messungen minimiert.

Achtung: Damit der "Intercept-Wert" automatisch tUbernommen
werden kann, muss auf dem General Blatt des GENERAL SETTINGS
Fenster die Checkbox Save calibration curves additionally without
date and time aktiviert sein.

Blatt "Determination” mit Calibration-Technik "LAT Record
intercept value”

Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt allgemeine Einstellungen fir die Durchfihrung von
Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab. Mit
"LAT Record intercept value" mussen folgende Parameter definiert
werden:

Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation.

Achtung: Der hier angegebene Sample identifier
wird fur den Dateinamen Ubernommen. Damit bei
der Brightener-Analyse mit dem 838 Advanced
Sample Processor und "LAT" fur die Berechnung
jeweils die richtige Intercept-Datei verwendet
wird, muss der Sample identifier mit dem Namen
der Intercept-Datei die flr den Parameter Intercept
determination auf dem Blatt Determination mit Ca-
libration-Technik "LAT" angegebenen wird, Uber-
einstimmen.

Beispiel fur sample identifier: Intercept

Volume intercept solution (mL) [> 0 mL ; 10 mL]
Das Volumen der addierten Intercept-Lésung (sie-
he Intercept-Lésung, Kap. 6.4).

Cell volume (mL) [> 0 mL ; 10 mL ] [ nur Anzeige ]
Zeigt das fUr Volume intercept solution angegebe-
ne Volumen an.
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Initial electrode conditioning (Siehe Initial electrode conditioning,
Kap. 6.3)
Machen Sie ein Hakchen zur Aktivierung der Kon-
ditionierungs-Messungen.

No. of conditioning measurements [ 1...100 ; 1]
Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl Ne.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-Mes-
sungen" darf nicht grosser als 100 sein.

oder Auto Std.dev (%)[ >0.1; 11
Definieren bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
nierungs-Messungen  wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen”
berechnet.

Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.

Hinweis: \Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1 ] wie auch Auto Std.dev
(%) [ >0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.

No. of replications [1...10; 2]

Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
gen) fur jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierlésung, Konditionierungs-Messung). Fur
zyklische Modi (CV, CVS, CPVS) ist die "Totale An-
zahl Messungen" die No. of replications multipli-
ziert mit der Anzahl von Save last .. sweeps (Vol-
tammetric Blatt). Die "Totale Anzahl Messungen"
darf 10 nicht Ubersteigen.

Blatt "Voltammetric” mit Calibration-Technik "LAT Record
intercept value”

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter fur die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl des im Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ge-
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wahlten Messmodus ab. Mit "LAT Record intercept value" mussen
folgende Parameter definiert werden:

Initial mixing time (s) [ 0...80600 s ; 10 s ] (siehe “Initial mixing
time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)
RuUhrzeit vor der ersten Messung der Probelésung.

Conditioning Cycles (sieche Conditioning cycles mit CVS und CPVS,
Kap. 6.3)

Start potential (V) [-5...45V;0.2V]
Spannung zu Beginn der zyklischen Konditionie-
rung.

End potential (V) [-5...+5V;1.625V]
Spannung am Ende der zyklischen Konditionie-
rung.

No. of cycles [0...X; 0]
Anzahl von Konditionierzyklen.

Pretreatment (siche Vorbehandlung mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Cleaning potential (V) [-5...45V;1.625V]
Angelegte Spannung wahrend der Cleaning time.

Cleaning time (s) [ 0...80600s; 0s]
Zeitdauer wahrend der das Cleaning potential an
die Elektroden angelegt wird.

Equilibration potential (V) [-5...+45 V; 1.625 V] (Dieser Pa-
rameter ist bei CPVS im Sweep)
Angelegte Spannung wahrend der Equilibration
time.

Equilibration time (s) [ 0...80600s ; 5s] (Dieser Parame-
ter ist bei CPVS im Sweep)
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Equi-
libration potential an die Elektroden angelegt
wird. Falls Hydrodynamic (measurement) nicht ak-
tiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Sweep
Die Sweep-Parameter hangen vom gewahlten
Mode ab (siehe CVS - Cyclic Voltammetric Strip-
ping Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Voltam-
metric Stripping Kap. 3.2)

Blatt “Substances” mit Calibration-Technik “"LAT Record
intercept value”

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS enthalt die Parameter flr die Definition und Erkennung von
Substanzen, fur die Definition von Standardldsungen, fir die Peak-
auswertung und far die Resultatberechnung. Welche Parameter
angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-Technik im
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Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab. Mit "LAT Record
intercept value" missen folgende Parameter definiert werden:

Substance [ 24 Zeichen ;]
Substanzname. Fur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen ak-
tiviert werden.

Mit CVS:  Peak pos. +/- (V) [-5..+45V;0V]
Kennspannung fur die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.

Mit CPVS: Step potential [ nur Anzeige ; step 1: 0.2 V]
Anzeige der im Fenster edit stripping steps defi-
nierten Spannungswerte.

Bsin.
Parameter flir Basislinienberechnung (Details siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf =l um
das Fenster BASELINE fur die ausgewahlte Sub-
stanz zu 6ffnen.

Peak evaluation [ Height, Area, Derivative, Coulometric ; Coulo-
metric ]

Wahl der Auswertegrdsse fur den Peak:

Height
Peakhdhe von Basislinie zum Peakmaximum.

Area
Peakflache zwischen Peakkurve und berechneter
Basislinie.

Derivative
Differenz zwischen positivem und negativem Ma-
ximum der 1. Ableitung des Voltammogramms.

Coulometric
Wahrend des Peaks uUbertragene Ladung.

Smooth factor [1...6;4]
Glattungsfaktor fur Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min.,, 6 = max. Glattung) (siehe
Gldttung und Ableitung, Kap. 5.8).

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.

Reverse sweep [ on, off; off ]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermdglichen (nicht definierbar mit
CPVS).

LAT Standard addition for brighteners
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schen Q("Intercept-Losung” + Badlésung) und Q(nur "Intercept-
Losung") zu klein ist fur die Verwendung von "MLAT Standard ad-
dition for brighteners".

Der fur die Berechnung bendtigte "Intercept-Wert" kann mit der
Calibration-Technik "LAT Record intercept value" aufgenommen
und automatisch tbernommen werden.

Achtung: Wenn mdglich sollte "MLAT" die bevorzugte calibrati-
on-Technik zur Bestimmung von Brightener sein. Mit "MLAT" wer-
den "Intercept-L6ésung” und Badlésung nacheinander in dem glei-
chen Methodenablauf gemessen, was Abweichungen aufgrund L6-
sungsaustausches und zeitlicher Versetzung von Messungen mini-
miert.

Achtung: Damit der "Intercept-Wert" aautomatisch tbernommen
werden kann, muss auf dem General Blatt des GENERAL SETTINGS
Fenster die Checkbox Save calibration curves additionally without
date and time aktiviert sein.

Blatt "Determination” mit Calibration-Technik "LAT"

Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt allgemeine Einstellungen fur die Durchfuhrung von
Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab. Mit
"LAT Standard addition for brighteners" mussen folgende Parame-
ter definiert werden:

Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation. Der Sample identifier wird im
Dateinamen Uubernommen.

Volume production bath (mL) [> 0 mL; 10 mL]
Das Volumen der addierten Badprobe (siehe
Badprobe, Kap. 6.4).

Cell volume (mL) [>0mL; 10 mL]
Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen (Badpro-
be + allfallige Hilfslésung) im Messgefass beim
Start der Bestimmung. Die berechneten Probekon-
zentrationen Conc. beziehen sich auf dieses Zell-
volumen.

Der verwendete "Intercept-Wert" kann auf 2 Arten festgelegt wer-
den:

Intercept value (ImC) [>0;0][+ ;0]
Geben Sie den zuvor aufgenommenen und aus
dem Report herausgelesenen "Intercept-Wert" an.

Intercept determination
Definieren Sie hier die Intercept-Datei (die Datei, in
der die Bestimmung des "Intercept-Wertes" abge-
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Initial electrode

speichert wurde/wird). Die Methode liest den Wert
fur die Berechnung dann automatisch heraus. Be-

nutzen Sie den Knopf B zur Dateisuche.

Achtung: Damit bei der Brightener-Analyse mit
838 Advanced Sample Processor und "LAT" jeweils
die aktuelle Intercept-Datei zur Berechnung ver-
wendet wird, muss der Name der fir den Intercept
determination angegebenen Intercept-Datei mit
dem Sample identifier auf dem Blatt Determination
(mit calibration-Technik "LAT Record intercept va-
lue"), Ubereinstimmen.

Beispiel fir Intercept determination:
C:\User XYZ\Data\Intercept.dth

Achtung: Damit bei der Brightener-Analyse mit
838 Advanced Sample Processor und "LAT" jeweils
die aktuelle Intercept-Datei zur Berechnung ver-
wendet wird, muss der Pfad der flr den Intercept
determination angegebenen Intercept-Datei mit
dem Pfad fur den Parameter Data folder (fUr den
aktuell eingeloggten User) auf dem Blatt User Di-
rectories des USER RIGHTS Fensters, Ubereinstim-
men.

Achtung: Damit die neue Intercept Datei auto-
matisch Ubernommen wird muss auf dem General
Blatt des GENERAL SETTINGS Fenster die Check-
box Save calibration curves additionally without
date and time aktiviert sein.

conditioning (siehe /Initial electrode conditioning,
Kap. 6.3)

Machen Sie ein Hakchen zur Aktivierung der Kon-
ditionierungs-Messungen.

No. of conditioning measurements [ 1...100 ; 1]

Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl Ne.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl Save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-Mes-
sungen" darf nicht grosser als 100 sein.

oder Auto Std.dev (%)[ >0.1; 1]

Definieren bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
nierungs-Messungen  wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
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der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen”
berechnet.

Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.

Hinweis: \Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1 ] wie auch Auto Std.dev
(%) [>0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.

Addition mixing time [0...80600s; 10s]
Mischzeit nach Additionen (fur die erste Messung
wird die Initial mixing time verwendet).

No. of additions [0...28; 2]
Anzahl Zugaben von Standard-Losungen.

No. of replications [1...10; 2]

Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
gen) fur jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierlosung, Konditionierungs-Messung). Fur
zyklische Modi (CV, CVS, CPVS) ist die "Totale An-
zahl Messungen" die Ne. of replications multipli-
ziert mit der Anzahl von Save last .. sweeps (Vol-
tammetric Blatt). Die "Totale Anzahl Messungen”
darf 10 nicht Ubersteigen.

Blatt "Voltammetric” mit Calibration-Technik "LAT"”

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter flr die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl des im Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ge-
wahlten Messmodus ab. Mit "LAT Standard addition for brighte-
ners" mussen folgende Parameter definiert werden:

Initial mixing time (s) [ 0...80600 s ; 10 s ] (siche “Initial mixing
time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)
Ruhrzeit vor der ersten Messung der Probelésung.

Conditioning Cycles (siche Conditioning cycles mit CVS und CPVS,
Kap. 6.3)

Start potential (V) [-5..45V;0.2V]
Spannung zu Beginn der zyklischen Konditionie-
rung.
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End potential (V) [-5...+5V; 1.625V]
Spannung am Ende der zyklischen Konditionie-
rung.

No. of cycles [0...X ;0]
Anzahl von Konditionierzyklen.

Pretreatment (siche Vorbehandlung mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Cleaning potential (V) [-5...+5V; 1.625V]
Angelegte Spannung wahrend der Cleaning time.

Cleaning time (s) [0...80600s;0s]
Zeitdauer wahrend der das Cleaning potential an
die Elektroden angelegt wird.

Equilibration potential (V) [-5...4+5 V; 1.625 V ] (Dieser Pa-
rameter ist bei CPVS im Sweep)
Angelegte Spannung wahrend der Equilibration
time.

Equilibration time (s) [ 0...80600s ; 5s]1 (Dieser Parame-
ter ist bei CPVS im Sweep)
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Equi-
libration potential an die Elektroden angelegt
wird. Falls Hydrodynamic (measurement) nicht ak-
tiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Sweep
Die Sweep-Parameter hangen vom gewahlten
Mode ab (siehe CVS - Cyclic Voltammetric Strip-
ping Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Voltam-
metric Stripping Kap. 3.2).

Blatt "Substances” mit Calibration-Technik "LAT"

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS enthalt die Parameter fur die Definition und Erkennung von
Substanzen, fir die Definition von Standardlésungen, fir die Peak-
auswertung und fur die Resultatberechnung. Welche Parameter
angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-Technik im
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab. Mit "LAT Standard
addition for brighteners" mussen folgende Parameter definiert
werden:

Substance [ 24 Zeichen ;]
Substanzname. Fiur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen akti-
viert werden.

Mit CVS:  Peak pos. +/- (V) [-5..+45V;0V]
Kennspannung fur die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.
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Mit CPVS: Step potential [ nur Anzeige ; step 1: 0.2 V]
Anzeige der im Fenster edit stripping steps defi-
nierten Spannungswerte.

Bslin.
Parameter fur Basislinienberechnung (Details siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf =l um
das Fenster BASELINE flr die ausgewahlte Sub-
stanz zu 6ffnen.

Additive solution
Definition der Standard-Lésungen fur die Stan-
dardaddition.

No. [0..8;0]

Nummer der Losung, die fir die manuelle oder au-
tomatische Zugabe verwendet werden soll. Fur au-
tomatische Zugaben muss diese Nummer identisch
mit der Nummer des verwendeten Dosiergerates
sein. Falls gemischte Standards verwendet wer-
den, muss die Nummer dieser Mischlésung bei je-
der der darin enthaltenen Substanzen eingegeben
werden.

Achtung: Dosino 1..3 bezeichnen am 797 VA
Computrace angeschlossenen Dosinos. Dosino
4...7 bezeichnen am 846 Dosing Interface ange-
schlossene Dosinos (an MSB 1...4).

Conc. [>0;0]
Zahlenwert fur Konzentration der Zugabeldsung.

Unit [ fL/L..mL/L; mL/L ]
Einheit fir die Konzentration der Zugabeldsung.

Volume (mL) [>0.01 mL/var; O mL]

Zugabevolumen. Fur die Eingabe von variablen
Zugabevolumen muss der Knopf = geklickt wer-
den, um das Fenster EDIT VARIED ADDITION flr
die ausgewahlte Substanz zu 6ffnen (Details siehe
Variable Zugabe, Kap. 5.2). Bei variabler Zugabe
wird in diesem Feld anstelle eines Wertes var an-
gezeigt. Dieses Feld erscheint nur einmal fur L6-
sungen mit derselben Nummer (gemischte Stan-
dards) und wird nicht angezeigt, falls 0 als Lo-
sungsnummer eingegeben wurde.

Contamination potential [ -5...5; 1.125 V]

Mit Messmodus CVS: Ist es aktiviert, wird im letz-
ten Sweep (in anodischer Richtung) der Badmes-
sung der Stromwert beim definierten Potential
ausgelesen.

Mit Messmodus CPVS: Es kann einer der definier-
ten Stripping Steps (Voltammetric-Blatt mit Ca-
libration-Technik "LAT") ausgewahlt werden Ist es
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aktiviert, wird im letzten Sweep der Badmessung
am Ende des definierten Stripping Steps der
Stromwert ausgelesen.

Der Kontaminationsstrom korreliert mit der Kon-
zentration der organischen Abbauprodukte im
Galvanikbad.

Chloride potential [ -5...5; 1.475 V]

Mit Messmodi CVS: Ist es aktiviert, wird beim letz-
ten Sweep bei der beim definierten Potential der
Stromwert ausgelesen.

Mit Messmodus CPVS: Es kann einer der definier-
ten Stripping Steps (Voltammetric-Blatt mit Ca-
libration-Technik "LAT") ausgewahlt werden. Ist es
aktiviert, wird im letzten Sweep der Badmessung
am Ende des definierten Stripping Steps der
Stromwert ausgelesen.

Der Chloridstrom korreliert mit der Konzentration
der Chlorid-lonen im Galvanikbad.

Regression technique [ Linear Regression ]
Die Regression wird mit einer Geraden berechnet.

Peak evaluation [ Height, Area, Derivative, Coulometric ; Coulo-

metric ]
Wahl der Auswertegrosse fur den Peak:
Height
Peakhohe von Basislinie zum Peakmaximum.
Area
Peakflache zwischen Peakkurve und berechneter
Basislinie.
Derivative

Differenz zwischen positivem und negativem Ma-
ximum der 1. Ableitung des Voltammogramms.

Coulometric
Wahrend des Peaks Ubertragene Ladung.

Smooth factor [1...6;4]
Glattungsfaktor fur Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min., 6 = max. Glattung) (siehe
Glattung und Ableitung, Kap. 5.8).

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.

Reverse sweep [ on, off ; off ]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermdglichen (nicht definierbar mit
CPVS).

MLAT Standard addition for brighteners

Modified Linear Approximation Technique ("MLAT Standard addi-
tion for brighteners”) ist eine calibration-Technik fir CVS und
CPVS. Sie ist die Standard calibration-Technik zur Bestimmung von
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Brightener in Galvanikbadern. Falls die Differenz zwischen
Q("Intercept-Losung” + "Badlésung”) und Q(nur "Intercept-
Losung”) zu klein ist, versuchen Sie es mit "LAT Standard addition
for brighteners”.

Blatt "Determination” mit Calibration-Technik “"MLAT"

Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PA-

RAMETERS enthalt allgemeine Einstellungen fir die Durchflihrung

von Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt

von der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab.

Mit "MLAT Standard addition for brighteners" mussen folgende Pa-

rameter definiert werden:

Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation. Der Sample identifier wird im
Dateinamen tubernommen.

Volume production bath (mL) [> 0 mL; 10 mL]
Das Volumen der addierten Badprobe (siehe
Badprobe, Kap. 6.4).

Cell volume (mL) [> 0 mL ; 20 mL ] [ nur Anzeige ]
Zellvolumen; gesamtes Loésungsvolumen ("Inter-
cept-Losung” + "Badprobe") im Messgefass beim
Start der Bestimmung. Die berechneten Pro-
bekonzentrationen Conc. beziehen sich auf die-
ses Zellvolumen.

Volume intercept solution (mL) [> 0 mL ; 10 mL]
Volumen der addierten "Intercept-Losung”.

Initial electrode conditioning (siche Initial electrode conditioning,
Kap. 6.3)
Machen Sie ein Hakchen zur Aktivierung der Kon-
ditionierungs-Messungen.

No. of conditioning measurements [ 1...100 ; 1]
Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl No.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl Save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-Mes-
sungen" darf nicht grosser als 100 sein.
oder Auto Std.dev (%)[ >0.1; 1]
Definieren bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
nierungs-Messungen  wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen”
berechnet.
Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.
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Hinweis: Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1 ] wie auch Auto Std.dev
(%) [ >0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.

Additional conditioning after sample transfer
Wird dieses Kontrollkastchen aktiviert, so wird
nach der Probenzugabe eine weitere Konditionie-
rung der Elektrode gestartet. Das Kontrollkastchen
kann nur gewahlt werden, wenn auch Initial
electrode conditioning aktiviert ist.

Addition mixing time [0...80600s; 10s]
Mischzeit nach Additionen (fir die erste Messung
wird die Initial mixing time verwendet).

No. of additions [0...28; 2]
Anzahl Zugaben von Standard-Lésungen.

No. of replications [1...10; 2]

Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
gen) flr jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierlosung, Konditionierungs-Messung). Fur
zyklische Modi (CV, CVS, CPVS) ist die "Totale An-
zahl Messungen” die No. of replications multipli-
ziert mit der Anzahl von Save last .. sweeps (Vol-
tammetric Blatt). Die "Totale Anzahl Messungen"
darf 10 nicht Ubersteigen.

Blatt "Voltammetric” mit Calibration-Technik "MLAT"

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter fur die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl des im Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ge-
wahlten Messmodus ab. Mit "MLAT Standard addition for brigh-
teners" mussen folgende Parameter definiert werden:

Initial mixing time (s) [ 0...80600 s ; 10 s ] (siehe “Initial mixing
time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)
Ruhrzeit vor der ersten Messung der Probeldsung.

Conditioning Cycles (siche Conditioning cycles mit CVS und CPVS,
Kap. 6.3)

Start potential (V) [-5...+5V;0.2V]
Spannung zu Beginn der zyklischen Konditionie-
rung.

End potential (V) [-5...+5V; 1.625V]
Spannung am Ende der zyklischen Konditionie-
rung.

-
N
-
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N

No. of cycles [0...X; 0]
Anzahl von Konditionierzyklen.

Pretreatment (siche Vorbehandlung mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Cleaning potential (V) [-5...45V; 1.625 V]
Angelegte Spannung wahrend der Cleaning time.

Cleaning time (s) [0...80600s;0s]
Zeitdauer wahrend der das Cleaning potential an
die Elektroden angelegt wird.

Equilibration potential (V) [-5...+5 V; 1.625 V] (Dieser Pa-
rameter ist bei CPVS im Sweep)
Angelegte Spannung wahrend der Equilibration ti-
me.

Equilibration time (s) [ 0..80600s ; 5s] (Dieser Parame-
ter ist bei CPVS im Sweep)
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Equi-
libration potential an die Elektroden angelegt
wird. Falls Hydrodynamic (measurement) nicht ak-
tiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Sweep
Die Sweep-Parameter hangen vom gewahlten Mo-
de ab (siehe CVS - Cyclic Voltammetric Stripping
Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Voltammetric
Stripping Kap. 3.2)

Blatt “"Substances” mit Calibration-Technik "MLAT"

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS enthalt die Parameter fur die Definition und Erkennung von
Substanzen, fir die Definition von Standardlésungen, fur die Peak-
auswertung und fur die Resultatberechnung. Welche Parameter
angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-Technik im
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab. Mit "MLAT Stan-
dard addition for brighteners" mussen folgende Parameter definiert
werden:

Substance [ 24 Zeichen ;]
Substanzname. Fur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen akti-
viert werden.

Mit CVS:  Peak pos. +/- (V) [-5..+45V;0V]
Kennspannung flr die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.

Mit CPVS: Step potential [ nur Anzeige ; step 1: 0.2 V]
Anzeige der im Fenster edit stripping steps defi-
nierten Spannungswerte.

Bsin.
Parameter fur Basislinienberechnung (Details siehe
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Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf =l um
das Fenster BASELINE fur die ausgewahlte Sub-
stanz zu o6ffnen.

Additive solution
Definition der Standard-Lésungen fir die Stan-
dardaddition.

No. [0..8;0]

Nummer der Losung, die fir die manuelle oder au-
tomatische Zugabe verwendet werden soll. Fir au-
tomatische Zugaben muss diese Nummer identisch
mit der Nummer des verwendeten Dosiergerates
sein. Falls gemischte Standards verwendet wer-
den, muss die Nummer dieser Mischlosung bei je-
der der darin enthaltenen Substanzen eingegeben
werden.

Achtung: Dosino 1..3 bezeichnen am 797 VA
Computrace angeschlossenen Dosinos. Dosino
4...7 bezeichnen am 846 Dosing Interface ange-
schlossene Dosinos (an MSB 1...4).

Conc. [>0;0]
Zahlenwert fur Konzentration der Zugabel6sung.

Unit [ fL/L..mL/L ; mL/L]
Einheit fur die Konzentration der Zugabel6sung.

Volume (mL) [> 0.01 mL/var; O mL]

Zugabevolumen. Fir die Eingabe von variablen
Zugabevolumen muss der Knopf = geklickt wer-
den, um das Fenster EDIT VARIED ADDITION flr
die ausgewahlte Substanz zu 6ffnen (Details siehe
Variable Zugabe, Kap. 5.2). Bei variabler Zugabe
wird in diesem Feld anstelle eines Wertes var an-
gezeigt. Dieses Feld erscheint nur einmal fur Lo-
sungen mit derselben Nummer (gemischte Stan-
dards) und wird nicht angezeigt, falls 0 als Lo-
sungsnummer eingegeben wurde.

Contamination potential [ -5...5; 1.125 V]
Mit Messmodus CVS: Ist es aktiviert, wird im letz-
ten Sweep (in anodischer Richtung) der Badmes-
sung der Stromwert beim definierten Potential
ausgelesen.
Mit Messmodus CPVS: Es kann einer der definier-
ten Stripping Steps (Voltammetric-Blatt mit Ca-
libration-Technik "MLAT") ausgewahlt werden Ist
es aktiviert, wird im letzten Sweep der Badmes-
sung am Ende des definierten Stripping Steps der
Stromwert ausgelesen.
Der Kontaminationsstrom korreliert mit der Kon-
zentration der organischen Abbauprodukte im
Galvanikbad.
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Chloride potential [ -5...5; 1.475 V]

Mit Messmodi CVS: Ist es aktiviert, wird beim letz-
ten Sweep bei der beim definierten Potential der
Stromwert ausgelesen.

Mit Messmodus CPVS: Es kann einer der definier-
ten Stripping Steps (Voltammetric-Blatt mit Ca-
libration-Technik "MLAT") ausgewahlt werden. Ist
es aktiviert, wird im letzten Sweep der Badmes-
sung am Ende des definierten Stripping Steps der
Stromwert ausgelesen.

Der Chloridstrom korreliert mit der Konzentration
der Chlorid-lonen im Galvanikbad.

Regression technique [ Linear Regression ]
Die Regression wird mit einer Geraden berechnet.

Peak evaluation [ Height, Area, Derivative, Coulometric ; Coulo-

metric ]
Wahl der Auswertegrosse fur den Peak:
Height
Peakhohe von Basislinie zum Peakmaximum.
Area
Peakflache zwischen Peakkurve und berechneter
Basislinie.
Derivative

Differenz zwischen positivem und negativem Ma-
ximum der 1. Ableitung des Voltammogrammes.

Coulometric
Wahrend des Peaks Ubertragene Ladung.

Smooth factor [1...6; 4]
Glattungsfaktor fir Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min.,, 6 = max. Glattung) (siehe
Gldttung und Ableitung, Kap. 5.8).

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.

Reverse sweep [ on, off ; off ]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermdglichen (nicht definierbar mit
CPVS).

DT Suppressors with calibration curve

"DT Suppressors with calibration curve" ist eine "Dilution Titration
Calibration Technique”(Verdinnungs Titration Kalibrationstechnik)
fur CVS und CPVS. Sie wird hauptsachlich zur Bestimmung von
Suppressors in Galvanikbadern gebraucht.

Wahlen Sie im Feld calibration curve des Determination Blattes die
gewunschte Kalibrierkurve aus (verwenden Sie "DT Record calibra-
tion curve" zur Aufnahme der entsprechenden Kalibrierkurve). Die
Parameter des Voltammetric Blattes werden automatisch auf die

~N
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Werte, die zur Aufnahme der Kalibrierkurve benutzt wurden, einge-
stellt.

Achtung: Damit die neue Kalibrationsdatei ubernommen werden
kann, muss auf dem General Blatt des GENERAL SETTINGS Fenster
die Checkbox Save calibration curves additionally without date and
time aktiviert sein.

Blatt "Determination” mit Calibration-Technik "DT Suppressors
with calibration curve”

Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt allgemeine Einstellungen fir die Durchfiihrung von
Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab. Mit
"DT Suppressors with calibration curve" mussen folgende Para-
meter definiert werden:

Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation. Der Sample identifier wird im
Dateinamen Ubernommen.

Volume VMS (mL) (mL) [> O mL; 10 mL]
Volumen der "Virgin Make-up Solution” (siehe
VMS (Virgin Make-up Solution), Kap. 6.4).

Cell volume (mL) [> 0 mL; 10 mL ] [ nur Anzeige ]
Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen (ist gleich
gross wie das Volumen der VMS (Virgin Make-up
Solution)) im Messgefass beim Start der Bestim-
mung. Die berechneten Probekonzentrationen
Conc. beziehen sich auf dieses Zellvolumen.

Initial electrode conditioning (siche Initial electrode conditioning,
Kap. 6.3)
Machen Sie ein Hakchen zur Aktivierung der Kon-
ditionierungs-Messungen.

No. of conditioning measurements [ 1...100 ; 1]
Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl Ne.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl Save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-
Messungen" darf nicht grosser als 100 sein.

oder Auto Std.dev (%)[ >0.1; 11
Definieren bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
nierungs-Messungen  wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen”
berechnet.

(%
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Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.

Hinweis: Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1] wie auch Auto Std.dev
(%) [ >0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.

Addition mixing time [0...80600s; 10s]

Mischzeit nach Additionen (fir die erste Messung
wird die Initial mixing time verwendet).

Calibration curve [ path + file name ; ]

Auswahl der Bestimmungsdatei, die die ge-
wunschte Kalibrierkurve enthalt (die Kalibrierkurve
kann mit der calibration-Technik "DT Record ca-
libration curve" aufgenommen werden.

Achtung: Damit bei der "Suppressor-Analyse mit
838 Advanced Sample Processor und DT" jeweils
die aktuelle Kalibrationsdatei zur Berechnung ver-
wendet wird, muss der Name der fir Calibration
curve angegebenen Kalibrationsdatei mit dem
Sample identifier auf dem Determination-Blatt mit
Calibration-Technik "DT Record calibration curve”,
ubereinstimmen.

Beispiel fUr calibration curve:
C:\User XYZ\Data\Calibration Suppressor.dth

Achtung: Damit bei der "Suppressor-Analyse mit
838 Advanced Sample Processor und DT" jeweils
die aktuelle Kalibrationsdatei zur Berechnung ver-
wendet wird, muss der Pfad der fur calibration
curve angegebenen Kalibrationsdatei mit dem
Pfad fur den Parameter Data folder (fUr den aktuell
eingeloggten User) auf dem Blatt User Directories
des USER RIGHTS Fensters, Ubereinstimmen.

Achtung: Damit die neue Kalibrationsdatei au-
tomatisch Ubernommen wird muss auf dem Gene-
ral Blatt des GENERAL SETTINGS Fenster die
Checkbox save calibration curves additionally
without date and time aktiviert sein.

No. of replications [1...10; 2]

Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
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gen) fur jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierlésung, Konditionierungs-Messung). Fur
zyklische Modi (CV, CVS, CPVS) ist die "Totale An-
zahl Messungen"” die No. of replications multipli-
ziert mit der Anzahl von Save last .. sweeps (Vol-
tammetric Blatt). Die "Totale Anzahl Messungen™
darf 10 nicht Ubersteigen.

Blatt “"Voltammetric” mit Calibration-Technik "DT Suppressors
with calibration curve”

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter fur die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Bei der calibration-Technik "DT Suppressors with
calibration curve" sind die Parameter des Veoltammetric Blattes nicht
bearbeitbar. Sie sind abhangig von den Parametern bei der Auf-
nahme der Kalibrationskurve.

Folgende Parameter werden angezeigt:

Initial mixing time (s) [ nur Anzeige ] [ 0...80600 s ; 10 s ] (Siehe
“Initial mixing time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)
Ruhrzeit vor der ersten Messung der Probelosung.

Conditioning Cycles [ nur Anzeige ] (siche Conditioning cycles mit
CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Start potential (V) [-5...45V; 0.2 V] [ nur Anzeige ]
Spannung zu Beginn der zyklischen Konditionie-
rung.

End potential (V) [-5...+45 V; 1.625 V ] [ nur Anzeige ]
Spannung am Ende der zyklischen Konditionie-
rung.

No. of cycles [ 0...X; 0] [ nur Anzeige ]
Anzahl von Konditionierzyklen.

Pretreatment (siche Vorbehandlung mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Cleaning potential (V) [-5...+45 V; 1.625 V ] [ nur Anzeige ]
Angelegte Spannung wahrend der Cleaning time.

Cleaning time (s) [ 0...80600 s ; 0 s ] [ nur Anzeige ]
Zeitdauer wahrend der das Cleaning potential an
die Elektroden angelegt wird.

Equilibration potential (V) [-5...4+5 V; 1.625 V ] (Dieser Pa-
rameter ist bei CPVS im Sweep)
Angelegte Spannung wahrend der Equilibration
time.

Equilibration time (s) [ 0...80600s ; 5s] (Dieser Parame-
ter ist bei CPVS im Sweep)
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Equi-
libration potential an die Elektroden angelegt
wird. Falls Hydrodynamic (measurement) nicht ak-
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tiviert ist, wird der RUhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Sweep [ nur Anzeige ]
Die Sweep-Parameter hangen vom gewahlten Mo-
de ab (siehe CVS - Cyclic Voltammetric Stripping
Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Voltammetric
Stripping Kap. 3.2).

Blatt “Substances” mit Calibration-Technik “"DT Suppressors
with calibration curve”

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS enthadlt die Parameter fur die Definition und Erkennung von
Substanzen, fir die Definition von Standardlésungen, fir die Pea-
kauswertung und fur die Resultatberechnung. Welche Parameter
angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-Technik im
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab. Mit "DT Suppres-
sors with calibration curve" mussen folgende Parameter definiert
werden:

Substance [ 24 Zeichen ;]
Substanzname. Fur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen akti-
viert werden.

Mit CVS:  Peak pos. +/- (V) [-5..+45V;0V]
Kennspannung flr die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.

Mit CPVS: Step potential [ nur Anzeige ; step 1: 0.2 V]
Anzeige der im Fenster edit stripping steps defi-
nierten Spannungswerte.

Bslin.
Parameter fur Basislinienberechnung (Details siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf =l um
das Fenster BASELINE flr die ausgewahlte Sub-
stanz zu offnen.

Plating bath solution
Definieren der Badproben die zur Standard-
addition gebraucht werden. Die Konzentration des
Probenbads ist nicht bekannt (das ist die Konzent-
ration, die bestimmt werden soll).

No. [0..8;0]
Nummer der Losung, die fur die manuelle oder au-
tomatische Zugabe verwendet werden soll. Fur au-
tomatische Zugaben muss diese Nummer identisch
mit der Nummer des verwendeten Dosiergerates
sein. Normalerweise wird nur eine Badprobe be-
noétigt (diejenige, die bestimmt wird).

797 VA Computrace — Software



(. Metrohm 6.2 Calibration-Techniken mit CVS und CPVS

Achtung: Dosino 1..3 bezeichnen am 797 VA
Computrace angeschlossenen Dosinos. Dosino
4...7 bezeichnen am 846 Dosing Interface ange-
schlossene Dosinos (an MSB 1...4).

Volume (mL) [> 0.01 mL/var; O mL]

Zugabevolumen. Fiur die Eingabe von variablen
Zugabevolumen muss der Knopf = geklickt wer-
den, um das Fenster EDIT VARIED ADDITION fUr
die ausgewahlte Substanz zu 6ffnen (Details siehe
Variable Zugabe, Kap. 5.2). Bei variabler Zugabe
wird in diesem Feld anstelle eines Wertes var an-
gezeigt. Dieses Feld erscheint nur einmal fur Lo-
sungen mit derselben Nummer (gemischte Stan-
dards) und wird nicht angezeigt, falls o0 als Lo-
sungsnummer eingegeben wurde.

Regression technique
Wahl der Regressionstechnik:

Linear Regression
Die Regression wird mit einer Geraden berechnet.

Nonlinear Regression
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve
berechnet.

Linear Interpolation
Die Regression wird mit einer linearen Interpolati-
on durch 2 Punke berechnet.

Quadratic Regression
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve
berechnet.

Peak evaluation [ Coulometric] [ nur Anzeige ]
Wahl der Auswertegrosse fur den Peak:

Coulometric
Wahrend des Peaks ubertragene Ladung.

Smooth factor [1...6;4]
Glattungsfaktor fur Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min.,, 6 = max. Glattung) (siehe
Gldttung und Ableitung, Kap. 5.8).

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.

Reverse sweep [ on, off; off ]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermdglichen (nicht definierbar mit
CPVS).

Endpoint und evaluation criteria:

Addition ratio Q/Q(0) [ 0...1; 0.3]
Die "Addition ratio” definiert das Endpunkt Krite-
rium. Nach Erreichen dieses Punktes wird die
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Standardaddition gestoppt und der "Calibration
Factor" berechnet.

Evaluation ratio Q/Q(0) [ nur Anzeige ]
Die "Evaluation ratio” definiert den Berechnungs-
punkt des "Calibration Factor Z".

Begin of evaluation Q/Q(0) [ 0...1 ; 1.0]
Fur die Berechnung der Regression (linear, nonli-
near und quadratisch) werden nur die Messpunkte
zwischen dem ,,Begin of evaluation” und der ,Eva-
luation ratio” verwendet.

DT Record calibration curve

"DT Record calibration curve” wird zur Aufnahme von Kalibrierkur-
ven mit der "Dilution Titration Calibration Technique” (Verdun-
nungs Titration Kalibrationstechnik) fur CVS und CPVS benutzt. "Di-
lution Titration Calibration Technique” wird hauptsachlich zur Be-
stimmung von Suppressor in Galvanikbadern gebraucht. Die mit
dieser calibration-Technik aufgenommenen Kalibrierkurven werden
mit der calibration-Technik "DT Suppressors with calibration curve"
zur Bestimmung von Suppressor-Konzentrationen verwendet.

Achtung: Damit die neue Kalibrationsdatei Gbernommen werden
kann, muss auf dem General Blatt des GENERAL SETTINGS Fenster
die Checkbox Save calibration curves additionally without date and
time aktiviert sein.

Blatt "Determination” mit Calibration-Technik "DT Record
calibration curve”

Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt allgemeine Einstellungen fir die Durchfihrung von
Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab. Mit
"DT Record calibration curve" mussen folgende Parameter definiert
werden:

Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation.

Achtung: Der hier angegebene Sample identifier
wird fur den Dateinamen Gbernommen. Damit bei
der "Suppressor-Analyse mit 838 Advanced Sam-
ple Processor und DT" jeweils die richtige Ka-
librationsdatei verwendet wird, muss dieser Samp-
le identifier mit dem Namen der Kalibrationsdatei
die flr den Parameter Calibration curve auf dem
Blatt Determination mit Calibration-Technik “DT
Suppressors with calibration curve” angegebenen
wurde, Ubereinstimmen.
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Beispiel fir Sample identifier:
Calibration Suppressor

Achtung: Damit bei der "Suppressor-Analyse mit
838 Advanced Sample Processor und DT" jeweils
die aktuelle Kalibrationsdatei zur Berechnung ver-
wendet wird, muss der Pfad der fur den Parameter
Calibration curve auf dem Blatt Determination mit
Calibration-Technik “DT Suppressors with calibra-
tion curve” angegebenen Datei mit dem Pfad fur
den Parameter Data folder (flUr den aktuell einge-
loggten User) auf dem Blatt User Directories des
USER RIGHTS Fensters, Ubereinstimmen.

Achtung: Damit die neue Kalibrationsdatei au-
tomatisch Gbernommen wird muss auf dem Gene-
ral Blatt des GENERAL SETTINGS Fenster die
Checkbox save calibration curves additionally
without date and time aktiviert sein.

Volume VMS (mL) [> 0 mL ; 10 mL]
Volumen der "Virgin Make-up Solution” (siehe
VMS (Virgin Make-up Solution), Kap. 6.4).

Cell volume (mL) [> 0 mL; 10 mL ] [ nur Anzeige ]
Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen (ist gleich
gross wie das Volume der VMS (Virgin Make-up
Solution)) im Messgefass beim Start der Bestim-
mung. Die berechneten Probekonzentrationen
Conc. beziehen sich auf dieses Zellvolumen.

Initial electrode conditioning (sieche Initial electrode conditioning,
Kap. 6.3)
Machen Sie ein Hakchen zur Aktivierung der Kon-
ditionierungs-Messungen.

No. of conditioning measurements [ 1...100; 1]
Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl Ne.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl Save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-Mes-
sungen" darf nicht grosser als 100 sein.

oder Auto Std.dev (%)[ >0.1; 11
Definieren bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
nierungs-Messungen wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen”
berechnet.
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Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.

Hinweis: Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1] wie auch Auto Std.dev
(%) [ >0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.

Addition mixing time [0...80600s; 10s]
Mischzeit nach Additionen (fir die erste Messung
wird die Initial mixing time verwendet).

No. of replications [ 1...10; 2]

Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
gen) fur jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierl6sung, Konditionierungs-Messung). Fur
zyklische Modi (CV, CVS, CPVS) ist die "Totale An-
zahl Messungen" die No. of replications multipli-
ziert mit der Anzahl von Save last .. sweeps (Vol-
tammetric Blatt). Die "Totale Anzahl Messungen"
darf 10 nicht Ubersteigen.

Blatt "Voltammetric” mit Calibration-Technik "DT Record
calibration curve”

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter flr die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl des im Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ge-
wahlten Messmodus ab. Mit "DT Record calibration curve" mussen
folgende Parameter definiert werden:

Initial mixing time (s) [ 0...80600 s ; 10 s ] (siehe “Initial mixing
time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)
RuUhrzeit vor der ersten Messung der Probelésung.

Conditioning Cycles (sieche Conditioning cycles mit CVS und CPVS,
Kap. 6.3)

Start potential (V) [-5...45V;0.2V]
Spannung zu Beginn der zyklischen Konditionie-
rung.

End potential (V) [-5...+5V;1.625V]
Spannung am Ende der zyklischen Konditionie-
rung.

No. of cycles [0...X ;0]
Anzahl von Konditionierzyklen.
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Pretreatment (siche Vorbehandlung mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Cleaning potential (V) [-5...+5V;1.625V]
Angelegte Spannung wahrend der Cleaning time.

Cleaning time (s) [0...80600s; 0s]
Zeitdauer wahrend der das Cleaning potential an
die Elektroden angelegt wird.

Equilibration potential (V) [-5...+5 V; 1.625 V] (Dieser Pa-
rameter ist bei CPVS im Sweep)
Angelegte Spannung wahrend der Equilibration
time.

Equilibration time (s) [ 0...80600s ; 5s] (Dieser Parame-
ter ist bei CPVS im Sweep)
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Equi-
libration potential an die Elektroden angelegt
wird. Falls Hydrodynamic (measurement) nicht ak-
tiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Sweep
Die Sweep-Parameter hangen vom gewahlten
Mode ab (siehe CVS - Cyclic Voltammetric Strip-
ping Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Voltam-
metric Stripping Kap. 3.2)

Blatt "Substances” mit Calibration-Technik "DT Record
calibration curve”

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS enthalt die Parameter fur die Definition und Erkennung von
Substanzen, fir die Definition von Standardlésungen, fur die Peak-
auswertung und fur die Resultatberechnung. Welche Parameter
angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-Technik im
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab. Mit "DT Record
calibration curve" mussen folgende Parameter definiert werden:

Substance [ 24 Zeichen ;]
Substanzname. Fur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen akti-
viert werden.

Mit CVS:  Peak pos. +/- (V) [-5..45V;0V]
Kennspannung fur die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.

Mit CPVS: Step potential [ nur Anzeige ; step 1: 0.2 V]
Anzeige der im Fenster edit stripping steps defi-
nierten Spannungswerte.

Bsin.
Parameter flir Basislinienberechnung (Details siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf = um
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das Fenster BASELINE fur die ausgewahlte Sub-
stanz zu 6ffnen.

Suppressor standard solution
Definition der Standard-Lésungen fur die Stan-
dardaddition.

No. [0..8;0]
Nummer der Badprobe, die fir die manuelle oder
automatische Zugabe verwendet werden soll. Fur
automatische Zugaben muss diese Nummer
identisch mit der Nummer des verwendeten
Dosiergerates sein.

Achtung: Dosino 1..3 bezeichnen am 797 VA
Computrace angeschlossenen Dosinos. Dosino
4...7 bezeichnen am 846 Dosing Interface ange-
schlossene Dosinos (an MSB 1...4).

Conc. [>0;0]
Zahlenwert fur Konzentration der Zugabeldsung
(Suppressor-Standard-Lésung).

Unit [ fL/L...mL/L ; mL/L]
Einheit flr die Konzentration der Zugabelosung
(Suppressor-Standard-Lésung).

Volume (mL) [>0.01 mL/var; O mL]

Zugabevolumen. Fur die Eingabe von variablen
Zugabevolumen muss der Knopf = geklickt wer-
den, um das Fenster EDIT VARIED ADDITION flr
die ausgewahlte Substanz zu 6ffnen (Details siehe
Variable Zugabe, Kap. 5.2). Bei variabler Zugabe
wird in diesem Feld anstelle eines Wertes var an-
gezeigt. Dieses Feld erscheint nur einmal fur L6-
sungen mit derselben Nummer (gemischte Stan-
dards) und wird nicht angezeigt, falls 0 als Lo-
sungsnummer eingegeben wurde.

Regression technique [ siehe unten ; Linear Regression ]
Wahl der Regressionstechnik:

Linear Regression
Die Regression wird mit einer Geraden berechnet.

Nonlinear Regression
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve
berechnet.

Linear Interpolation
Die Regression wird mit einer linearen Interpolati-
on durch 2 Punke berechnet.

Quadratic Regression
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve
berechnet.
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Peak evaluation [ Height, Area, Derivative, Coulometric ; Coulo-

metric ]
Wahl der Auswertegrdsse fur den Peak:
Height
Peakhdhe von Basislinie zum Peakmaximum.
Area
Peakflache zwischen Peakkurve und berechneter
Basislinie.
Derivative

Differenz zwischen positivem und negativem Ma-
ximum der 1. Ableitung des Voltammogramms.

Coulometric
Wahrend des Peaks Ubertragene Ladung.

Smooth factor [1...6;4]
Glattungsfaktor fur Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min.,, 6 = max. Glattung) (siehe
Gldttung und Ableitung, Kap. 5.8).

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.

Reverse sweep [ on, off; off ]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermdglichen (nur bei CV und CVS).

Endpoint und evaluation criteria:

Addition ratio Q/Q(0) [ 0...1; 0.3]
Die "Addition ratio” definiert das Endpunkt Krite-
rium. Nach Erreichen dieses Punktes wird die
Standardaddition gestoppt und der "Calibration
Factor" berechnet.

Evaluation ratio Q/Q(0) [ 0...1; 0.5]
Die "Evaluation ratio” definiert den Berechnungs-
punkt des "Calibration Factor Z".

Begin of evaluation Q/Q(0) [ 0...1 ; 1.0]
Fur die Berechnung der Regression (linear, nonli-
near und quadratisch) werden nur die Messpunkte
zwischen dem ,Begin of evaluation” und der , Eva-
luation ratio” verwendet.

RC Sample with response curve

797 VA Computrace — Software

"RC Sample with response curve" ist eine “Response Curve Tech-
nik” fur CVS und CPVS. Die Response Curve ist eine normalisierte
Kalibrierkurve fir Galvanikbad-Additive mit suppressierender Wir-
kung. Die “Response Curve Technik” wird zur Bestimmung von
Suppressor in Galvanikbadern gebraucht, wenn die “Dilution Titra-
tion Technik" nicht angewendet werden kann.
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Wahlen Sie im Feld Response curve des Determination Blattes die
gewunschte Kalibrierkurve aus (Verwenden Sie "RC Record respon-
se curve" zur Aufnahme der entsprechenden Response Curve).
Achtung: Damit die neue "Response Curve"-Datei automatisch
ubernommen werden kann, muss auf dem General Blatt des GENE-
RAL SETTINGS Fenster die Checkbox Save calibration curves addi-
tionally without date and time aktiviert sein.

Blatt "Determination” mit Calibration-Technik “"RC Sample with
response curve”
Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt allgemeine Einstellungen fir die Durchfihrung von
Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab. Mit
"RC Sample with response curve" mussen folgende Parameter defi-
niert werden:
Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation. Der Sample identifier wird im
Dateinamen tbernommen.
Volume production bath (mL) [> 0 mL; 10 mL]
Das Volumen der addierten Badprobe (siehe
Badprobe, Kap. 6.4).
Cell volume (mL) [> 0 mL ; 10 mL ] [ nur Anzeige ]
Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen (ist gleich
gross wie das Volumen der VMS (Virgin Make-up
Solution)) im Messgefass beim Start der Bestim-
mung. Die berechneten Probekonzentrationen
Conc. beziehen sich auf dieses Zellvolumen.
Add production bath to electrolyte [ on, off ; off ]
Ist es aktiviert, wird die Badprobe zur Electrolyte—
Losung hinzugegeben. Ist es nicht aktiviert, wird
die Electrolyte-Losung zuerst abgesaugt bevor die
Badprobe ins Messgefass gegeben wird.
Initial electrode conditioning (Siehe Initial electrode conditioning,
Kap. 6.3)
Machen Sie ein Hakchen zur Aktivierung der Kon-
ditionierungs-Messungen.
No. of conditioning measurements [ 1...100 ; 1]
Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl Ne.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-Mes-
sungen" darf nicht grosser als 100 sein.
186 797 VA Computrace — Software
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oder Auto Std.dev (%)[ >0.1; 1]

Definieren bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
nierungs-Messungen  wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen”
berechnet.

Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.

Hinweis: \Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1] wie auch Auto Std.dev
(%) [>0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.

Additional condtioning after sample transfer

Response curve

Wird dieses Kontrollkastchen aktiviert, so wird
nach der Probenzugabe eine weitere Konditionie-
rung der Elektrode gestartet. Das Kontrollkastchen
kann nur gewahlt werden, wenn auch Initial
electrode conditioning aktiviert ist.

[ path + file name ; ]

Auswahl der Bestimmungsdatei, die die ge-
wunschte Response Curve enthalt (die Response
Curve kann mit der calibration-Technik "RC Re-
cord response curve" aufgenommen werden).

Achtung: Damit bei der "Suppressor-Analyse mit
838 Advanced Sample Processor und RC" jeweils
die aktuelle Response-Curve-Datei zur Berechnung
verwendet wird, muss der Name der flir Response-
Curve angegebenen Kalibrationsdatei mit dem
Sample identifier auf dem Determination-Blatt mit
Calibration-Technik "RC Record response curve”,
ubereinstimmen.

Beispiel flr Response curve:
C:\User XYZ\Data\Response curve.dth

Achtung: Damit bei der "Suppressor-Analyse mit
838 Advanced Sample Processor und RC" jeweils
die aktuelle Response-Curve-Datei zur Berechnung
verwendet wird, muss der Pfad der flir Response
curve angegebenen Response-Curve-Datei mit
dem Pfad flur den Parameter Data folder (fUr den
aktuell eingeloggten User) auf dem Blatt User Di-
rectories des USER RIGHTS Fensters, Ubereinstim-
men.
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Achtung: Damit die neue Response-Curve-Datei
automatisch Ubernommen wird muss auf dem Ge-
neral Blatt des GENERAL SETTINGS Fenster die
Checkbox save calibration curves additionally
without date and time aktiviert sein.

No. of replications [1...10; 2]

Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
gen) fir jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierlésung, Konditionierungs-Messung). Fur
zyklische Modi (CV, CVS, CPVS) ist die "Totale An-
zahl Messungen" die No. of replications multipli-
ziert mit der Anzahl von Save last .. sweeps (Vol-
tammetric Blatt). Die "Totale Anzahl Messungen"
darf 10 nicht Ubersteigen.

Blatt "Voltammetric” mit Calibration-Technik “RC Sample with
response curve”

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt die Parameter fur die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Bei der calibration-Technik "RC Sample with
response curve" sind die Parameter des Veltammetric Blattes nicht
bearbeitbar. Sie sind abhangig von den Parametern bei der Aufnah-
me der Response Curve.

Folgende Parameter werden angezeigt:

Initial mixing time (s) [ nur Anzeige ] [ 0...80600 s ; 10 s ] (siehe
“Initial mixing time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)
Ruhrzeit vor der ersten Messung der Electrolyte-
und Probel6sung.

Conditioning Cycles [ nur Anzeige ] (siche Conditioning cycles mit
CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Start potential (V) [-5...45V; 0.2 V] [ nur Anzeige ]
Spannung zu Beginn der zyklischen Konditionie-
rung.

End potential (V) [-5...+45 V; 1.625 V ] [ nur Anzeige ]
Spannung am Ende der zyklischen Konditionie-
rung.

No. of cycles [ 0...X; 0] [ nur Anzeige ]
Anzahl von Konditionierzyklen.

Pretreatment (siehe Vorbehandlung mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Cleaning potential (V) [-5...45V; 1.625 V ] [ nur Anzeige ]
Angelegte Spannung wahrend der Cleaning time.

Cleaning time (s) [0...80600 s ; 0 s ] [ nur Anzeige ]
Zeitdauer wahrend der das Cleaning potential an
die Elektroden angelegt wird.
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Equilibration potential (V) [-5...+5 V; 1.625 V] (Dieser Pa-
rameter ist bei CPVS im Sweep)
Angelegte Spannung wahrend der Equilibration
time.

Equilibration time (s) [ 0..80600s ; 5s] (Dieser Parame-
ter ist bei CPVS im Sweep)
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Equi-
libration potential an die Elektroden angelegt
wird. Falls Hydrodynamic (measurement) nicht ak-
tiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Sweep [ nur Anzeige ]
Die Sweep-Parameter hangen vom gewahlten Mo-
de ab (siehe CVS - Cyclic Voltammetric Stripping
Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Voltammetric
Stripping Kap. 3.2).

Blatt “Substances” mit Calibration-Technik “RC Sample with
response curve”

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS enthalt die Parameter fur die Definition und Erkennung von
Substanzen, fir die Definition von Standardlésungen, fur die Pea-
kauswertung und fur die Resultatberechnung. Welche Parameter
angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-Technik im
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab. Mit "RC Sample
with response curve" mussen folgende Parameter definiert werden:

Substance [ 24 Zeichen ;]
Substanzname. Fur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen ak-
tiviert werden.

Mit CVS:  Peak pos. +/- (V) [-5..45V;0V]
Kennspannung fur die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.

Mit CPVS: Step potential [ nur Anzeige ; step 1: 0.2 V]
Anzeige der im Fenster edit stripping steps defi-
nierten Spannungswerte.

Bsin.
Parameter flr Basislinienberechnung (Details siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf = um
das Fenster BASELINE fur die ausgewahlte Sub-
stanz zu o6ffnen.

Regression technique [ nur Anzeige ]
Die Regressions-Technik wird angezeigt.

Peak evaluation [ Coulometric] [ nur Anzeige ]
Wahl der Auswertegrosse fur den Peak:
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Coulometric
Wahrend des Peaks Ubertragene Ladung.

Smooth factor [1...6; 4]
Glattungsfaktor fur Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min., 6 = max. Glattung) (siehe
Glattung und Ableitung, Kap. 5.8).

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.

Reverse sweep [ on, off ; off ]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermdglichen (nicht definierbar mit
CPVS).

Endpoint and evaluation criteria
Begin of evaluation Q/Q(0) [ nur Anzeige ]

Fur die Berechnung der Regression (linear, nonli-
near und quadratisch) werden nur die Messpunkte
zwischen dem ,,Begin of evaluation” und der ,Eva-
luation ratio” verwendet.

RC Record response curve

"RC Sample with response curve" ist eine “Response Curve Tech-
nik” fur CVS und CPVS. Die Response Curve ist eine normalisierte
Kalibrierkurve fur Galvanikbad-Additive mit suppressierender Wir-
kung. Die “Response Curve Technik” wird zur Bestimmung von
Suppressor in Galvanikbadern gebraucht, wenn die “Dilution Titra-
tion Technik" nicht angewendet werden kann. Die mit dieser ca-
libration-Technik aufgenommenen "Response Curves" werden mit
der calibration-Technik "RC Sample with response curve" zur Be-
stimmung von Suppressor-Konzentrationen verwendet.

Achtung: Damit die neue "Response Curve"-Datei automatisch
Ubernommen werden kann, muss auf dem General Blatt des GENE-
RAL SETTINGS Fenster die Checkbox Save calibration curves additi-
onally without date and time aktiviert sein.

Blatt "Determination” mit Calibration-Technik “"RC Record
response curve”

Das Blatt Determination im Fenster EDIT WORKING METHOD PARA-
METERS enthalt allgemeine Einstellungen fur die Durchfuhrung von
Bestimmungen. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl der calibration-Technik und der Mess-Technique ab. Mit
"RC Record response curve" mussen folgende Parameter definiert
werden:

Sample identifier [ 32 Zeichen ; "sample” ]
Probenidentifikation.

Achtung: Der hier angegebene Sample identifier
wird fur den Dateinamen Ubernommen. Damit bei
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der "Suppressor-Analyse mit 838 Advanced Sam-
ple Processor und RC" jeweils die richtige Respon-
se-Curve-Datei verwendet wird, muss dieser Sam-
ple identifier mit dem Namen der Kalibrationsdatei
die fir den Parameter CResponse curve auf dem
Blatt Determination mit Calibration-Technik “RC
Sample with response curve” angegebenen wur-
de, Ubereinstimmen.

Beispiel flir Sample identifier:
Response curve

Achtung: Damit bei der "Suppressor-Analyse mit
838 Advanced Sample Processor und RC" jeweils
die aktuelle Response-Curve-Datei zur Berechnung
verwendet wird, muss der Pfad der fur den Para-
meter Response curve auf dem Blatt Determination
mit Calibration-Technik “RC Sample with response
curve” angegebenen Datei mit dem Pfad fur den
Parameter Data folder (fUr den aktuell eingelogg-
ten User) auf dem Blatt User Directories des USER
RIGHTS Fensters, Ubereinstimmen.

Achtung: Damit die neue Response-Curve-Datei
automatisch Gbernommen wird muss auf dem Ge-
neral Blatt des GENERAL SETTINGS Fenster die
Checkbox save calibration curves additionally
without date and time aktiviert sein.

Volume electrolyte (mL) (mL) [> 0 mL; 10 mL]

Volumen der "Electrolyte-Losung” (siehe
Electrolyte-Losung, Kap. 6.4).

Cell volume (mL) [> 0 mL; 10 mL ] [ nur Anzeige ]

Zellvolumen; gesamtes Losungsvolumen im
Messgefass (entspricht dem Volumen der Electro-
lyte-LOsung) beim Start der Bestimmung. Die
berechneten Probekonzentrationen Conc. bezie-
hen sich auf dieses Zellvolumen.

Initial electrode conditioning (Siehe Initial electrode conditioning,

Kap. 6.3)
Machen Sie ein Hakchen zur Aktivierung der Kon-
ditionierungs-Messungen.

No. of conditioning measurements [ 1...100 ; 1]

Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl Ne.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-Mes-
sungen" darf nicht grosser als 100 sein.
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oder Auto Std.dev (%)[ >0.1; 1]
Definieren bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
nierungs-Messungen  wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen”
berechnet.

Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.

Hinweis: \Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1] wie auch Auto Std.dev
(%) [ >0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.

Addition mixing time [0...80600s; 10s]
Mischzeit nach Additionen (fir die erste Messung
wird die Initial mixing time verwendet).

No. of additions [0...28; 2]
Anzahl Zugaben von Standard-Lésungen.

No. of replications [1...10; 2]

Anzahl Replikationen (= Gesamtzahl der Messun-
gen) fir jede Variation (Probe, Standardaddition,
Kalibrierlésung, Konditionierungs-Messung). Fur
zyklische Modi (CV, CVS, CPVS) ist die "Totale An-
zahl Messungen" die No. of replications multipli-
ziert mit der Anzahl von Save last .. sweeps (Vol-
tammetric Blatt). Die "Totale Anzahl Messungen"
darf 10 nicht Ubersteigen.

Blatt "Voltammetric” mit Calibration-Technik "RC Record
response curve”

Das Blatt Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PA-
RAMETERS enthalt die Parameter fur die Vorbereitungsschritte und
die VA-Messmodi. Welche Parameter angezeigt werden, hangt von
der Wahl des im Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ge-
wahlten Messmodus ab. Mit "RC Record response curve" mussen
folgende Parameter definiert werden:

Initial mixing time (s) [ 0...80600 s ; 10 s ] (siche “Initial mixing
time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)
Ruhrzeit vor der ersten Messung der Probelésung.

192 797 VA Computrace — Software
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Conditioning Cycles (siche Conditioning cycles mit CVS und CPVS,
Kap. 6.3)

Start potential (V) [-5...+45V;0.2V]
Spannung zu Beginn der zyklischen Konditionie-
rung.

End potential (V) [-5...+5V; 1.625V]
Spannung am Ende der zyklischen Konditionie-
rung.

No. of cycles [0...X ;0]
Anzahl von Konditionierzyklen.

Pretreatment (siche Vorbehandlung mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Cleaning potential (V) [-5...+5V; 1.625V]
Angelegte Spannung wahrend der Cleaning time.

Cleaning time (s) [0...80600s;0s]
Zeitdauer wahrend der das Cleaning potential an
die Elektroden angelegt wird.

Equilibration potential (V) [-5...4+5 V; 1.625 V ] (Dieser Pa-
rameter ist bei CPVS im Sweep)
Angelegte Spannung wahrend der Equilibration
time.

Equilibration time (s) [ 0..80600s ; 5s ] (Dieser Parame-
ter ist bei CPVS im Sweep)
Wartezeit vor dem Sweep, wahrend der das Equi-
libration potential an die Elektroden angelegt
wird. Falls Hydrodynamic (measurement) nicht ak-
tiviert ist, wird der Ruhrer wahrend dieser Zeit
ausgeschaltet.

Sweep
Die Sweep-Parameter hangen vom gewahlten
Mode ab (siehe CVS - Cyclic Voltammetric Strip-
ping Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Voltam-
metric Stripping Kap. 3.2)

Blatt “"Substances” mit Calibration-Technik "RC Record
response curve”

Das Blatt Substances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS enthalt die Parameter fur die Definition und Erkennung von
Substanzen, flr die Definition von Standardlésungen, fur die Peak-
auswertung und fur die Resultatberechnung. Welche Parameter
angezeigt werden, hangt von der Wahl der calibration-Technik im
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS ab. Mit "RC Record
response curve" mussen folgende Parameter definiert werden:

Substance [ 24 Zeichen ;]
Substanzname. Fur die Zuordnung eines gefunde-
nen Peaks zu dieser Substanz muss das Kontroll-
kastchen links neben dem Substanznamen akti-
viert werden.
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Mit CVS:  Peak pos. +/- (V) [-5..+45V;0V]
Kennspannung fur die Substanz und Toleranz die-
ser Kennspannung.

Mit CPVS: Step potential [ nur Anzeige ; step 1: 0.2 V]
Anzeige der im Fenster edit stripping steps de-
finierten Spannungswerte.

Bsin.
Parameter fur Basislinienberechnung (Details siehe
Basislinie, Kap. 5.2). Klicken Sie den Knopf 2 um
das Fenster BASELINE fur die ausgewahlte Sub-
stanz zu o6ffnen.

Suppressor standard solution
Definition der Standard-Lésungen fur die Stan-
dardaddition.

No. [0..8;0]
Nummer der Badprobe, die fir die manuelle oder
automatische Zugabe verwendet werden soll. Fur
automatische Zugaben muss diese Nummer
identisch mit der Nummer des verwendeten
Dosiergerates sein.

Achtung: Dosino 1..3 bezeichnen am 797 VA
Computrace angeschlossenen Dosinos. Dosino
4...7 bezeichnen am 846 Dosing Interface ange-
schlossene Dosinos (an MSB 1...4).

Conc. [>0;0]
Zahlenwert fur Konzentration der Zugabeldsung
(Suppressor-Standard-Lésung).

Unit [ fL/L...mL/L ; mL/L]
Einheit flr die Konzentration der Zugabelosung
(Suppressor-Standard-Lésung).

Volume (mL) [>0.01 mL/var; O mL]

Zugabevolumen. Fur die Eingabe von variablen
Zugabevolumen muss der Knopf = geklickt wer-
den, um das Fenster EDIT VARIED ADDITION flr
die ausgewahlte Substanz zu 6ffnen (Details siehe
Variable Zugabe, Kap. 5.2). Bei variabler Zugabe
wird in diesem Feld anstelle eines Wertes var an-
gezeigt. Dieses Feld erscheint nur einmal fur L6-
sungen mit derselben Nummer (gemischte Stan-
dards) und wird nicht angezeigt, falls 0 als Lo-
sungsnummer eingegeben wurde.

Regression technique [ siehe unten ; Linear Regression ]
Wahl der Regressionstechnik:

Linear Regression
Die Regression wird mit einer Geraden berechnet.

Nonlinear Regression
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve

-
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berechnet.

Linear Interpolation
Die Regression wird mit einer linearen Interpolati-
on durch 2 Punke berechnet.

Quadratic Regression
Die Regression wird mit einer nichtlinearen Kurve

berechnet.
Peak evaluation [ Height, Area, Derivative, Coulometric ; Coulo-

metric ]
Wahl der Auswertegrosse fur den Peak:

Height
Peakhdhe von Basislinie zum Peakmaximum.

Area
Peakflache zwischen Peakkurve und berechneter
Basislinie.

Derivative

Differenz zwischen positivem und negativem Ma-
ximum der 1. Ableitung des Voltammogramms.

Coulometric
Wahrend des Peaks Ubertragene Ladung.

Smooth factor [1...6; 4]
Glattungsfaktor fur Savitzky/Golay-Glattung der
Basislinie (1 = min., 6 = max. Glattung) (siehe
Gldttung und Ableitung, Kap. 5.8).

Eliminate spikes
Eliminierung von Spitzen zur Glattung des Signals.

Reverse sweep [ on, off; off]
Peakauswertung des Ruckwartspeaks von zykli-
schen Sweeps ermoglichen (nur bei CV und CVS).

Endpoint and evaluation criteria
Begin of evaluation Q/Q(0) [ 0...1 ; 1.0]

Fur die Berechnung der Regression (linear, nonli-
near und quadratisch) werden nur die Messpunkte
zwischen dem ,Begin of evaluation” und der ,Eva-
luation ratio” verwendet.

6.3 Andere Einstellungen und Optionen mit CVS und

CPVS

797 VA Computrace — Software

e Abscheidung und Aquilibrierung (siehe Vorbehandlung Kap. 3.4,
und Vorbehandlung mit CVS und CPVS Kap. 6.3)

e “Initial mixing time" anstatt "Initial purge time” in den Voltam-
metric-Einstellungen (siehe Entliften Kap. 3.4, und “Initial mi-
xing time” mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

e Andere Sweep Parameter auf dem Voltammetric Blatt des EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS Fensters (siehe CVS - Cyclic
Voltammetric Stripping Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic Pulse Vol-
tammetric Stripping, Kap. 3.2)
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Andere Standardeinstellungen fir conditioning cycles auf dem
Voltammetric Blatt des EDIT WORKING METHOD PARAMETERS
Fensters (siehe Conditioning cycles mit CVS und CPVS, Kap. 6.3)

Es werden andere calibration-Techniken verwendet (siehe
Fenster «Working method specifications» Kap. 5.2, und
Calibration-Techniken mit CVS und CPVS Kap. 6.2)

Andere Bestimmungsparameter auf dem Determination Blatt des
EDIT WORKING METHOD PARAMETERS Fenster (siehe Blatt «De-
termination» fur andere Modi Kap. 5.2, sowie unter der Calibra-
tion-Technik die Sie anwenden Calibration-Techniken mit CVS
und CPVS, Kap. 6.2)

Andere Technique Optionen (Batch with solution exchange kon-
nen mit CVS und CPVS nicht verwendet werden, siehe auch
Fenster «Working method specifications» Kap. 5.2)

Mit CVS und CPVS wird die RDE/SSE-Elektrode verwendet (siehe
CVS - Cyclic Voltammetric Stripping Kap. 3.2, und CPVS - Cyclic
Pulse Voltammetric Stripping, Kap. 3.2)

Andere Substanzparameter auf dem Substances Blatt des EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS Fenster (siehe Blatt «Substan-
ces» flr andere Modi Kap. 5.2, sowie unter der Calibration-
Technik die Sie anwenden Calibration-Techniken mit CVS und
CPVS, Kap. 6.2)

Einige unterschiedliche Resultate-Details (siehe

Hinweis: Wenn sowohl No. of conditioning measurements [
1...100 ; 1] wie auch Auto Std.dev (%) [ >0.1 ; 1] aktiviert sind,
wird die Konditionierung beendet, sobald das erste der beiden
Kriterien erreicht ist.

Additional conditioning after sample transfer (Nur aktiv bei MLAT

und RC Sample with response curve , und wenn
Initial electrode conditioning aktiviert ist)

Wenn es aktiviert ist, wird nach dem Probentrans-
fer erneut konditioniert (mit den gleichen Einstel-
lungen wie bei Initial electrode conditioning).

e Resultate Details mit CVS und CPVS Kap. 6.3, und Resultate Kap.

5.5)

Vorbehandlung mit CVS und CPVS

Mit CVS und CPVS ist Abscheidung nicht méglich. Fiir die Aqui-
librierung konnen Sie ein spezifisches Equilibration potential defi-
nieren, das so positiv gewahlt werden sollte, dass keine Metallab-
scheidung an der Elektrode erfolgt (mit den anderen Modi wird das
Start potential als Equilibration potential genommen, Siehe
Vorbehandlung fur andere Modi Kap. 3.4).
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"Initial mixing time” mit CVS und CPVS

Es gibt keine "Initial purge time” (siehe Entliften Kap. 3.4) mit CVS
und CPVS, da das Entliften nicht notwendig ist (Grliinde: Festkor-
perelektroden sind weniger empfindlich gegenuber Sauerstoffein-
flissen; es wird mit hdheren Stromen gemessen; es wird im positi-
ven Spannungsbereich gemessen). Stattdessen gibt es eine "Initial
mixing time”.

In der Betriebsart Exploratory, befindet sich dieses Feld im EXPLO-
RATORY SPECIFICATION Fenster. In der Betriebsart Determination,
befindet sich dieses Feld auf dem Voltammetric Blatt des EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS Fensters.

Conditioning cycles mit CVS und CPVS

Mit CVS und CPVS verlauft der Sweep hauptsachlich im positiven
Bereich. Deshalb sind die Standardeinstellungen positiv (vergleiche
mit Konditionieren von Festkorperelektroden, Kap. 3.4)

Start potential (V) [-5...+5V; 0.2V ]
Anfangsspannung des zyklischen Konditionier-
sweeps.

End potential (V) [-5...+5V; 1.575 V]
Endspannung des zyklischen Konditioniersweeps.

No. of cycles [0...X;0]
Anzahl Konditionierzyklen.

Initial electrode conditioning

797 VA Computrace — Software

Bei der Arbeit mit der RDE/SSE Elektrode, braucht es zusatzliche
Konditionierung (siehe Konditionieren von Festkorperelektroden,
Kap. 3.4). Mit CVS und CPVS sollten vorangehende "Konditionie-
rungs-Messungen” (mit Conditioning cycles, Pretreatment und
sweep) durchgefihrt werden. Es sollte solange konditioniert wer-
den, bis der Bestimmungswert stabil ist.

Initial electrode conditioning
Machen Sie ein Hakchen zur Aktivierung der Kon-
ditionierungs-Messungen.

No. of conditioning measurements [ 1...100 ; 1]
Anzahl Wiederholungen der Konditionierungs-
Messungen definieren. Die "Totale Anzahl von
Konditionierungs-Messungen" ist die Anzahl Ne.
of conditioning measurements multipliziert mit der
Anzahl save last .. sweeps (Voltammetric Blatt).
Diese "Totale Anzahl von Konditionierungs-
Messungen" darf nicht grosser als 100 sein.

oder Auto Std.dev (%)[ >0.1; 11
Definieren, bis zu welcher "Std.dev." die Konditio-
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Resultate Details mit CVS und CPVS

Y
(e]
(ee]

nierungs-Messungen  wiederholt werden. Die
"Std.Dev." wird aus allen gespeicherten Sweeps
der letzten zwei "Konditionierungs-Messungen”
berechnet.

Achtung: Falls Sie hier einen kleinen Wert setzen
(z.B. < 1%), kann es lange dauern, bis die Zielab-
weichung erreicht wird.

Hinweis: \Wenn sowohl No. of conditioning mea-
surements [ 1...100 ; 1 ] wie auch Auto Std.dev
(%) [>0.1; 1] aktiviert sind, wird die Konditionie-
rung beendet, sobald das erste der beiden Krite-
rien erreicht ist.

Additional conditioning after sample transfer (Nur aktiv bei MLAT

und RC Sample with response curve , und wenn
Initial electrode conditioning aktiviert ist)

Wenn es aktiviert ist, wird nach dem Probentrans-
fer erneut konditioniert (mit den gleichen Einstel-
lungen wie bei Initial electrode conditioning).

Mit CVS und CPVS werden einige zusatzlichen Informationen im
RESULTS Fenster angezeigt (vergleiche mit Resultate mit anderen
Modi Kap. 5.5):

Peak evaluation (siehe auch Peakauswertung mit anderen Modi,

Mittelwert der bestimmten Ladung fur alle Repli-
kationen einer Variation.

Q.delta

Differenz zwischen zwei aufeinanderfolgenden
Mittelwerten von der bestimmten Ladung.

Addiertes Volumen.

Normalisierung der bestimmten Ladung.

Calibration data (sieche auch Kalibrierdaten mit anderen Modi, Kap.

Calibration-Techniken dt.rec.cc., dt.cc, mlat, lat,
rec.rc, smp.rc (siehe Calibration-Techniken mit CVS
und CPVS, Kap. 6.2)

797 VA Computrace — Software
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6.3 Andere Einstellungen und Optionen mit CVS und CPVS
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Sample data (siehe auch Probedaten mit anderen Modi, Kap. 5.5)

Intercept value
Gemessener Wert der "Intercept-Lésung” (siehe
Calibration-Techniken mit CVS und CPVS, Kap.
6.2)

Substance evaluation (siehe auch Substanzauswertung mit anderen
Modi, Kap. 5.5)

volume
Mit calibration-Technik "DT Record calibration cur-
ve": Volumen der zugegebenen Suppressor-
Standard-Losung an der "Evaluation ratio”.
Mit calibration-Technik "Suppressors with calibra-
tion curve”: Volumen der zugegebenen Suppres-
sor-Standard-Lésung an der "Evaluation ratio”.

V.dev
Mit calibration-Technik "DT Record calibration
curve”: Abweichung der zugegebenen Suppressor
Standard-Losung an der "Evaluation ratio”.
Mit calibration-Technik "Suppressors with calibra-
tion curve”: Abweichung der zugegebenen Supp-
ressor Standard-Losung an der "Evaluation ratio”.

cal. factor (#L/L)
"Calibration factor” wird fur Suppressor Bestim-
mung in Galvanikbadern gebraucht (angezeigt mit
den calibration-Techniken "DT Record calibration
curve” und "DT Suppressors with calibration cur-
ve").

Final Results (siehe auch Schlussresultate, Kap. 5.5)

Calibration factor
“Calibration factor” wird fir Suppressor Bestim-
mung in Galvanikbadern gebraucht (angezeigt mit
den calibration-Techniken "DT Record calibration
curve” und "DT Suppressors with calibration cur-
ve").

Intercept value
"Intercept-Wert", wird fur Brightener- Bestim-
mung in Galvanikbadern gebraucht (angezeigt mit
der calibration-Technik "LAT Record intercept va-
lue").

Contamination current
Der Kontaminationsstrom korreliert mit der Kon-
zentration der organischen Abbauprodukte im
Galvanikbad.

Chloride current
Der Chloridstrom korreliert mit der Konzentration
der Chlorid-lonen im Galvanikbad.
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6.4 Einige Definitionen im Zusammenhang mit CVS und

CPVS

Einige Definitionen fir die Arbeit mit den calibration-Techniken der
Modi CVS und CPVS:

e VMS (Virgin Make-up Solution)
e Intercept-Losung

e Intercept-Wert

e Badprobe

e Addition ratio

e Evaluation ratio

e Begin of evaluation

e Contamination potential
e Chloride potential

e Calibration factor

e Suppressor

e Brightener

e Electrolyte-Losung

VMS (Virgin Make-up Solution)

Intercept-Losung

Die VMS (Virgin Make-up Solution) ist eine Galvanikbadlésung
identisch mit der zu analysierenden. Einziger Unterschied: Sie ent-
halt keine organischen Additive.

Achtung: Die Zusammensetzung der VMS Lésung sollte immer so
gut wie moglich an die Badlésung angepasst werden.

Sie wird in der Galvanikbad-Analyse mit den Modi CVS und CPVS
und den calibration-Techniken "Standard addition plating bath”,
"DT Record calibration curve” und "DT Suppressors with calibration
curve” gebraucht.

Achtung: Verwenden Sie immer VMS Lésung zur Verdinnung von
Brightener- oder Suppressor-Standard-Losungen, nie Wasser.

Die "Intercept-Losung"” (Intercept Solution) ist VMS(Virgin Make-up
Solution) + Suppressor. Sie wird in der Galvanikbad-Analyse mit den
Modi CVS und CPVS und den calibration-Techniken "LAT Record in-
tercept value" und "MLAT Standard addition for brighteners” ge-
braucht.
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6.4 Einige Definitionen im Zusammenhang mit CVS und CPVS

Intercept-Wert

Badprobe

Addition ratio

Evaluation ratio

797 VA Computrace — Software

Achtung: Die "Intercept-Losung"” sollte immer so gut wie moglich
an die Badlésung angepasst sein.

Der "Intercept-Wert" (Intercept Value) ist die beim Messen der "In-
tercept-Losung" erhaltene Ladung. Er wird in der Galvanikbad-
Analyse mit den Modi CVS und CPVS und der calibration-Technik
"LAT Standard addition for brighteners” gebraucht und sollte re-
gelmassig neu bestimmt werden. Er kann mit der calibration-
Technik "LAT Record intercept value" aufgenommen werden.

Die "Badprobe" ("Production bath solution" oder "Plating bath so-
lution") ist die Probeldsung, die in der Galvanikbad VA analysiert
wird. Sie wird in der Galvanikbad-Analyse mit den Modi CVS und
CPVS gebraucht.

Die "Addition ratio” ist ein bestimmtes Q/Q(0) Verhaltnis, welches
die Anzahl Additionen in den beiden "Verdinnungs Titrations Tech-
nik" Calibration-Techniken "DT Record calibration curve” und "DT
Suppressors with calibration curve” definiert (mit den Modi CVS
und CPVS). Sie sollte normalerweise um 0.3 sein und kann auf dem
Substances Blatt des EDIT WORKING METHOD PARAMETERS Fens-
ters definiert werden.

Die "Addition ratio” definiert ein Endpunkt-Kriterium. Nach dem Er-
reichen dieses Punktes wird die Standardaddition gestoppt und der
"Calibration Factor" berechnet.

Achtung: Es muss folgende Bedingung erfullt sein: , Begin of eva-
luation” > “Evaluation ratio” > ,Addition ratio”.

Die "Evaluation ratio” ist ein bestimmtes Q/Q(0) Verhaltnis und de-
finiert den Berechnungspunkt des "Calibration Factor Z”. Sie wird in
den beiden "Verdunnungs Titrations Technik" calibration-Techniken
"DT Record calibration curve” und "DT Suppressors with calibration
curve” (mit den Modi CVS und CPVS) gebraucht. Sie sollte norma-
lerweise um 0.5 sein und kann auf dem Substances Blatt des EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS Fensters definiert werden

Fur die Regression werden alle Punkte zwischen 1 und dem Mess-
punkt nach der "Evaluation ratio" gebraucht.

Achtung: Es muss folgende Bedingung erfullt sein: , Begin of eva-
luation” > “Evaluation ratio” >, Addition ratio”.

N
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Begin of evaluation

Fur die Berechnung der Regression (linear, nonlinear und quadra-
tisch) werden nur die Messpunkte zwischen dem ,,Begin of evalua-
tion” und der ,Evaluation ratio” verwendet. Sie wird in den calibra-
tion-Techniken DT Record calibration curve, DT Suppressors with
calibration curve , RC Sample with response curve und RC Record
response curve (mit den Modi CVS und CPVS) gebraucht. Sie sollte
normalerweise um 1.0 sein und kann auf dem Substances Blatt des
EDIT WORKING METHOD PARAMETERS Fensters definiert werden.

Achtung: Es muss folgende Bedingung erfllt sein: ,Begin of eva-
luation” > “Evaluation ratio” > , Addition ratio”.

Contamination potential

Chloride potential

Calibration Factor 2

Der Kontaminationsstrom korreliert mit der Konzentration der or-
ganischen Abbauprodukte im Galvanikbad. Es wird in den Calibra-
tion-Techniken LAT Standard addition for brighteners und MLAT
Standard addition for brighteners (mit den Modi CVS und CPVS)
gebraucht.

Der Chloridstrom korreliert mit der Konzentration der Chlorid-lonen
im Galvanikbad. Es wird in den Calibration-Techniken LAT Standard
addition for brighteners und MLAT Standard addition for brighte-
ners (mit den Modi CVS und CPVS) gebraucht.

Der "Calibration Factor Z” wird mit der calibration-Technik "DT Re-
cord calibration curve” bestimmt.

Er wird fur die Suppressor Bestimmung mit der calibration-Technik
"DT Suppressors with calibration curve” gebraucht.

Er wird Uber folgende Gleichung berechnet:

_ Vi *Csu

VVMS + VS td

VS td

Ist das Volumen zugegebener Suppressor-Standard-Lésung
an der "Evaluation ratio”.

cSzd
Ist die Konzentration der Suppressor-Standard-Losung.

VVMS
Ist das Volumen der VMS (Virgin Make-up Solution).

797 VA Computrace — Software



(. Metrohm

6.4 Einige Definitionen im Zusammenhang mit CVS und CPVS

Suppressor

Brightener

Electrolyte-Losung

797 VA Computrace — Software

Z ist gleich der Suppressor Konzentration in der Messzelle an der
"Evaluation ratio”.

Jede der unterschiedlichen Komponenten der Galvanikbadl6sung,
die das Abscheiden verkleinern.

Jede der unterschiedlichen Komponenten der Galvanikbadl6sung,
die das Abscheiden vergrossern.

Die Electrolyte-Losung (Electrolyte Solution) ist eine Mischung aus
VMS und den Additiven, die bei einer Bestimmung mit der Respon-
se-Curve-Technik nicht bestimmt werden sollen.
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7 Handbedienung

7.1 Computrace-Steuerung

Wahl der Computrace-Steuerung

EI HAUPTFENSTER / Utility / Computrace control
Manuelle Steuerung des VA Computrace Standes
797 starten.

Fenster «Computrace control»

Das Fenster COMPUTRACE CONTROL dient zur manuellen Steue-
rung des VA Computrace Standes 797.

Computrace control | x| |

10 md, Ic Patential (4] {noon =
1 mé F ' =
100 pd,
10 pa, F
1 pa : :
100 ~ Fatential [] : 10.000
10 ni -
e Curmrent [ré) ; 0.00

Cell | o [He
" No electrode Purge |* Electrade Testl
o

Dbz Stirrera’HDEl » M ew drop I
f* SMDE

ROE/Stimer zpeed  Dirop zize
" HMDE el i
" RDE/SSE |2|:||:||:| j |4 j
Help | Cloze

10mA ... 10 nA
Wahl des Strombereichs fur Messungen im Hand-
bedienungsmodus.
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7.1 Computrace-Steuerung

797 VA Computrace — Software

1 ovl

oo |

Das Aufleuchten des roten Lichtes zeigt eine
Stromuberlast ("Overload") an.

Strommessung ein-/ausschalten. Nach dem Ein-
schalten wird der eingestellte Spannungswert Po-
tential an den Elektroden angelegt und der Strom
kontinuierlich gemessen. Dieser Modus wird durch
das Aufleuchten des roten Lichtes neben dem
Knopf <cCell> angezeigt.

Potential (V) [-5...+5V;0V]

Spannung, die an die Elektroden angelegt werden
soll.

Potential (V) [ nur Anzeige ]

Anzeige der Spannung, die an den Elektroden an-
gelegt ist.

Current (xA) [ nur Anzeige ]

No electrode

DME
SMDE

HMDE

Anzeige des gemessenen Stroms.

Keine Elektrode am 797 VA Computrace Stand an-
geschlossen. Diese Einstellung dient vor allem zum
Wechsel der Elektroden am Stand.

Wahl der Tropfenden Quecksilberelektrode (DME).

Wahl der Statischen Quecksilbertropfenelektrode
(SMDE).

Wahl der Hangenden Quecksilbertropfenelektrode
(HMDE).

RDE/SSE\Wahl der Rotierenden Scheibenelektrode (RDE).

Purge

Electrode Test

Stirrer/RD E|

Inertgas-Entltftung ein-/ausschalten.

Testet die Elektroden (siehe MME testen, Kap.
8.10).

Achtung: Gelegentliche Elektrodentests sollten
uber diesen Weg ausgefiihrt werden und nicht mit
dem "GLP Wizard" (damit die GLP Daten nicht
uberschrieben werden).

Ruhrer/RDE mit der eingestellten Geschwindigkeit
RDE/Stirrer speed ein-/ausschalten.

RDE/Stirrer speed (rpm) [ 0...3000 rpm ; 2000 rpm ]

Umdrehungen pro Minute fur Ruhrer/RDE.

MI DME: Freies Tropfen an der MME einschalten.

SMDE: Tropfen in Intervallen von ca. 1 s an der
MME einschalten.

HMDE: Bildung eines neuen Einzeltropfens an
der MME .

N
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Drop size [1..9;4]
Grosse des Quecksilbertropfens (Oberflache 0.15
mm? ... 0.60 mm?).

7.2 Dosiergerate-Steuerung

Wahl der Dosiergerate-Steuerung

=1 HAUPTFENSTER / Utility / Dosino control
Manuelle Steuerung der am 797 VA Computrace
Stand bzw. am 846 Dosing Interface angeschlos-
senen Dosiergerate (Moglichkeiten: Dosino
700/800, Dosimat 685/805).

Fenster «Dosino control»

Das Fenster DOSINO CONTROL dient zur manuellen Steuerung der
am 797 VA Computrace Stand (unter Dosing Processor) bzw. am
846 Dosing Interface (unter Dosing Interface) angeschlossenen Do-

siergerate.
—Dogino 1 (10 ml)
Status I Ready
Total doged wolurme [mL]: I 0.000
Doze volume [mL): I ]
Dose ON Al | PrepON Empty ON |

r Dozino 2 (@ ml]

Status: I unknowm

Total dozed volume [mL); I 1]

Doze volume [mL): I 1]
Dioze Fill | Frep Ernpty

i Dlozing 3 (x ml]

Status: I unknown
Total dozed volume [ml]; I I
Doze volume [mL]: I i}

Dose | il | Frep I Empty I

Cloze | Help |

Dosino 1..7 (x mL)
3 Dosiergerate kdnnen am 797 VA Computrace
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Stand angeschlossen werden, 4 weitere an ei-nem
846 Dosing Interface. Jedes kann individuell einge-
stellt werden.

Status [ nur Anzeige ]
Anzeige des gegenwartigen Status des Dosiergera-

tes.

Total dosed volume (mL) [>0.01 mL; O mL]
Anzeige des seit der letzten Fullung abgegebenen
Volumens (Erster Wert) und aufaddiertes Volumen,
falls die Anzeige nach dem Fullen nicht zu-
rickgestellt wird (Wert in Klammern).

Dosed volume (mL)
Dosiert das eingegebene Volumen.

Dose on Dosieren einschalten. Es wird solange Lésung zu-

gegeben, bis der Knopf <Dese off> gedruckt oder
das Dose volume (mL) erreicht wird.

Eil Der Burettenzylinder des Dosiergerates wird ge-
fullt.

Fozp D! Blrettenzylinder und Schlauche werden gefullt.

Wird zum Beseitigen von Luftblaschen, Wechseln
von Lésungen und Reinigen gebraucht.

| 0EE

Empty ON Leert den Dosino (nicht anwendbar mit Dosima-
ten).
7.3 Pumpen-Steuerung
Wahl der Pumpen-Steuerung
ﬂ HAUPTFENSTER / Utility / Pump control

Manuelle Steuerung der am 797 VA Com-
putrace Stand angeschlossenen 843 Pump Sta-
tion (bzw. 823 Membrane Pump Units).

Fenster «<Pump control»

Das Fenster PUMP CONTROL dient zur manuellen Kontrolle der am
797 VA Computrace Stand angeschlossenen Pumpen.

N
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Pump control E

Siphaoning pump on [=): I 25 On |
Ringing pump on [s]: I ] On |

Mumber of ringing cycles: I 3
Rinze cell spstem: On |

Status:

|
Default | Help |

Siphoning pump on (s)

Dauer des Absaugens definieren. Absaugen star-
ten durch Klicken des ____| Knopfes, stoppen
durch Klicken des Knopfes.

Rinsing pump on (s)

Dauer des Spulens definieren. Spulen starten
durch Klicken des 9| Knopfes, stoppen durch
Klicken des Knopfes.

Number of rinsing cycles

Rinse cell system

Status

Drefault |

Anzahl Absaug/Spul-Zyklen (nach Aktivierung von
Rinse cell system). Ein Zyklus ist jeweils einmal Ab-
saugen und Spulen. Lange des Absaugens und
Spulens sind in den Feldern Siphoning pump on (s)
und Rinsing pump on (s) definiert.

Absaugen und Spulen der Messzelle. Die Einstel-
lungen kdnnen in den Feldern Number of rinsing
cycles, Siphoning pump on (s) und Rinsing pump on
(s) definiert werden. Starten durch Klicken des
__™__| Knopfes, stoppen durch Klicken des

Knopfes.

Anzeige des aktuellen Status der Pumpen.

Absaugen/Spllen - Einstellungen vom GENERAL
SETTINGS/Automation Blatt (siehe Automation-
Einstellungen, Kap. 2.7) werden ins PUMP CONT-
ROL Fenster GUbernommen.
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7.4 Filmbildung

Wahl der Filmbildung

HAUPTFENSTER / Utility / Film deposition
Bildung eines Quecksilberfilms auf Festkorper-
elektroden im 797 VA Computrace Stand starten.

Fenster «Film deposition»

Das Fenster FILM DEPOSITION dient zur Bildung eines Quecksilber-
oder Metallfilms auf Festkdrperelektroden im 797 VA Computrace

Stand.
Film deposition {Batch) | x|
Plating solution : |
— Differential Pulze Sweep—————————— B
Stiner/RDE (1pm) : |2EIEIE| 3: Equilibration tirme (=] : 5— 0
]
Start potential [v] 0.9
Furge ti ; |3EIEI End potential [+ : -01
ge time [z] nd patential [+ z o
P I Yaltage step [ 0.006 =
S Lt Pulse ampltude [¥] 0.05
Start potential [+] : I-'I 2 Fulse time (3] - no: -50p|
End potential [V] : I'D-1 Woltage step time [g] : (]
Mo, of cycles : ID Swesp rate [¥/s] : 0.0200 -100p, . . .
-1.0 -500m 0 A00m 10
U (v}
Deposition potential [¥]  |-0.8
D itior i . 10
Clepn.m o Itmet'[SI][V] T Cell off after measurement : ¥ |
2aning potential (4] : )
e i o Stand-by potential [ : 0.1
Cleaning time (5] : 22222 iy p [v] | ot | Hold | Nest | Help

Plating solution [ 48 Zeichen; ]
Name der fur die Filmbildung benutzten Elektrolytlésung.

Stirrer/RDE (rpm) [ 0...3000 rpm ; 2000 rpm ]
Umdrehungen pro Minute der Rotierenden Scheibenelektro-
de. Die RDE rotiert wahrend allen Vorbereitungsschritten bis
zum Start des Reinigungssweeps.

Purge time (s) [0...80600 s ; 300s ]
Entluftungszeit vor der ersten Messung der Probeldsung.

Conditioning cycles
Vor der Filmbildung kann die Festkorperelektrode durch eine
frei wahlbare Anzahl von Konditionierzyklen elektrochemisch
regeneriert werden. Bei jedem Konditionierzyklus wird die
Spannung mit einer Geschwindigkeit von 1 V/s von der Start-
spannung Start potential zur Endspannung End potential und
zurlick geandert.

Start potential (V) [-5...45V;-1.2V]
Startspannung fur den zyklischen Konditioniersweep.
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End potential (V) [-5...+5V;-0.1V]
Endspannung fur den zyklischen Konditioniersweep.

No. of cycles [0...X; 0]
Anzahl Konditionierzyklen.

Deposition potential (V) [-5...+5V;-0.8V]
Abscheidungsspannung; Spannung, die wahrend der Ab-
scheidungszeit Deposition time an den Elektroden angelegt
wird.

Deposition time (s) [ 0...80600s ; 10s ]
Abscheidungszeit; Zeit, wahrend der die Abscheidungsspan-
nung Deposition potential an den Elektroden angelegt wird.

Cleaning potential (V) [-5...+45V;-0.05V]
Reinigungsspannung; Spannung, die wahrend der Reini-
gungszeit Cleaning time an den Elektroden angelegt wird.

Cleaning time (s) [0...80600s; 10s]
Reinigungszeit; Zeit, wahrend der die Reinigungsspannung
Cleaning potential an den Elektroden angelegt wird.

Sweep
Parameter des am Ende der Filmbildung fur den Elektroden-
test benutzten DP-Sweeps (siehe VA Messmodi, Kap. 3.2).

Cell off after measurement [ on, off ; on]
Automatisches Ausschalten der an die Elektroden angelegten
Spannung nach Beendigung der Messung aktivie-
ren/deaktivieren.

Stand-by potential (V) [-5...+5V;-0.1V]
Ruhespannung, die nach Beendigung der Messung an die
Elektroden angelegt wird, falls Cell off after measurement auf
off gesetzt ist.

7.5 Reinigung

Wahl der Reinigung

HAUPTFENSTER / Utility / Cleaning procedure
Reinigung fur Festkorperelektroden im 797 VA
Computrace Stand starten.

Fenster «Cleaning procedure»

Das Fenster CLEANING PROCEDURE dient zur elektrochemischen
Reinigung von Festkorperelektroden am 797 VA Computrace
Stand.

3
-
(=]
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Cleaning procedure (Batch)
Cleaning solution : |
— Differential Pulze Sweep 100k
E quilibration time: (=] ; 5
Stirer/RDE [rpm) |2DDD 3’ Start patential [ : 0.7 50p_|
End potential ] : -0.05
Yoltage step [V] 0.008 = 0
. = L
Purge time (5] : |3EIEI Pulze arnplitude [+] ; 0.05 =
~ Conditioring cycle Pulse time [s): E 24 -
Yoltage step time [g] . Rl
Start potential (W) : |-1.2 noeon
End potential V] ||:|1— Sweep rate [Wiz) ;
ial 4] : -0,
Nn pf-:- enl ID 100 | , |
0. oF eples - " : I— -0 -500m 0 500m 1.0
Mo. of repetiion cycles ;|5
P 2l U v
Cleaning potential [v) : 0.8 Cell off after measurement : [v' ‘
Cleaning time [] 4 Stand-by potential [v): [0
Start | Hiold I [ | Help

Cleaning solution [ 48 Zeichen ; ]
Name der fur die elektrochemische Reinigung von Festkor-
perelektroden benutzten Reinigungslésung.

Stirrer/RDE (rpm) [ 0...3000 rpm ; 2000 rpm ]
Umdrehungen pro Minute der Rotierenden Scheibenelektro-
de. Die RDE rotiert wahrend allen Vorbereitungsschritten bis
zum Start des Reinigungssweeps.

Purge time (s) [ 0...80600 s ; 300 s ]
Entluftungszeit vor der ersten Messung der Probeldsung.

Conditioning cycles
Elektrochemische Regenerierung von Festkorperelektroden
durch eine frei wahlbare Anzahl von Konditionierzyklen. Bei
jedem Konditionierzyklus wird die Spannung mit einer Ge-
schwindigkeit von 1 V/s von der Startspannung Start potential
zur Endspannung End petential und zurlick geandert.

Start potential (V) [-5...45V;-1.2V]
Startspannung fur den zyklischen Konditioniersweep.

End potential (V) [-5...+5V;-0.1V]
Endspannung far den zyklischen Konditioniersweep.

No. of cycles [0...X ;0]
Anzahl Konditionierzyklen.

Cleaning potential (V) [-5...+5V;-0.8V]
Reinigungsspannung; Spannung, die wahrend der Reini-
gungszeit Cleaning time an den Elektroden angelegt wird.

Cleaning time (s) [0...80600s; 10s]
Reinigungszeit; Zeit, wahrend der die Reinigungsspannung
Cleaning potential an den Elektroden angelegt wird.

Sweep
Parameter des am Ende der Reinigungszyklen fir den Elektro-
dentest benutzten DP-Sweeps (siehe VA Messmodi, Kap. 3.2).

N
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No. of repetition cycles [0...X ;5]
Anzahl Wiederholungen der Reinigungszyklen und Reini-
gungsspannung.

Cell off after measurement [ on, off ; on]
Automatisches Ausschalten der an die Elektroden angelegten
Spannung nach Beendigung der Messung aktivieren/de-
aktivieren.

Stand-by potential (V) [-5...+5V;-0.1V]
Ruhespannung, die nach Beendigung der Messung an die
Elektroden angelegt wird, falls Cell off after measurement auf
off gesetzt ist.
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8.1 Installation und Programmstart

8 Wie gehe ich vor ...?

8.1 Installation und Programmstart

Dosiergerate fiir automatische Zugabe installieren

1.

Schliessen Sie die Dosiergerate (Moglichkeiten: Dosino
700/800, Dosimat 685/805) am 797 VA Computrace Stand
bzw. am 846 Dosing Interface an (siehe Installation von Do-
siergerdten, Kap. 1.3).

Legen Sie die Hardware-Einstellungen fur die Dosiergerate fest.

Selektieren Sie Automatic fUr Addition im WORKING METHOD
SPECIFICATIONS Fenster.

Definieren Sie die Zugabe- oder Hilfsldsung im Fenster DOSINOS
(siehe Dosiergerdte, Kap. 5.2).

Die im Feld Ne. auf dem Substances Blatt des EDIT WORKING
METHOD PARAMETERS Fensters angegebene Nummer sollte
mit der Nummer des Dosiergerates, welches flr die Zugabe die-
ser Substanz verwendet wird, Ubereinstimmen.

Gerate einschalten und Programm starten

1.
2.
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Schalten Sie den PC an.

Schliessen Sie die Dosiergerate (siehe Installation von Dosierge-
raten, Kap. 1.3), den Probenwechsler (siehe Installation des
863 Compact VA Autosamplers Kap. 1.3; Installation des 838
Advanced Sample Processor Kap. 1.3) und die 843 Pump Stati-
on an den 797 VA Computrace Stand an.

Schliessen Sie den 797 VA Computrace Stand am PC an
(via USB).

Schalten Sie den 797 VA Computrace Stand, den Probenwechs-
ler und die Relay Box 731 ein.

Starten Sie die VA Computrace 797 Software 1.3.x (siehe
Programm VA Computrace starten, Kap. 2.2).

Geben Sie Name und Password im Fenster VA COMPUTRACE
LOGIN ein (siehe Login, Kap. 2.6).

Wahlen Sie die Betriebsart «Exploratory» oder «Determinationy»
(siehe Mode Mend, Kap. 2.4).

Offnen Sie die gewiinschten Fenster in der Betriebsart «Explora-
tory» (Exploratory specifications, Exploratory curves) oder in der
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Betriebsart «Determination» (Working method specifications,
Monitor, Determination curves, Results, Sample table).

Achtung: Beim Ausschalten der Instrumente, schalten Sie zuerst
die Relay Box 731 aus.

8.2 Anwenderzugriffsrechte

Neuen Anwender definieren

1. Offnen Sie das Fenster USER RIGHTS durch Klicken auf HAUPT-
FENSTER / User / User rights.

2. Klicken Sie den Knopf &I um das Fenster ADD NEW
USER zu 6ffnen.

3. Geben Sie Name Name und Passwort Password des neuen An-
wenders ein.

4. Schliessen Sie das Fenster ADD NEW USER durch Klicken auf
<OK>.

5. Wahlen Sie den neuen Anwender in der Liste aller Anwender
aus und legen Sie dessen Zugriffsrechte fest (siehe
Zugriffsrechte, Kap. 2.6).

6. Schliessen Sie das Fenster USER RIGHTS durch Klicken auf
<OK>.

Zugriffsrechte dndern

1. Offnen Sie das Fenster USER RIGHTS durch Klicken auf HAUPT-
FENSTER / User / User rights.

2. Wahlen Sie den gewunschten Anwender in der Liste aller An-
wender aus und andern Sie dessen Zugriffsrechte (siehe
Zugriffsrechte, Kap. 2.6).

3. Auf dem User directories Blatt konnen Sie definieren, wo Daten
und Methoden fur den jeweiligen Anwender gespeichert wer-
den.

4. Schliessen Sie das Fenster USER RIGHTS durch Klicken auf
<OK>.

8.3 Signale in der Betriebsart «Exploratory»in

Signalkurve laden

1. Klicken Sie auf ﬁl oder HAUPTFENSTER / Mode / Exploratory.

2. Kilicken Sie auf El oder EXPLORATORY SPECIFICATION / File /
Load signal.

H
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8.3 Signale in der Betriebsart «Exploratory»in

Signalkurve speichern

3. Wahlen Sie eine oder mehrere (Ctrl + Klicken) gewunschte Sig-

naldateien *.sig im Fenster OPEN aus und klicken Sie auf <OK>.

Achtung: Sobald eine Signalkurve gemessen oder geladen wurde,
sind die voltammetrischen Parameter nicht mehr editierbar. Sollen
die Parameter vor der Aufnahme einer neuen Signalkurve verandert

werden, muss zuerst der Knopf il geklickt werden.

Wahlen Sie die gewlnschte Signalkurve aus der Liste im Fenster
EXPLORATORY SPECIFICATIONS aus.

Klicken Sie auf El oder EXPLORATORY SPECIFICATION / File /
Save signal.

Wahlen Sie das gewunschte Verzeichnis aus, geben Sie den
Namen der Signaldatei *.sig im Fenster Datei speichern als ein
und klicken Sie auf den Knopf <Speichern>. Beachten Sie, dass
fur jeden Anwender unter USER DIRECTORIES ein eigenes Da-
tenverzeichnis definiert werden kann.

Signalkurven automatisch speichern

Signalkurve aufnehmen

797 VA Computrace — Software

1.

Klicken Sie auf HAUPTFENSTER / Settings / General settings und
schalten Sie die Option Auto save determination and signal auf
dem Blatt General ein.

Klicken Sie auf 797 VA COMPUTRACE / User / User rights und
wahlen Sie auf dem User directories Blatt (siehe Zugriffsrechte,
Kap. 2.6), in welchen Sie die lhre Signaldaten speichern wollen.
Durch Klicken des Knopfes <Browse> konnen Sie lhren Arbeits-
platz durchsuchen.

Klicken Sie auf ﬁl oder HAUPTFENSTER / Mode / Explorato-
ry.
Wahlen Sie die Elektrode Electrode und die Tropfengrosse Drop

size (fur SMDE und HMDE) im Fenster EXPLORATORY SPECIFI-
CATION aus (siehe Elektroden, Kap. 3.1).

Stellen Sie die Geschwindigkeit fur Ruhrer Stirrer oder RDE ein
(siehe Ruhren, Kap. 3.4).

Falls nétig, klicken Sie auf M und begrenzen Sie die

beiden Parameter Highest current range oder Lowest current
range im Fenster POTENTIOSTAT (siche Potentiostat, Kap. 3.3).

N
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10.

11.

Wahlen Sie den gewunschten VA-Messmodus im Feld Mode
aus (siehe VA Messmodi, Kap. 3.2).

Stellen Sie die Entliftungszeit Initial purge time ein (sieche
Entliften, Kap. 3.4).

Stellen Sie die Parameter fur die Vorbehandlung der Festkor-
perelektroden ein (siehe Vorbehandlung, Kap. 3.4).

Stellen Sie die Sweep-Parameter Sweep des gewahlten VA-
Messmodus ein (siehe VA Messmodi, Kap. 3.2).

Falls erwunscht, stellen Sie die Ruhespannung Stand-by poten-
tial nach der Messung ein (siehe Ruhespannung, Kap. 3.4).

Falls die aufgenommene Signalkurve am Ende der Messung au-
tomatisch gespeichert werden soll, klicken Sie auf HAUPTFEN-
STER / Settings / General settings und schalten Sie die Option
Auto save determination and signal auf dem Blatt General ein.

Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol Ll

oder den Knopf il (siehe Signalmessungen durchfih-
ren, Kap. 4.2).

Achtung: Sobald eine Signalkurve gemessen oder geladen wurde,
sind die voltammetrischen Parameter nicht mehr editierbar. Sollen
die Parameter vor der Aufnahme einer neuen Signalkurve verandert

werden, muss zuerst der Knopf

Edi geklickt werden.

Signalpeaks automatisch auswerten

1.

Wahlen Sie die gewunschte Signaldatei im Feld Signal des Fens-
ters EXPLORATORY SPECIFICATION aus. Die ausgewahlte Sig-
nalkurve wird mit den Eigenschaften Selected signal properties
angezeigt.

Klicken Sie auf EXPLORATORY SPECIFICATION / Signal / Peak
search. Das Fenster PEAK SEARCH wird geoffnet.

Stellen Sie die Parameter Reverse peak, Reverse sweep (nur fur
CV), Minimum peak width, Smooth factor, Minimum peak
height und Scope fur die Peakauswertung ein (siehe Peaksuche,
Kap. 4.3).

Klicken Sie auf den Knopf ﬂl . Die berechneten Basis-
linien und Peakpositionen werden im Fenster EXPLORATORY
CURVES angezeigt. Die Resultate der Auswertung werden in
der Resultatliste im Fenster PEAK SEARCH angezeigt.

Falls keine Peaks gefunden wurden, versuchen Sie, die Para-
meter zur Peaksuche Minimum peak width, Smooth factor und
Minimum peak height fir die automatische Peakauswertung zu
andern oder wechseln sie zur manuellen Peakauswertung.
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8.3 Signale in der Betriebsart «Exploratory»in

Signalpeaks manuell auswerten

Signalstufen auswerten

1.

Wabhlen Sie die gewunschte Signaldatei im Feld Signal des Fens-
ters EXPLORATORY SPECIFICATION aus. Die ausgewahlte Sig-
nalkurve wird mit den Eigenschaften Selected signal properties
angezeigt.

Klicken Sie auf EXPLORATORY SPECIFICATION / Signal / Peak
search. Das Fenster PEAK SEARCH wird gedffnet.

Schalten Sie die Option Manual ein.

Stellen Sie die Parameter Reverse peak, Reverse sweep (nur flr
CV und CVS), Minimum peak width, Smooth factor und Mini-
mum peak height fUr die Peakauswertung ein (siehe Peaksuche,
Kap. 4.3).

Setzen Sie die Start- und Endfusspunkte fur die Basislinienbe-

rechnung durch Dricken der Knopfe | der Felder Begin oder
End.

Wahlen Sie die Parameter Type und Scope flr die Basislinie.

Klicken Sie auf den Knopf ﬂl . Die berechneten Basis-
linien und Peakpositionen werden im Fenster EXPLORATORY
CURVES angezeigt. Die Resultate der Auswertung werden in
der Resultatliste im Fenster PEAK SEARCH angezeigt.

Wahlen Sie die gewunschte Signaldatei im Feld signal des Fens-
ters EXPLORATORY SPECIFICATION aus. Die ausgewahlte Sig-
nalkurve wird mit den Eigenschaften Selected signal properties
angezeigt.

Klicken Sie auf EXPLORATORY SPECIFICATION / Signal / Wave
evaluation. Das Fenster WAVE EVALUATION wird geoffnet.

Stellen Sie die Parameter Minimum width, Minimum peak height
und Smooth factor fur die Stufenauswertung ein (siehe
Stufenauswertung, Kap. 4.3).

Klicken Sie auf den Knopf ﬂl . Die berechneten Tan-
genten und Positionen der Halbstufenpotentiale werden im
Fenster EXPLORATORY CURVES angezeigt. Die Resultate der
Auswertung werden in der Resultatliste im Fenster WAVE EVA-
LUATION angezeigt.

Signalkurven und/oder voltammetrische Parameter drucken
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1.

Klicken Sie auf @l oder HAUPTFENSTER / File / Print. Das
Fenster PRINT EXPLORATORY wird geoffnet.

Schalten Sie die Option Print curves ein, falls der Inhalt des
Fensters EXPLORATORY CURVES gedruckt werden soll.
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3. Schalten Sie die Option Print voltammetric parameters ein, falls
die Parameter im Fenster EXPLORATORY SPECIFICATION ge-
druckt werden sollen.

4. Klicken Sie auf den Knopf <OK>.

Wabhlen Sie die Parameter und Eigenschaften fir das Drucken
im Fenster PRINTER SETUP aus und klicken Sie auf <OK>.

8.4 Methoden in der Betriebsart «Determination»

Methode laden

tion.

2. Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load method.

3. Wahlen Sie die gewlnschte Methodendatei *.mth im Fenster
OPEN und klicken Sie auf <0K>. Die Methode wird in das Fens-
ter WORKING METHOD SPECIFICATIONS geladen.

Parameter von Bestimmungsmethoden kopieren

1. Klicken Sie auf A oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

2. Kilicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load determi-
nation.

3. Wahlen Sie die gewunschte Bestimmungsdatei *.dth im Fenster
OPEN aus und klicken Sie auf <0K>. Die Bestimmung wird in
das Fenster DETERMINATION CURVES geladen.

4. Klicken Sie auf DETERMINATION CURVES / Edit / Copy parame-
ters to working method.

Parameter von Signaldateien kopieren
1. Klicken Sie auf ﬁl oder HAUPTFENSTER / Mode / Exploratory.
2. Klicken Sie auf El oder EXPLORATORY SPECIFICATION / File /

Load signal.

3. Wahlen Sie die gewlinschte Signaldatei *.sig im Fenster OPEN
aus und klicken Sie auf <OK>.

4. Klicken Sie auf EXPLORATORY SPECIFICATION / Transfer / Pa-
rameters / To working method.

Arbeitsmethode speichern

1. Falls Sie eine geanderte Arbeitsmethode (“Working Method")
unter demselben Namen speichern wollen, klicken Sie auf EI
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8.4 Methoden in der Betriebsart «Determination»

Arbeitsmethode editieren

oder HAUPTFENSTER / File / Save method. Die alte Datei wird
Uberschrieben.

Falls Sie die Arbeitsmethode unter einem neuen Namen spei-
chern wollen, klicken Sie auf HAUPTFENSTER / File / Save me-
thod as. Wahlen Sie das gewunschte Verzeichnis aus, geben Sie
den Methodennamen *.mth im Fenster SAVE AS ein und klicken
Sie auf <Save>.

Klicken Sie auf A oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu Offnen.

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load method.

Wahlen Sie die gewlinschte Methodendatei *.mth im Fenster
OPEN aus und klicken Sie auf <0K>. Die Methode wird in das
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS geladen.

Setzen Sie die Parameter im Fenster WORKING METHOD SPECI-
FICATIONS auf die gewlnschten Werte (siehe Fenster «Working
method specifications», Kap. 5.2).

Falls Dosiergerate fur die automatische Losungszugabe ver-

wendet werden sollen, Klicken Sie auf ___ 2% | ynd setzen
Sie die Parameter auf die gewunschten Werte (siehe

Dosiergerdite, Kap. 5.2).

Falls notig, klicken Sie auf M und begrenzen Sie die

Parameter Highest current range oder Lowest current range im
Fenster POTENTIOSTAT (siche Potentiostat, Kap. 3.3).

Klicken Sie auf _ZHPAIEMEEE |\ setzen Sie die Parameter auf
den Blattern Determination, Voltammetric, Substances, Calcula-
tions, Documentation und Export (siche Kap. 5.2) im Fenster
EDIT WORKING METHOD PARAMETERS.

Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

Methode abdndern fiir automatische Hintergrundkompensation
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1.

tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu Offnen.

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load method.
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4. Wahlen Sie die gewunschte Methodendatei *.mth im Fenster
OPEN aus und klicken Sie auf <0K>. Die Methode wird in das
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS geladen.

5. Klicken Sie auf den Knopf Ml im Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS und wahlen Sie das Blatt Determina-
tion.

6. Schalten Sie die Option Measure blank ein, wahlen Sie die An-
zahl Messungen unter No. of blanks und geben Sie die EntlUf-
tungszeit Blank purge time fir die Blindprobe ein.

7. Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

Falls Sie eine Bestimmung mit dieser abgeanderten Methode star-
ten, werden Sie zuerst aufgefordert, die zuvor definierte Anzahl
von Blindlésungen ins Messgefass zu geben. Die resultierende
Blindkurve wird dann automatisch von allen nachfolgend gemesse-
nen Kurven subtrahiert.

8.5 Bestimmungen mit voltammetrischer Spurenanalytik

Bestimmung laden

Bestimmung speichern

1. Klicken Sie auf A, oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

2. Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load determi-
nation.

3. Wahlen Sie die gewunschte Bestimmungsdatei *.dth im Fenster
OPEN aus und klicken Sie auf <0K>. Die Bestimmung wird in
das Fenster DETERMINATION CURVES geladen.

4. Falls die Methodenparameter der geladenen Bestimmung fir
eine neue Messung verwendet werden sollen, kopieren Sie die
Parameter der Bestimmungsmethode in die Arbeitsmethode,
indem Sie auf DETERMINATION CURVES / Edit / Copy parame-
ters to working method klicken.

1. Falls Sie die geladene und abgeanderte Bestimmung unter

demselben Namen speichern wollen, klicken Sie auf El oder
HAUPTFENSTER / File / Save determination. Die alte Datei wird
Uberschrieben.

2. Falls Sie die geladene Bestimmung unter einem neuen Namen
speichern wollen, klicken Sie MAIN WINDOW / File / Save de-
termination as. \Wahlen Sie den gewulnschten Ordner, geben
Sie im Fenster Datei speichern unter den gewinschten Datei-
namen *.dth an, und klicken Sie den <Speichern> Knopf.
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8.5 Bestimmungen mit voltammetrischer Spurenanalytik

Bestimmungen automatisch speichern

1.

Bestimmung durchfiihren

1.

Klicken Sie auf HAUPTFENSTER / Setting / General settings und
schalten Sie die Option Auto save determination and signal auf
dem Blatt General ein.

Klicken Sie auf HAUPTFENSTER / User / User rights und wahlen
Sie den gewlnschten Ordner Data folder auf dem User directo-
ries Blatt (siehe Zugriffsrechte, Kap. 2.6). Mit Browse konnen
Sie ihren Arbeitsplatz durchsuchen.

tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS.

Laden Sie die gewunschte Methode in das Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siehe Wie gehe ich vor: Methode
laden, Kap. 8.4).

Falls erwlnscht, andern Sie die geladene Methode (siehe Wie
gehe ich vor: Arbeitsmethode editieren, Kap. 8.4).

Geben Sie die Messlosung in das Messgefass am 797 VA Com-
putrace Stand.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol LI im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

ﬂl im Fenster MONITORING.

Folgen Sie den Anweisungen in den angezeigten Meldungs-
fenstern.

Testbestimmung mit der Blei-Test-Methode durchfiihren
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Mit Hilfe dieser Beispielmethode zur Bestimmung von Blei in der
mitgelieferten lonenstandardlésung unter Verwendung der DME
konnen Sie auf einfache Art Uberprifen, ob das VA Computrace
System 797 einwandfrei funktioniert.

1.

Klicken Sie auf A, oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu 6ffnen.

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load method.
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

Wahlen Sie die Methodendatei Test Pb in standard solution.mth
im Fenster OPEN aus und klicken Sie auf <oK>. Die Methode
wird in das Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS gela-
den.

Geben Sie 20 mL Reinstwasser ins leere Messgefdss am 797 VA
Computrace Stand.

Geben Sie 0.5 mL Kaliumchlorid ¢(KCl) = 3 mol/L (Metrohm Nr.
6.2308.020) ins Messgefass.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol Ll im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

2| im Fenster MONITORING. Das Fenster PLACE SAMPLE

erscheint.

Geben Sie mit Hilfe einer Pipette 100 ulL Blei-
lonenstandardlosung g(Pb) = 1 g/L (Metrohm Nr. 6.2301.100)
ins Messgefass und klicken Sie auf <OK>.

Die Messlosung wird dreimal gemessen. Danach erscheint das
Fenster MANUAL ADDITION.

Geben Sie mit Hilfe einer Pipette 100 pL Blei-
lonenstandardlésung B(Pb) = 1 g/L (Metrohm Nr. 6.2301.100)
ins Messgefass und klicken Sie auf <oK>.

Die aufgestockte Probelésung wird dreimal gemessen. Danach
erscheint das Fenster MANUAL ADDITION.

Geben Sie mit Hilfe einer Pipette 100 pl Blei-
lonenstandardlosung B(Pb) = 1 g/L (Metrohm Nr. 6.2301.100)
ins Messgefass und klicken Sie auf <OK>.

Die zweimal aufgestockte Probelésung wird dreimal gemessen.
Danach erscheint das Fenster END OF DETERMINATION.

Klicken Sie auf <0K>. Die Bestimmung wird (falls die automati-
sche Speicherung auf dem Blatt General im Fenster GENERAL
SETTINGS eingeschaltet ist) automatisch gespeichert und der
Resultatreport wird ausgedruckt.

Bestimmungen mit dem 863 Compact VA Autosampler durchfiihren

1.

Installieren Sie den 863 Compact VA Autosampler (siehe
Installation des 863 Compact VA Autosamplers, Kap. 1.3) und
stellen Sie die Methode 2 ein.

Klicken Sie auf HAUPTFENSTER / Settings / General settings
und selektieren Sie das Hardware Blatt.

Definieren Sie das Feld Sample processor auf dem Hardware
Blatt.
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8.5 Bestimmungen mit voltammetrischer Spurenanalytik
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4. Modifizieren Sie die Parameter fur die Automation auf dem Au-
tomation Blatt des GENERAL SETTINGS Fensters wie ge-
wunscht.

5. Falls erwlinscht, testen Sie die Automations-Parameter: Klicken
Sie auf HAUPTFENSTER / Settings / General settings und wah-
len Sie das Blatt Automation. Fillen Sie zwei Probengefasse mit
Wasser und setzen Sie die Gefasse hintereinander auf dem

Probenrack auf. Klicken Sie auf &l uberprufen Sie die
Automations-Parameter und andern Sie diese bei Bedarf.

tion.

7. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu 6ffnen.

8. Laden Sie die gewlinschte Methode im Fenster WORKING ME-
THOD SPECIFICATIONS (siche Wie gehe ich vor: Methode la-
den, Kap. 8.4).

9. Falls erwlinscht, andern Sie die geladene Methode (siehe Wie
gehe ich vor: Arbeitsmethode editieren, Kap. 8.4).

10. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Sample
table um das Fenster SAMPLE TABLE zu 6ffnen.

11. Laden Sie die gewunschte Probentabelle oder andern Sie die
aktuell geladene Probentabelle (siehe Probentabelle, Kap. 5.6).

12. Pipettieren Sie die gewunschte Probemenge in die Probenge-
fasse und setzen Sie diese an den ungeraden Positionen auf
dem Probenrack des 863 Compact VA Autosamplers ein. Set-
zen Sie fur jedes Probengefass ein mit Spullésung (Volumen
Spullésung = Volumen Probeldsung) gefulltes Gefass an die der
Probe folgenden geraden Position auf dem Probenrack ein.

13. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

14. Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol LI im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

il im Fenster MONITORING.

15. Folgen Sie den Anweisungen in den angezeigten Meldungs-
fenstern.

Achtung: Falls Sie alle Proben einer Messreihe mit der gleichen
Methode bestimmen wollen, selektieren Sie Repeat current method
als working method source auf dem Automation Blatt des GENERAL
SETTINGS Fensters. Das SAMPLE TABLE Fenster kann mit Repeat
current method nicht gedffnet werden
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VA-Bestimmungen mit dem 838 Advanced Sample Processor durchfiihren

N
FSY

1.

10.

11.

12.

Installieren Sie den 838 Advanced Sample Processor (siehe
Installation des 838 Advanced Sample Processor, Kap. 1.3)
und stellen Sie die geeignete Methode ein (abhangig davon,
was bestimmt werden soll, siehe Kap. 8.5 "VA-
Bestimmungen mit dem 838 Advanced Sample Processor
durchfihren”, Kap. 8.6 "Brightener-Analyse mit 838 Ad-
vanced Sample Processor und "MLAT", Kap. 8.6
"Brightener-Analyse mit 838 Advanced Sample Processor
und "LAT", Kap. 8.6 "Suppressor-Analyse mit 838 Advan-
ced Sample Processor und DT", Kap. 8.6 "Suppressor-
Analyse mit 838 Advanced Sample Processor und RC").

Klicken Sie auf HAUPTFENSTER / Settings / General settings
und selektieren Sie das Hardware Blatt.

Definieren Sie das Feld Sample processor auf dem Hardware
Blatt.

Modifizieren Sie die Parameter fur die Automation auf dem
Automation Blatt des GENERAL SETTINGS Fensters wie ge-
wunscht.

Falls erwiinscht, testen Sie die Automations-Parameter: Kli-
cken Sie auf HAUPTFENSTER / Settings / General settings
und wahlen Sie das Blatt Automation. Flllen Sie zwei Pro-
bengefasse mit Wasser und setzen Sie die Gefasse hinter-
einander auf dem Probenrack auf. Klicken Sie auf

&l, uberprifen Sie die Automations-Parameter und
andern Sie diese bei Bedarf.

mination.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Wor-
king method specification um das Fenster WORKING ME-
THOD SPECIFICATIONS zu Offnen.

Laden Sie die gewunschte Methode im Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siehe Wie gehe ich vor:
Methode laden, Kap. 8.4).

Falls erwlnscht, andern Sie die geladene Methode (siehe
Wie gehe ich vor: Arbeitsmethode editieren, Kap. 8.4).

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Sam-
ple table um das Fenster SAMPLE TABLE zu Offnen.

Laden Sie die gewunschte Probentabelle oder andern Sie
die aktuell geladene Probentabelle (siehe Probentabelle,
Kap. 5.6).

Pipettieren Sie die gewlnschte Probemenge in die Proben-
gefdsse und setzen Sie diese der Reihe nach auf die Positio-
nen auf dem Probenrack des 838 Advanced Sample Proces-
sor ein. Es kdnnen 50-mL-Probengefasse (auf den dusseren
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beiden Ringen) oder 11-mL-Probengefasse verwendet wer-
den (auf den inneren beiden Ringen). Setzen Sie jeweils auf
den ausseren der beiden Ringe (als Beispiel Position 1) die
Probe und auf den inneren der beiden Ringe an die ent-
sprechende Position (als Beispiel Position 29) die Spullé-
sung. Geben Sie fur den Parameter "SAMPLE" auf der Tas-
tatur des 838 die Position der ersten Probe an.

13. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Moni-
tor um das Fenster MONITOR zu Offnen.

14. Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol Ll
im Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

il im Fenster MONITORING.

15. Folgen Sie den Anweisungen in den angezeigten Meldungs-
fenstern.

Achtung: Falls Sie alle Proben einer Messreihe mit der gleichen
Methode bestimmen wollen, selektieren Sie Repeat current method
als working method source auf dem Automation Blatt des GENERAL
SETTINGS Fensters. Das SAMPLE TABLE Fenster kann mit Repeat
current method nicht gedffnet werden.

838-Methode fiir VA-Bestimmung

FUr automatisierte Spurenanalytik mit dem 838 Advanced Sam-
ple Processor sollte am Probenwechsler die Methode VA aus-
gewahlt werden. Die Methode VA hat folgenden Ablauf:

VA
parameters
method VA
number of samples rack > Anzahl Proben, die abgear-
beitet werden (ganzes Pro-
benrack)
>start sequence
1 CTL:Rm: INIT > |Initialisierung der Remote-
Schnittstelle
2 Move 1 : sample > Erste Probe an Pos. "SAMPLE"
3 CTL:Rm: Fkdkkdkkkkkkk®] > Remote-Start des CT797
4 CTL:Rm: ************0
>sample sequence
1 SCN:Rm: ®%%%%]*%% > Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797
2 MOVE 1 : sample > Nadel zur Probenposition fah-
ren
3 LIFT: 1 : work mm > Lift mit Nadel auf Arbeitshohe
fahren
4 PERISTALT: 300 s 10 > Probe transferieren
5 CTL:Rm: FREEIIRFUAEX] > Anzeige einblenden: sample

transfer ready

797 VA Computrace — Software
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6 CTL:Rm: ************0

7 MOVE 1 : +28 > Nadel zur Spulposition fahren

8 LIFT: 1 work mm > Lift mit Nadel auf Arbeitshéhe
fahren

9 PERISTALT: 5s 10 > Spullésung in die Nadel sau-
gen

10 SCN:Rm: w®EEX]** > Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797

11 PERISTALT: 300 s 10 > Nadel spulen

12 CTL:Rm: FhREEERFFEEFFX] > Anzeige einblenden: needle
cleaning ready

13 CTL:Rm: ************0

Definieren Sie vor dem Start die Position der ersten Probe, indem
Sie fUr den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur des 838 die Po-
sition der ersten Probe angeben.

Bestehende Bestimmung neu berechnen

1.

10.

tion.

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load determi-
nation.

Wabhlen Sie die gewlnschte Bestimmungsdatei *.dth im Fenster
OPEN aus und klicken Sie auf <0K>. Die Bestimmung wird in
das Fenster DETERMINATION CURVES geladen.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Results
um das Fenster RESULTS zu Offnen.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Determi-
nation curves Um das Fenster DETERMINATION CURVES zu Off-
nen.

Ordnen Sie die Unterfenster im Fenster DETERMINATION CUR-
VES so an, dass die Liste der Kurven, die Bestimmungskurven
und die Kalibrierkurven sichtbar sind.

Objekte in der Liste der Kurven aus und klicken Sie auf
oder Show selected ... des kontextsensitiven Menus um die
ausgewahlte(n) Bestimmungskurve(n) anzuzeigen.

Falls erwlnscht, zoomen Sie die den gewunschten Bereich im
Unterfester der Bestimmungskurven.

Klicken Sie auf il oder DETERMINATION CURVES / Edit / De-
termination method parameters um das Fenster EDIT DETER-
MINATION METHOD PARAMETERS zuU Offnen.

Andern Sie die Parameter (z.B. Sample amount, Cell volume,
Peak position, Basislinienparameter, Konzentrationen der Stan-
dardlésungen, Berechnungsparameter) auf die gewulnschten
Werte auf den Blattern Specifications, Determination, Substan-
ces und Calculations (sieche Kap. 5.2).
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11. Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <oK>. Die Bestimmung wird neu be-
rechnet und die neuen Resultate werden im Fenster RESULTS
angezeigt.

12. Falls erwinscht, wiederholen Sie die Schritte 10 und 11 ein-
oder mehrmals.

13. Falls Sie die geanderte Bestimmung unter demselben Namen

speichern wollen, klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER /
File / Save determination. Die alte Datei wird Uberschrieben.

14. Falls Sie die geanderte Bestimmung unter einem neuen Namen
speichern wollen, klicken Sie auf HAUPTFENSTER / File / Save
determination as. \Wahlen Sie das gewunschte Verzeichnis aus,
geben Sie den Namen *.dth fur die Bestimmungsdatei im Fens-
ter SAVE AS ein und klicken Sie auf den Knopf <Saves.

Resultate und Kurven einer Bestimmung drucken

1. Klicken Sie auf @l oder HAUPTFENSTER / File / Print. Das
Fenster PRINT OPTIONS wird gedffnet.

2. Wahlen Sie die zu druckenden Elemente aus (siehe Drucken in
der Betriebsart «Determinationy, Kap. 5.7).

3. Wabhlen Sie die Reihenfolge des Ausdrucks fir die eingeschalte-
ten Elemente aus.

4. Schliessen Sie das Fenster PRINT OPTIONS durch Klicken auf
<OK>.

8.6 Analyse von Galvanikbadern

Einfiihrung

797 VA Computrace — Software

Mit dem VA Computrace 797 kann man Galvanikbader analysieren.
Zwei Modi wurden speziell fir die Galvanikbad-Analyse eingebaut:
CVS (Cyclic Voltammetric Stripping) und CPVS (Cyclic Pulse Vol-
tammetric Stripping).

Mit diesen beiden Modi stehen 8 verschiedene calibration-
Techniken zur Verfligung:
Fur Methoden-Optimierung:

"Standard addition plating bath” (diese calibration-
Technik wird zur Entwicklung und Optimierung von Me-
thoden verwendet)

FUr Brightener Analyse:

"MLAT Standard addition for brighteners” (Modi-
fied Linear Approximation Technique)

N
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'LAT Standard addition for brighteners” (Linear
Approximation Technique)

'LAT Record intercept value” (wird zur Aufnahme des
"Intercept-Wertes" verwendet)

FUr Suppressor Analyse:

"Dilution-Titration-Technik"

"DT Record calibration curve' (wird zur Aufnahme der
Kalibrierkurve verwendet)

'"DT Suppressors with calibration curve” (wird zur
Probenbestimmung verwendet)

"Response-Curve-Technik"

'RC Record response curve' (Wird zur Aufnahme der
Response Kurve verwendet)

"RC Sample with response curve” (Wird zur Proben-
bestimmung verwendet)

Auswahl des Modus fiir die Galvanikbad VA

Fur die Durchfihrung von Galvanikbad VA kénnen Sie zwischen 2
Modi auswahlen: CVS (Cyclic Voltammetric Stripping) und CPVS
(Cyclic Pulse Voltammetric Stripping).

Selektiert werden konnen sie im Mode Feld auf dem Determination
Blatt des WORKING METHOD SPECIFICATION Fensters.

CVS ist der Standard-Modus fir Galvanikbad VA. Fur Brightener-
Analyse in Badldsungen mit einem hohen Eisengehalt sollten Sie
den Modus CPVS wahlen.

Auswahl der Calibration-Technik fiir die Galvanikbad VA

Bei der Arbeit mit den Modi CVS oder CPVS, stehen im WORKING
METHOD SPECIFICATION Fenster 8 verschiedene calibration-Tech-
niken zur Verfligung:

Fir Methoden-Optimierung:

"Standard addition plating bath”

Diese calibration-Technik wird zur Entwicklung und Optimierung
von Methoden verwendet. Sie gibt Informationen Uber das An-
sprechverhalten einzelner Komponenten im Bad.

Fur Brightener-Analyse:
MLAT
"MLAT Standard addition for brighteners”

|
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Diese calibration-Technik wird zur Analyse von Brightener verwen-
det. Sie ist die Standard calibration-Technik zur Bestimmung von
Brightener in Galvanikbadern (Ausnahme: Falls die Differenz
zwischen Q("Intercept-Losung" + "Badlosung") und Q(nur “Inter-
cept-Lésung”) zu klein ist; versuchen Sie es dann mit "LAT Standard
addition for brighteners").

Typisches Standard-Additions Schema fir "MLAT":

1. Geben Sie die "Intercept-Losung" ins Messgefass und
klicken Sie Start. In der ersten Messung nach der
Konditionierung der Elektrode wird der "Intercept-
Wert" Q(intercept) bestimmt.

2. Fugen Sie die "Badlésung” hinzu und messen Sie den
Wert Q(Intercept + Bad).

3. Addieren Sie mehrere Male Brightener-Standard-

Losung und messen Sie Q(Addition) fur jede Addition.
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LAT

"LAT Standard addition for brighteners" (und "LAT Record intercept
value" zur Aufnahme des "Intercept-Wertes").

Die zweite (nur, wenn MLAT ungeeignet ist anzuwendende) Calibra-
tion-Technik fir Brightener ist "LAT Standard addition for bright-
eners". Im Unterschied zur "MLAT" wird die "Intercept-Losung" mit
dem "Intercept-Wert" Q(Intercept) zuerst gemessen, und dann fur
die eigentliche Probenmessung entfernt.

1. Ermittlung des "Intercept-Wertes". Er kann auf zwei Arten
ermittelt werden:

A. Mit der calibration-Technik "LAT Record intercept value".
Diese calibration-Technik wird nur zur Bestimmung des
"Intercept-Wertes" verwendet:

1. Geben Sie die Intercept-Losung ins Messgefass und
klicken Sie Start.

2. Lésung messen und Datei speichern.

B. Mit der calibration-Technik "LAT Standard addition for
brighteners":

1. Setzen Sie No. of additions und den Intercept value
(mC) auf dem Determination Blatt des EDIT WORKING
METHOD PARAMETERS Fensters auf 0. FUr Intercept
determination soll keine Datei angegeben sein.

2. Geben Sie die "Intercept-Losung" ins Messgefass und
klicken Sie Start. Lesen Sie nach der Messung
"Q.Mean” aus dem Resultate-Blatt: Das ist der "Inter-
cept-Wert" Q(Intercept) fur diese Loésung.

2. Die eigentliche Bestimmung der Badlosung folgt dann mit
der calibration-Technik "LAT Standard addition for brighte-
ners":

1. Entfernen Sie die "Intercept-Losung" aus dem Mess-
gefass.

2. Falls Sie den "Intercept-Wert" nach der Methode A
bestimmt haben:
Auf dem Determination Blatt des EDIT WORKING
METHOD PARAMETERS Fensters flr Intercept de-
termination den Pfad und Dateinamen der mit
“"LAT Record intercept value" aufgenommenen Be-
stimmung angeben.

Falls Sie den "Intercept-Wert" nach der Methode B
bestimmt haben:
Auf dem Determination Blatt des EDIT WORKING
METHOD PARAMETERS Fensters flr Intercept va-
lue den ermittelten "Intercept-Wert" angeben.
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3. Definieren Sie No. of additions auf dem Determinati-
on Blatt des EDIT WORKING METHOD PARAMETERS
Fensters.

4. Geben Sie die Badldsung ins Messgefass und klicken
Sie auf Start. Q(Bad) wird bestimmt.

5. Addieren Sie mehrmals Brightener-Standard-Losung
und messen Sie Q(Addition) fur jede Addition. Nor-
malerweise werden zwei bis drei Standardadditionen
fur die Bestimmung des Brighteners gemacht.

Achtung: Falls Sie mehrere Messungen von Badlésungen
mit der gleichen Zusammensetzung machen, kénnen Sie die
eigentliche Bestimmung der Badlésung mehrere Male mit
gleichem "Intercept-Wert" wiederholen. Der "Intercept-
Wert" sollte jedoch in regelmassigen Abstanden neu be-
stimmt werden.

FUr Suppressor-Analyse:

Dilution-Titration-Technik
"DT Suppressors with calibration curve", und "DT Record ca-
libration curve" zur Aufnahme der Kalibrationskurve.

Die

"VerdlUnnungs-Titrations-Technik” wird fur die Bestimmung

von Suppressor gebraucht. Sie besteht aus zwei Messabschnit-

ten:

A.

B.

"DT Record calibration curve”

Diese calibration-Technik wird durch Addition einer Stan-
dard-Lésung mit einer bekannten Suppressor Konzentration
zur Aufnahme der Kalibrierkurve und Bestimmung des "Ca-
libration Factor" gebraucht.

Typisches Standard-Additions Schema fir DT Record calibra-
tion curve:

1. Definieren Sie die "Addition ratio" und die "Evaluati-
on ratio" auf dem Substances Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters.

2. Geben Sie die VMS (Virgin Make-up Solution) ins
Messgefass und klicken Sie auf Start. Q(0) wird be-
stimmt.

3. Addieren Sie Suppressor-Standard-Losung und mes-
sen Sie Q(Addition) fur jede Addition, bis Q/Q(0) <
"Addition ratio". Wenn die "Addition ratio" mit we-
niger als 5 oder mehr als 20 Additionen erreicht wird,
sollte die Konzentration der Suppressor-Standard-
Losung oder das Additionsvolumen angepasst wer-
den.

"DT Suppressors with calibration curve”

N
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Diese calibration-Technik wird zur Bestimmung der Suppres-
sor Konzentration gebraucht. Das Schema ist ahnlich wie bei
"DT Record calibration curve”, nur wird nicht Standard-
Losung sondern “Badprobe" zur VMS addiert wird.

Typisches Standard-Additions Schema fur "DT Suppressors
with calibration curve”:

1. Wahlen Sie eine vorher aufgenommene Calibration
curve auf dem Determination Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters. Benutzen Sie

den B’”il Knopf zur Suche nach einer Kalibrati-
onskurven-Datei. Addition und Evaluation ratio wer-
den automatisch auf die Werte gesetzt, die bei der
Aufnahme der Kalibrationskurve eingestellt waren.

2. Geben Sie die VMS (Virgin Make-up Solution) ins
Messgefass und klicken Sie auf Start. Q(0) wird be-
stimmt.

3. Addieren Sie "Badprobe" und messen Sie Q(addition)
fur jede Addition, bis Q/Q(0) < "Addition ratio”.

Response-Curve-Technik
"RC Sample with response curve", und "RC Record response
curve" zur Aufnahme der Response Curve.

Die “Response-Curve-Technik” wird fir die Bestimmung von
Suppressor gebraucht, wenn die "Dilution-Titration-Technik" un-
geeignet ist. Sie besteht aus zwei Messabschnitten:

A. "RC Record response curve”
Diese calibration-Technik wird zur Aufnahme der Response
Curve verwendet. Diese wird durch Addition einer Standard-
Losung mit einer bekannten Suppressor Konzentration zu
einer Electrolyte-Losung ermittelt.

Typisches Standard-Additions Schema fur "RC Record res-
ponse curve":

1. Geben Sie die Electrolyte-L6ésung ins Messgefass und
klicken Sie Start. Q(0) wird bestimmt.

2. Addieren Sie Suppressor-Standard-Losung und mes-
sen Sie Q(Addition) fur jede Addition.

B. "RC Sample with response curve”
Diese calibration-Technik wird zur Bestimmung der Suppres-
sor-Konzentration verwendet.

1. Wahlen Sie eine vorher aufgenommene "Response
curve" auf dem Determination Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters. Benutzen Sie

den Emil Knopf zur Suche nach einer Response-
Curve-Datei.
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2. Geben Sie die Electrolyte-Losung ins Messgefass und
klicken Sie auf Start. Q(0) wird bestimmt.

3. Entfernen Sie die Electrolyte-Losung.

4. Geben Sie die Badprobe ins Messgefass und messen
Sie Q.

Programmablauf in der Galvanikbad VA

Der Programmablauf mit den Galvanikbad Modi CVS und CPVS
enthalt folgende Schritte:

1. Initial mixing time

2. Initial electrode conditioning

a. Conditioning cycles (Anzahl Konditionierzyklen ist im Feld
No. of cycles auf dem Voltammetric Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters definiert)

D. Pretreatment

c. Sweep (Anzahl Sweeps ist im Feld No. of sweeps auf dem
Voltammetric Blatt des EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS Fensters definiert)

Achtung: Die Anzahl dieser "Initial electrode conditioning
Messungen" konnen Sie auf dem Determination Blatt des EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS Fensters definieren. Sie kon-
nen entweder eine fixe Anzahl oder eine "Std.dev." als Abwei-
chungslimite einstellen.

3. Erste Messung:

a. Conditioning cycles (Anzahl Konditionierzyklen ist im Feld
No. of cycles auf dem Voltammetric Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters definiert)

D. Pretreatment

c. Sweep (siehe CVS und CPVS) (Anzahl Sweeps ist im Feld
No. of sweeps, Anzahl gespeicherte Sweeps im Feld Save
last .. sweeps auf dem Voltammetric Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters definiert)

Achtung: Anstatt nur die Sweeps zu wiederholen, kénnen
Sie auch den ganzen Messzyklus wiederholen. Definieren
Sie die Anzahl Wiederholungen im Feld No. of replications
auf dem Determination Blatt des EDIT WORKING METHOD
PARAMETERS Fensters. Metrohm empfiehlt die Anzahl
Wiederholungen No. of replications auf 1, die Anzahl
Sweeps No. of sweeps auf 4 und Save last .. sweeps auf 2
zu setzen.

N
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4. Erste Addition:

Addieren Sie die Standard- oder Bad-Losung (hangt von
der Wahl der calibration-Technik ab). Sie kdnnen es manu-
ell oder automatisch mit Dosiergeraten machen. Das Vo-
lumen Volume sollte auf dem Substances Blatt des EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS Fenster definiert wer-
den.

5. Addition mixing time:

Die "Addition mixing time" (Mischzeit nach Additionen)
kann auf dem Determination Blatt des EDIT WORKING ME-
THOD PARAMETERS Fenster definiert werden.

6. Zweite Messung:

a. Conditioning cycles (Anzahl Konditionierzyklen ist im Feld
No. of cycles auf dem Voltammetric Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters definiert)

D. Pretreatment

c. Sweep (siehe CVS und CPVS) (Anzahl Sweeps ist im Feld
No. of sweeps, Anzahl gespeicherte Sweeps im Feld Save
last .. sweeps auf dem Voltammetric Blatt des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters definiert)

Achtung: Anstatt nur die Sweeps zu wiederholen, kénnen
Sie auch den ganzen Messzyklus wiederholen. Definieren
Sie die Anzahl Wiederholungen im Feld Neo. of replications
auf dem Determination Blatt des EDIT WORKING METHOD
PARAMETERS Fensters. Metrohm empfiehlt, die Anzahl
Wiederholungen No. of replications auf 1, die Anzahl
Sweeps No. of sweeps auf 4 und Save last .. sweeps auf 2
Zu setzen.

7. Zweite Addition
8. Addition mixing time

Fahren Sie so lange wie nétig mit Messungen, Additionen und Mi-
schen fort.

Brightener-Analyse mit 838 Advanced Sample Processor und "MLAT"

Fur die automatisierte Brightener-Bestimmung mit dem 838 Ad-
vanced Sample Processor und der calibration-Technik "MLAT"
werden folgende Installationen und Einstellungen empfohlen:

Gerate

Installieren Sie den 838 Advanced Sample Processor, drei
800 Dosinos und eine 732 Relay Box mit zwei 823 Membra-
ne Pump Units (sieche Hardware-Gebrauchsanweisung 797 und
Gebrauchsanweisung 838).
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Dosinos:

Dosino 1:
Dosino 2:

Dosino 3:

50-mL-Wechseleinheit
2-mL-Wechseleinheit

2-mL-Wechseleinheit

Methode am 838

Definieren Sie vor jedem Start die Position der ersten Probe, indem
Sie fur den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur des 838 die Po-
sition der ersten Probe angeben.

Stellen Sie am 838 Advanced Sample Processor die Methode LAT

ein.
LAT
parameters
method LAT
number of samples rack
>start sequence
1 CTL:Rm: INIT
2 Move 1 samp'|e
3 CTL:Rm: dedededededekkkk k]
4 CTL:Rm: R EEEEEREER()
>sample sequence
1 SCN:Rm: EEkER] AR
2 MOVE 1 sample
3 LIFT: 1 work mm
PERISTALT: 300 s 10
5 CTL:Rm: Fdkkkk Rk hkEER]
6 CTL:Rm: el R AR R kAR ()
7 MOVE 1 +28
8 LIFT: 1 work mm
9 PERISTALT: 5s 10
10 SCN:Rm: ddeded] Rk
11 PERISTALT: 300 s 10
12 CTL:Rm: LTI E T |
13 CTL:Rm: BERBEEEHFFFH()
Proben

VMS-L6sung

Brightener-Standard-
Losung

Suppressor-Konzentrat

Anzahl Proben, die abgear-
beitet werden (ganzes Pro-
benrack)

Initialisierung der Remote-
Schnittstelle

Erste Probe an Pos. "SAM-
PLE"

Remote-Start des CT797

Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797

Nadel zur Probenposition fah-
ren

Lift mit Nadel auf Arbeitshohe
fahren

Probe transferieren

Anzeige einblenden: sample
transfer ready

Nadel zur Spulposition fahren

Lift mit Nadel auf Arbeitshohe
fahren

Spullésung in die Nadel sau-
gen

Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797

Nadel spllen

Anzeige einblenden: needle
cleaning ready

Bei Verwendung von 50-mL-Probengefassen werden die beiden
ausseren Ringe benutzt, bei Verwendung von 11-mL-Probenge-
fassen die beiden inneren Ringe.
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Anordnung: Jeweils auf dem dusseren der beiden Ringe die Proben-
|6sung, auf dem inneren die Spullésung.

Beispiel fir eine Anordnung mit 11 Proben:

= Bei 50-mL-Probengefdssen: erste Probe auf Position 1, erste
Spullésung auf Position 29:

(L
“Q'@@

@6 o) ()
QSO e o @

= Bei 11-mL-Probengefdssen: erste Probe auf Position 57, ers-
te Spullésung auf Position 85:

OO
Q%..:..O rogg 8 Q Q nicht gebraucht
(J 00088%%006 ()
e 06600 0%
®e00®

Achtung: Definieren Sie vor jedem Start die Position der ersten
Probe, indem Sie fir den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur
des 838 die Position der ersten Probe angeben.

Allgemeine Einstellungen in der 797 Software

Einstellungen auf dem Blatt Dosinos des GENERAL SETTINGS Fens-
ters der 797 Software:
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General settings

General Dosinos |Automation| GLP I Databasel

r— Dosinog
— Doging 1— — Dosino 2—  — Dosing 3—

Yolume Burette [mlL) I 50 I 2 I 2
Type : | &m0 | (] &od | ] 700
Dase rate [mlL/min) : I 150 I 2 I 2
Fill rate [ml_/mir) | 180 | || 6 | 6
e o fmm): | | 20 | 2 | 2
length jom] | | 25 | 55 | 55

- @ [mm] : 2 03 0.3
RO [l 154 a0 80
Frep / Emply via port - 3 i 3 jind 3 i
Mao. of Prep eycles 1 Jlad 1 i 1 Jlad

Refresh Default Default Default

ok | ébbrechen | Hile |

Es wird fir alle Dosinos in Gebrauch jeweils ein "Prep-Zyklus" emp-
fohlen.

Wahlen Sie auf dem Blatt Automation des GENERAL SETTINGS
Fensters den 838 Advanced Sample Processor aus, die Default-
Einstellungen kénnen ubernommen werden (Knopf <Default> kli-
cken).

Methoden-Parameter fiir den 797

FUr Mode sollte CVS oder CPVS und fir calibration "MLAT" einge-
stellt sein.

Machen Sie im Fenster DOSINOS folgende Einstellungen:

Dosinos
Use Yolume of  Use after Yolume
Use: for predose sample  after sample  Content:
predose [mL) trangfer:  transfer (mb) :
Dosino1(800.60nL): B P [30 rp [z
Diasino 2 (800, 2mL] V |U r |U |Erighlener standard solution Cancel |
Diosino 3 [700, 2mL] VM ¥ |1 2 u I[I 2 IEuppressm concentrate Help |
Dosimod(@0my: = [P - Jo [
Dosino G0 0nl); 0 o r Jo |
DoshoB(0Only: 1 [0 - |
Dosina7(0.0m: = o - Jo [

VMS und Suppressor-Konzentrat werden via Use for predose vor
dem Probentransfer dem Messgefass zugegeben. Zusammen bilden
sie die "Intercept-Losung”. Nach dem Probentransfer wird noch zu-
satzliches Suppressor-Konzentrat zugegeben um die Suppressor-
Konzentration konstant zu halten.

Fur die Addition von Brightener-Standard-L6sung wird Dosino 2
verwendet. Dies soll auch auf dem Blatt Substances des EDIT WOR-
KING METHOD PARAMETERS Fensters angegeben werden (hier das
Fenster fur CVS):

N
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Edit working method parameters

Determinalionl Voltammetric  Substances | Calculationsl Documentationl

Additive solution
Substance Peak poz. +/-[%]: Bsln. Mo, Conc, Uit “Wolume [mlL] :

I [Brightener [oza foos  f 2 fioon [wia x| foms
r 0 03 . [0 [o mL/L
r 0 o3 . [0 o mL/L
r 0 003 . [0 [o AL

LafledLe

Regression technique : I Linear Regression j

Peak evaluation : ICoqumetric j

Smooth factor [1..6]: I'I 3: Eliminate spikes [V

Rieverse sweep: [

Ok I Abbrechen Hilfe:

Probentabelle

FUhren Sie die Proben der Reihe nach in der Probentabelle auf, und
ordnen Sie eine geeignete Methode zu (beachten Sie die oben be-
schriebenen Methoden-Parameter):

[l Sample table [11 samples] [ —|ol x|
Flle  Edt
Sample table:
Fos | Sample 1D [maunt [ Unit [ Cell valume (mL] [Method [ Status - Add
| 1| Sample 1 10.000 mL 41.400/ € \WUser XYZ\Methods\Det of brighterer in acid Cu bath with MLAT CY5.mih
2| Sampls 2 10.000 mL 41,400/ € \User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CYS.mih Edit
| 3| Sample 3 10.000 ml 41,400/ C:\User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CYS.mih
| 4| 5ample 4 10,000 mL 41,400/ C:\User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CYS.mih Reset
| 5| Sampls 5 10.000 mL 41,400/ € \User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CY5.mith
6| Sampls & 10.000 mL 41,400/ € \User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CYS.mih Delete
7| Samolz 7 10.000 ml 41,400/ C:\User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CYS.mih
8| ample & 10,000 mL 41,400/ C:\User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CYS.mih RER
5| Sample 3 10.000 mL 41,400/ € \User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CY5.mith o
10| Sample 10 10.000 mL 41,400/ € \User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CYS.mih _IE 2
:12 Sample 11 10.000 mL 41,400/ C:\User XYZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with MLAT CYS.mih ﬂl
L
14
15
|16
17 -
4 »
™ Stop measurement after curtent sample

Starten Sie dann die Bestimmung.

Brightener-Analyse mit 838 Advanced Sample Processor und "LAT"

"LAT" sollte nur angewendet werden, wenn die Differenz zwischen

Q(Intercept-Losung + Badlésung) und Q(nur Intercept-Lésung) zu
klein ist fir "MLAT".

Fur die automatisierte Brightener-Bestimmung mit dem 838 Ad-
vanced Sample Processor und der calibration-Technik "LAT"
werden folgende Installationen und Einstellungen empfohlen:

Gerate

Installieren Sie den 838 Advanced Sample Processor, einen
800 Dosino und eine 732 Relay Box mit zwei 823 Membrane

797 VA Computrace — Software
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Pump Units (siehe Hardware-Gebrauchsanweisung 797 und
Gebrauchsanweisung 838).

Dosinos:
(Dosino 1:
Dosino 2:

(Dosino 3:

Methode am 838

wird nicht gebraucht)
2-mL-Wechseleinheit

wird nicht gebraucht)

Brightener-Standard-
Losung

Definieren Sie vor jedem Start die Position der ersten Probe, indem
Sie fur den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur des 838 die Po-
sition der ersten Probe angeben.

Stellen Sie am 838 Advanced Sample Processor die Methode LAT

ein.
LAT

parameters
method

number of samples

>start sequence

1 CTL:Rm:

2 Move 1
3 CTL:Rm:
4 CTL:Rm:

>sample sequence

1 SCN:Rm:

2 MOVE 1

3 LIFT: 1

PERISTALT:

5 CTL:Rm:

6 CTL:Rm:
7 MOVE 1
8 LIFT: 1

9 PERISTALT:

10 SCN:Rm:

11 PERISTALT:

12 CTL:Rm:

13 CTL:Rm:

Proben

LAT

rack

INIT

sample
************l
************0
*****1**

sample

work mm

300 s 10
************l
************0
+28

work mm

5s 10
*****1**

300 s 10
************1
************0

Anzahl Proben, die abgear-
beitet werden (ganzes Pro-
benrack)

Initialisierung der Remote-
Schnittstelle

Erste Probe an Pos.1
Remote-Start des CT797

Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797

Nadel zur Probenposition fah-
ren

Lift mit Nadel auf Arbeitshohe
fahren

Probe transferieren

Anzeige einblenden: sample
transfer ready

Nadel zur Spulposition fahren

Lift mit Nadel auf Arbeitshdohe
fahren

Spullésung in die Nadel sau-
gen

Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797

Nadel spllen

Anzeige einblenden: needle
cleaning ready
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50-mL-Probengefasse kénnen auf den dausseren beiden Ringen des
Racks platziert werden (falls Sie 11-mL-Probengefasse verwenden
wollen - auf den inneren beiden Ringen).

Anordnung: Auf dem dusseren der beiden Ringe abwechslungswei-
se "Intercept-Losung" und Probenldsung, auf dem inneren die Spul-
|6sung.

Beispiel fir eine Anordnung mit 7 Proben:

( L
‘..‘@@

BIVClo

O BB
. QOO Tore

@ ntercept-Losung
@ o

® @ spilissung
() () nicnt gebraucht

Achtung: Auch wenn die erste Probe an Position 2 gestellt
wird, bleibt die Startposition in der Start-Sequenz der Methode
am 838 Advanced Sample Processor die Position 1 (Aufnahme
des "Intercept-Wertes").

Achtung: Definieren Sie vor jedem Start die Position der ersten
Probe, indem Sie fur den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur
des 838 die Position der ersten Probe angeben.

Allgemeine Einstellungen in der 797 Software

Auf dem Blatt General des GENERAL SETTINGS Fensters sollten bei-
de Optionen aktiviert sein, damit ein neu aufgenommener Inter-
cept-Wert den alten automatisch ersetzt.

Einstellungen auf dem Blatt Desinos des GENERAL SETTINGS Fens-
ters der 797 Software:

797 VA Computrace — Software
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General settings

General Dosinos |Automation| GLP I Databasel

r— Dosinog

— Doging 1— — Dosino 2—  — Dosing 3—

z
200

Yolume Burette [mlL)

Type :

Fill rate [mL/min) :

Tube in @ {mm):

| | |
| | |
Dioze rate [ml Amin] : I I I
| | |
| | |
| | |

length [cr) :

@ [mm] :

[y ) o) O o o) o) O
[y ) o) O o o) o) O

[Lbln length [cm)

f—
f—

Frep / Emply via port -

=
Ll
Ledle

=
Ll

Mao. of Prep eycles

Refresh Default Default Detault

ok | Abbrechen | Hife

Es wird ein "Prep-Zyklus" empfohlen.

Wahlen Sie auf dem Blatt Automation des GENERAL SETTINGS
Fensters den 838 Advanced Sample Processor aus, die Default-
Einstellungen kénnen tbernommen werden (Knopf <Default> kli-
cken).

Methoden-Parameter fiir den 797

Es wird empfohlen, den "Intercept-Wert" mit der Calibration-Tech-
nik "LAT Record intercept value" aufzunehmen (so wird er in eine
Datei abgespeichert und kann bei der Probenbestimmung auto-
matisch herausgelesen werden).

Daflr braucht es zwei Methoden, eine fur die Bestimmung des "In-
tercept-Wertes", eine fir die Messung der Probe. Fiir Mode sollte
bei beiden CVS oder CPVS eingestellt sein.

Bestimmung des "Intercept-Wertes":

Wabhlen Sie fur calibration-Technik "LAT Record intercept value"
aus.

Im Fenster DOSINOS sollten die gleichen Einstellungen gemacht
werden wie spater bei der Proben-Bestimmung mit "LAT Stan-
dard addition for brighteners" (siehe unten). Es wird hier bei der
Bestimmung des "Intercept-Wertes" aber keine Addition ge-
macht.

Bestimmung der Probe:

Wahlen Sie flir calibration-Technik "LAT Standard addition for
brighteners" aus.

N
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Im Fenster Dosinos sollten folgende Einstellungen gemacht wer-
den:

Dosinos
Use Wolume o Use after Yolume
Use: for predose sample  after sample  Content :
predose [mL] tranzter . transfer [mL] :
Dosine 1 [0, Ol l r IU— r IU Isolutlun 1
Desmo2@02ml): & I o & [0 [Erahtener standard saiution Cancel
beshed@omy £ E B o [falution 3 Help
Dasing 4 [0, Ol rr- b r I [eaiution #
D 5100, L) rr b P [oiction
Dosing & [0, Ol l r ID— r ID Isnlutinn 3
pesmrmory: F F [ & @ [rottion 7

Nach Zugabe der Probe, wird via Dosino 2 Brightener-Standard-
Losung addiert. Dies soll auch auf dem Blatt Substances des EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS Fensters angegeben werden
(hier das Fenster fur CVS):

Edit working method parameters a x|

Determinationl Woltammetic  Substances | Calculationsl Documentationl

Additive salution

Substance Feak poz. +~[¥]: Ban Mo, Conc. Uit Wolurne [mL] :
¥ [Brightener jnz o2 = [27 1000w =] foos
| [0 [ Ll fo o mL ]
r 0 ER R E mlA <]
r 0 ooz . oo mA =]
Regression technique ILineal Regression j
Peak. evaluation : IEoulomelric j
Smooth factor (1..6] : m Eliminate spikes ¥

Fieverse sweep: W

K I Cancel | Help |

Auf dem Blatt Determination des EDIT WORKING METHOD PA-

RAMETERS Fensters sollte dann unter Menupunkt Intercept de-
termination die Datei, in der der mit "LAT Record intercept va-

lue" aufgenommene "Intercept-Wert" abgespeichert ist, ange-

geben werden (hier das Fenster fur CVS):
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Edit working method parameters |

Determination | Waltammetric Substancesl Calculationsl Dacumentation

Sample identifier: IS ample
Yolume production bath [mlL): an
Cell wolurme [mL): 306
" Intercept value: |D.1 34 +4 |0 mC
& |ntercept determination:; |C:‘\User myzsDatahntercept.dth _l

Initial electrode conditioning:
Mo, of conditioning measurements:
' Auto Std, dev. [%]

Addition mixing timne [2): i

Ma. of additions:

Mo. of replications:

: {00 I

Ok, Cancel | Help |

Achtung: Damit bei der Berechnung jeweils die aktuelle Inter-
cept-Datei verwendet wird, muss der Name der fur den Parame-
ter Intercept determination angegebenen Intercept-Datei mit
dem Parameter Sample identifier auf dem Blatt Determination
mit Calibration-Technik "LAT Record intercept value" Gberein-
stimmen.

Achtung: Damit bei der Berechnung jeweils die aktuelle Inter-
cept-Datei verwendet wird, muss der Pfad der fir den Parameter
Intercept determination angegebenen Intercept-Datei mit dem
Pfad fur den Parameter Data folder (fur den aktuell eingeloggten
User) auf dem Blatt User Directories des USER RIGHTS Fensters,
ubereinstimmen.

Probentabelle

In der Probentabelle sollte (angepasst an die Belegung auf dem
Probenrack) abwechslungsweise eine Methode mit calibration-
Technik "LAT Record intercept value" (als erste) und calibration-
Technik "LAT Standard addition for brighteners" aufgefuhrt sein:

Ml 5ample table [14 samples] ] 3
File  Edi
5 ample table;
[Pos [Sample ID Amount | Unit | Cell volume L] [Method [ Status Add
1| Intercept 31200 mL 31.200] C\Jser X2 Methads\Det of brightensr in acid Cu bath with LAT CV5 Intercept value.mih
__2[sample1 30,000 L 30,600 C:\User Y2\ Methods\Det of brightener in acid Cu bath with LAT CVS Detemination.mth Edit
3| Interoept 31.200 mL 31.200] CAUser X2\ Methods\Det of brightens in acid Cu bath with LAT CV5 Intercept valus.mth
4] Sample 2 30,000 mL 30,600 C:\User 342 Methods\Det of brightener in acid Cu bath with LAT CVS Detemination.mth Rieset
5| Intercept 31.200 mL 31.200] CAUser ¥vZ\Methods\Deet of brightener in acid Cu bath with LAT CVS Intercept value.mth
__B|Sampl=3 30,000 mL 30,600 C:\User 32 Methods\Det of brightenst in acid Cu bath with LAT CVS Detemination.mth et
7 Intercent 31.200 mL 31.200) CUser XvZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with LAT CVS Intercept value.mth
_ 8[Sampl= 4 30000 mL 30,600 C:\User 32 Methods\Det of brightenst in acid Cu bath with LAT CVS Detemination.mth IR
3| Interoept 31.200 mL 31.200) C\User XvZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with LAT CVS Intercept value.mth Hoke
10| Sample 5 30000 mL 30,600 C:\User X2 Methods\Det of brightenst in acid Cu bath with LAT CVS Detemination.mth _I
1] Intercept 31.200 mL 31.200) C\User XvZ\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with LAT CVS Intercept value.mth Clase
12| 5ample 6 30,000 mL 30,600 C:\User X2\ Methods\Det of brightenst in acid Cu bath with LAT CVS Detemination.mth
13| Interoept 31.200 L 31.200] C\User v2\Methods\Det of brightener in acid Cu bath with LAT CVS Intercept value. mth
14| 5ample 7 30,000 mL 30,600 C:AUser 72 Methods\Det of brightener in acid Cu bath with LAT CV5 Detemination.mth
15
16,
7
18
™ Stop measurement after current sample
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Starten Sie dann die Bestimmung.

Suppressor-Analyse mit 838 Advanced Sample Processor und DT

Fur die automatisierte Suppressor-Bestimmung mit dem 838 Ad-
vanced Sample Processor und der "Dilution TitrationTechnik"
werden folgende Installationen und Einstellungen empfohlen:

Gerate

Installieren Sie den 838 Advanced Sample Processor, zwei
800 Dosinos und eine 732 Relay Box mit zwei 823 Membra-
ne Pump Units (sieche Hardware-Gebrauchsanweisung 797 und
Gebrauchsanweisung 838).

Dosinos:
Dosino 1: 50-mL-Wechseleinheit VMS-LAsung
(Dosino 2:  wird nicht gebraucht)
Dosino 3: 2-mL-Wechseleinheit Probe / Suppressor-
Standard-Losung

Dosino 3 muss bei der Aufnahme der Kalibrierkurve fur die Zugabe
von Suppressor-Standard-Losung, bei der Proben-Bestimmung fur
die Zugabe von Probe benutzt werden. Er ist direkt mit der Pipet-
tiernadel des 838 Advanced Sample Processors verbunden.

Methode am 838

Definieren Sie vor jedem Start die Position der ersten Probe, indem
Sie fur den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur des 838 die Po-
sition der ersten Probe angeben.

Stellen Sie am 838 Advanced Sample Processor die Methode DT
ein.

Achtung: Fur diese Methode muss die genaue Anzahl Proben
unter Parameter number of sampTles angegeben werden.
Der Dosino wird sonst am Ende nicht gespult.

DT
parameters
method DT
number of samples 16 > Anzahl Proben (z.B.16) die

abgearbeitet werden sollen.

>start sequence

1 CTL:Rm: INIT > Initialisierung der Remote-
Schnittstelle

2 Move 1 : sample > Erste Probe an Pos. "SAMPLE"

3 CTL:Rm: Fhddkkdkkkkkk] >  Remote-Start des CT797

4 CTL:Rm: ************0 >

>sample sequence

1 SCN:Rm: *k%%*]** > Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797
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2 MOVE 1 sample > Nadel zur Probenposition fah-

ren
work mm > Lift mit Nadel auf Arbeitshéhe
fahren

RRdkkk***AEX] > Anzeige einblenden: Needle
immersed in sample vessel

3 LIFT: 1

4 CTL:Rm:
5 CTL:Rm: ************0 >

>final sequence

1 SCN:Rm: ®k**%]*% > Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797

2 MOVE 1 : next > Nadel zur Probenposition fah-
ren

3 LIFT: 1 work mm > Lift mit Nadel auf Arbeitshohe
fahren

4 CTL:Rm: kREEEERFFEEX] > Anzeige einblenden: Needle
immersed in rinsing sol.

5 CTL:Rm: ************0 >

Achtung: Werden (wie in diesem Beispiel) alle benutzten Dosinos
am 797 angeschlossen, missen die urspriinglich bei der samp1e
sequence aufgefuhrten Punkte 6 — 10 geldscht werden.

Proben

Proben und Suppressor-Standard-Lésungen werden auf dem Rack
platziert. Empfohlen wird die Verwendung der inneren beiden Rin-
ge mit den 11-mL-Probengefassen. Wie oft die Kalibierkurve auf-
genommen werden muss (mit Calibration-Technik "DT Record ca-
libration curve"), hangt von der Chemie des Bades ab.

Achtung: Ans Ende der Messreihe muss zum Spulen ein Probenge-
fass mit Wasser gestellt werden.

Anordnung: Zu Beginn eine Suppressor-Standard-Losung, dann
Proben, und abhangig von der Chemie dazwischen wieder Supp-
ressor-Standard-Losung zur Neu-Kalibrierung. Am Ende Wasser
zum Spulen.

Beispiel fur ein Probenrack mit 14 Proben-, 2 Suppressor-Stan-
dard-Losungen und einer Spullésung:

N

45



8 Wie gehe ich vor ...?

(. Metrohm

()

%@
Q.Q
e
@@
QO
()
()

@0 OO %
Q O :C%)O Q%OO Q Q . Probe
() )eO OO0 ()
OQO% gOQO @ spilissung
QQ.QQQ OQOOQO O nicht gebraucht
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Suppressor-Standard

Achtung: Definieren Sie vor jedem Start die Position der ersten
Probe, indem Sie flr den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur

des 838 die Position der ersten Probe angeben.

Allgemeine Einstellungen in der 797 Software

Auf dem Blatt General des GENERAL SETTINGS Fensters sollten bei-
de Optionen aktiviert sein, damit eine neu aufgenommene Kalibra-

tion die alte automatisch ersetzt.

Einstellungen auf dem Blatt Doesinos des GENERAL SETTINGS Fens-

ters der 797 Software:

General Dosinos |Aut0mati0n| GLP | Databasel

r— Dosinos

r—Dosine 1— —Dosino 2— — Dosino 3—

Yolume Burette [mL] : | 50 | i | 2
Type | & | || 0 S
Dose rate [mlL/min] : 150 1] 2
Fill rate [mL Arain] : 150 i 4
S afmm]: | | 2 | 0 | 078
length [om) - | | 25 | i | 125

- @ [ram) : 2 i n3
ube out length [cm) : 1564 i a0
Frep / Empty via port ; 3 ﬂ 1 j 3 j
Mo. of Prep cycles : 1 j 0 j 2 ﬂ

Refresh Default | Default | Default |

ak I abbrechen Hilfe
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Es wird fir Dosino1 ein "Prep-Zyklus", fur Dosino 3 zwei "Prep-
Zyklen" empfohlen.

Wahlen Sie auf dem Blatt Automation des GENERAL SETTINGS
Fensters den 838 Advanced Sample Processor aus, die Default-
Einstellungen kénnen tbernommen werden (Knopf <Default> kli-
cken).

Methoden-Parameter fiir den 797

Fur die Suppressor-Bestimmung braucht es zwei Schritte. Einen far
die Aufnahme der Kalibrationskurve mit calibration-Technik "DT
Record calibration curve", dann einen zweiten mit Calibration-
Technik "DT Suppressors with calibration curve" fur die eigentliche
Bestimmung. Fir Mode sollte bei beiden CVS oder CPVS eingestellt
sein.

Aufnahme der Kalibrationskurve:

Wahlen Sie fur calibration-Technik "DT Record calibration curve"
aus.

Machen Sie im Fenster Dosinos folgende Einstellungen:

Use Wolume of  Use after Wolume
Usa:  for piodose sample after sample Content
predose [l : transfer:  transter [mL) :
Dosino (800, 50ml): Fe fe o0 [0 ms
Dosine 2.0, 0l rr [ r B [ Cancel
Dosino 3 (800, 2ml) ¥ ID— r IU ISupprassol standard / Plating bath solution Help
Diosine 4 (1, O] r r i ] [o |
Diosino (0, Gl rr & - [ [
Diosino B0, Gl rr & - [ [
Diosine 7.0, 0] rr & [ [

VMS-L6sung wird via Use for predose dem Messgefass zugege-
ben. Dann wird via Dosino 3 Suppressor-Standard-Losung
dazuaddiert. Dies soll auch auf dem Blatt Substances des EDIT
WORKING METHOD PARAMETERS Fensters angegeben werden
(hier das Fenster fur CVS):

N
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Edit working method parameters x|

Determination | Yoltammetric  Substances | Calculationsl Dacumentation

Supprezzor standard solution

Substance Peak poz. +/-[%]: Bsln. Mo, Conc, Uit “Wolume [mlL] :
¥ [Suppressor oz foz 3o [ o
r 0 03 . [0 [o m/L ]

r 0 o3 . [0 o m/L ]

r 0 003 . fo o mL 7]

Regression technique : INonIinear Regression j

Peak evaluation : ICoqumetric j

Smooth factor (1..6]: |4 3: Eliminate spikez W

Fieverse sweep: |V

Endpaint and evaluation criteria

Addition ratio O/Q[0]: IU.45
E valuation ratio 0/0(0); IU-5

0K I Cancel Help

Bestimmung der Probe:

Wabhlen Sie fur calibration-Technik "DT Suppressors with calibra-
tion curve" aus.

Machen Sie im Fenster Dosinos folgende Einstellungen:

Dosinos
Use Yolume of  Use after Wolume
Use:  for predose sample  after sample Content
predose : [mL]: transfer:  transfer [ml] :
Dosiod (800 50mL): e e o ¢ fimiz
Diosing 2 (0, Dol rr g 0 [ I Cancel
Dosino 3800, 2nl): B T IU— r IU ISupplessor standard / Plating bath solution Help
Diosing 4 (11 Ol o 0 I [o |
DesioB@Ony: 0 & @ & o [
DesoB@ony: 0 & @ & [o [
Dosine 7.0, Bl rr-r B - [ [

VMS-L6sung wird via Use for predose dem Messgefass zugege-
ben. Dann wird via Dosino 3 Probe dazuaddiert. Dies soll auch
auf dem Blatt Substances des EDIT WORKING METHOD PARA-

METERS Fensters angegeben werden (hier das Fenster flr CVS):

797 VA Computrace — Software



{3, Metrohm 8.6 Analyse von Galvanikbadern

Edit working method parameters |

Determination | Yoltammetic  Substances IEaIcuIalionsl Dacumentation

Flating bath solution

Substance Peak poz. +4- [V]: Baln. Mo, Wolume [mlL] :
i ISuppressor |E|.2 |EI.2 | |3_ ID.DE [
r 0 0 . o

r 0 TIER T

r 0 TER N O

Regreszion techhique INonIinear Reagression j

Peak evaluatian : IEoqumelric j

Smooth factor [1..5] : |4 3: Eliminate spikes W

Reverse sweep: W

Endpaint and evaluation criteria

Addition ratio 0/Q[0); IU. 45
Evaluation ratio O A0(0): IU.E

Qk. I Cancel | Help

Das Blatt Determination des Fensters fur CVS:

Edit working method parameters x|
Determination I\-"oltammetlicl Substancesl Calculationsl Documentationl

Sample identifier : ISampIe
Yolume VMS [mL] [100 frL e
Cell valure [ml] : |1 oo
Initial electrode canditioning : [

" Mo, of conditioning measurements : |2

* Auto Std.dev. [%] ID-5
Addition mising time [z); |1 i}
Calibration curve: |C:'\L|ser #vZ\Data\Calibration Suppreszar.dth J
Mo, of replications : |1

QK I Cancel | Help |

Achtung: Damit bei der Berechnung jeweils die richtige Kalibra-
tionsdatei verwendet wird, muss der Name der Kalibrationsdatei
die fir den Parameter calibration curve auf dem Blatt Determina-
tion des Fensters EDIT WORKING METHOD PARAMETERS Mit Ca-
libration-Technik “DT Suppressors with calibration curve” ange-
geben ist, mit dem Namen des Parameters Sample identifier auf
dem Determination-Blatt (mit Calibration-Technik "DT Record ca-
libration curve"), Ubereinstimmen.
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Achtung: Damit bei der Berechnung jeweils die richtige Kalibra-
tionsdatei verwendet wird, muss der Pfad der Kalibrationsdatei
die fur den Parameter calibration curve auf dem Blatt Determina-
tion des Fensters EDIT WORKING METHOD PARAMETERS Mit Ca-
libration-Technik “DT Suppressors with calibration curve” ange-
geben ist, mit dem Pfad fliir den Parameter Data folder (flir den
aktuell eingeloggten User) auf dem Blatt User Directories des
USER RIGHTS Fensters, Ubereinstimmen.

Probentabelle

In der Probentabelle sollte (angepasst an die Belegung auf dem
Probenrack) jeweils flr eine Suppressor-Standard-Losung eine Me-
thode mit calibration-Technik "DT Record calibration curve" und fir
Proben eine Methode mit calibration-Technik "DT Suppressors with
calibration curve" stehen:

””””””” L=
File  Edit

Sample table:

Pog | Sample 1D |Amounl |Unit ‘ Cell volume| Method |5tatus - Add

| 1| Calibration Suppressor 100.000 mL 100.000 C:AUser =72\ ethods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CWS Calibration. mth

| 2|Recoven 100.000) mL 100.000) C:AUser <v2\Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth Edit

| 3| Sampls 1 100.000) mL 100.000) C:AUser v Z\Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CVS Sample D etermination. mth

| 4 Sample 2 700.000) mL 100.000) C:AUger v\ Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CVS Sample D etermination. mth Reset
5| Sample 3 100.000) mL 100.000) C:AUger <y Z\Methods\Det of suppreszor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth

| B|Sample 4 100.000 mL 100.000 C:AUser =v2\ethods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth Delste

| 7| Sample 5 100.000) mL 100.000) C:AUser <v2\Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth

| 8| Recoven 100.000) mL 100.000) C:AUser v Z\Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CVS Sample D etermination. mth Prit

| 9| Calibration Suppressar 100.000) mL 100.000) C:AUger v\ Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CVS Calibration. mth Help

| 10| Recovery 100.000) mL 100.000) C:AUger <y Z\Methods\Det of suppreszor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth

|11 Sample & 100.000 mL 100.000 C:AUser =v2\ethods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth Close

| 12| Sample 7 100.000) mL 100.000) C:AUser =vZ\Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth

| 13| Sample 8 100.000) mL 100.000) C:AUser v Z\Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CVS Sample D etermination. mth

| 14| Sample 3 100.000) mL 100.000) C:AUger v\ Methods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CVS Sample D etermination. mth

| 15| Sample 10 100.000) mL 100.000) C:AUger <y Z\Methods\Det of suppreszor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth

|16 Recoverny 100.000 mL 100.000 C:AUser =v2\ethods\Det of suppressor in acid Cu bath with DT CWS Sample D etermination. mth

ki -

: of]

™ Stop measurement after current sample

Starten Sie dann die Bestimmung.

Suppressor-Analyse mit 838 Advanced Sample Processor und RC

Fur die automatisierte Brightener-Bestimmung mit dem 838 Ad-
vanced Sample Processor und der "Response Curve Technik"
werden folgende Installationen und Einstellungen empfohlen:

Achtung: Die "Response Curve Technik" wird dann zur Bestim-
mung von Suppressor in Galvanikbadern gebraucht, wenn die “Di-
lution Titration Technik" nicht angewendet werden kann.

Gerate

Installieren Sie den 838 Advanced Sample Processor, einen
800 Dosino und eine 732 Relay Box mit zwei 823 Membrane
Pump Units (siehe Hardware-Gebrauchsanweisung 797 und
Gebrauchsanweisung 838).

Dosinos:
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Dosino 1:
(Dosino 2:
Dosino 3:

50 mL Wechseleinheit
wird nicht gebraucht)
2 mL Wechseleinheit

Electrolyte-Losung

Suppressor-Standard-
Losung

Methode am 838

Definieren Sie vor jedem Start die Position der ersten Probe, indem
Sie fur den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur des 838 die Po-
sition der ersten Probe angeben.

Stellen Sie am 838 Advanced Sample Processor die Methode LAT

eln.
LAT
parameters
method LAT
number of samples rack > Anzahl Proben, die abgear-
beitet werden (ganzes Pro-
benrack)
>start sequence
1 CTL:Rm: INIT Initialisierung der Remote-
Schnittstelle
2 Move 1 sample Erste Probe an Pos.1
3 CTL:Rm: FRFET T kI REER] Remote-Start des CT797
4 CTL:Rm: ************0
>sample sequence
1 SCN:Rm: BREIE] *% Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797
2 MOVE 1 sample Nadel zur Probenposition fah-
ren
3 LIFT: 1 work mm Lift mit Nadel auf Arbeitshohe
fahren
PERISTALT: 300 s 10 Probe transferieren
5 CTL:Rm: FkER kR R R RkEN] Anzeige einblenden: sample
transfer ready
6 CTL:Rm: ************0
7 MOVE 1 +28 Nadel zur Spulposition fahren
8 LIFT: 1 work mm Lift mit Nadel auf Arbeitshohe
fahren
9 PERISTALT: 5s 10 Spullésung in die Nadel sau-
gen
10 SCN:Rm: Fkdkk] d% Warten auf eingehendes Sig-
nal vom CT797
11 PERISTALT: 300 s 10 Nadel spulen
12 CTL:Rm: RREERTETREER] Anzeige einblenden: needle
cleaning ready
13 CTL:Rm: ************0
Proben

50-mL-Probengefasse kdnnen auf den ausseren beiden Ringen des
Racks platziert werden (falls Sie 11-mL-Probengefasse verwenden
wollen - auf den inneren beiden Ringen).).

N
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Anordnung: Auf dem dusseren der beiden Ringe sollte fur jede Me-
thode mit der calibration-Technik "RC Record response curve" ein
leeres Probengefass und flr jede Methode mit der calibration-
Technik "RC Sample with response curve" eine Probe stehen (siehe
Probentabelle weiter unten).

Beispiel fur eine Anordnung mit 12 Proben:

Achtung: Auch wenn die erste Probe an Position 2 gestellt
wird, bleibt die Startposition in der Start-Sequenz der Methode
am 838 Advanced Sample Processor die Position 1 (Aufnahme
der "Response curve").

Achtung: Definieren Sie vor jedem Start die Position der ersten
Probe, indem Sie fur den Parameter "SAMPLE" auf der Tastatur
des 838 die Position der ersten Probe angeben.

Allgemeine Einstellungen in der 797 Software

Auf dem Blatt General des GENERAL SETTINGS Fensters sollten bei-
de Optionen aktiviert sein, damit eine neu aufgenommene Kalibra-
tion die alte automatisch ersetzt.

Einstellungen auf dem Blatt Dosinos des GENERAL SETTINGS Fens-
ters der 797 Software:
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General settings
General  Dosines | Autornation I GLP I Database I
r~ Diosinos
—Dozine 1— —Dosihoa2— — Dosine 3—
Yolume Burette [mlL] : I a0 I 0 I 2
Typs : R o] 7m
Dase rate [ml/min] : 150 0 2
Fill rate [l /min] : 150 1] g
Tube in a [mm) : 2 0 2
length [zm) : 25 0 50
ot a [mm) : 2 0 03
ube out length [zm) : 154 1] a0
Prep / Empty via port ; 3 | 1 B4 3 =
Mo, of Prep cycles : 1 I 0 | 1 o
Refresh Default D efauilt Default

ok | ébbrechen | Hite |

Es wird fir beide Dosino ein "Prep-Zyklus" empfohlen.

Wahlen Sie auf dem Blatt Automation des GENERAL SETTINGS
Fensters den 838 Advanced Sample Processor aus, die Default-
Einstellungen kénnen ubernommen werden (Knopf <Default> kli-
cken).

Methoden-Parameter fiir den 797

Fur die Suppressor-Bestimmung braucht es zwei Schritte. Einen far
die Aufnahme der "Response Curve" mit Calibration-Technik "RC
Record response curve”, dann einen zweiten mit Calibration-
Technik "RC Sample with response curve" flr die eigentliche Be-
stimmung. FUr Mede sollte bei beiden CVS oder CPVS eingestellt
sein.

Aufnahme der Response Curve:

Wabhlen Sie fur calibration-Technik "RC Record response curve"
aus.

Machen Sie im Fenster Dosinos folgende Einstellungen:
Dosinos
Use Waolume of  Use after Walume
Use: far predose zample  after sample  Cantent :
predose : [mlL]: transfer:  transter [ml] -
Dosino 1 (300, 50mL): I Jo [Electiolyte oK

ok |
Dimsine 2 (0, Ol - Jo | Cancel

IU ISupplessur standard solution Help

-
Dosino 3 (700, 2mL): W

o I

Diozing 4 [0, Oml] :

Diozing 5[0, Oml] :

I Sl S ]
T T T T

J I
Dosing B [0, Dml] IU I
Dosing 7 (0, Dml] I

N
Ul
W
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Nach der Zugabe von Electrolyte-Losung wird via Dosino 3
Suppressor-Standard-Losung dazuaddiert. Dies soll auch
auf dem Blatt Substances des EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS Fensters angegeben werden (hier das Fenster fir CVS):

Edit working method parameters
Determinationl Yoltammetric  Substances | Documentationl

Suppreszor standard solution

Substance Peak pos. +/[V]: Beln. Mo Conc. Uit Wolume (L] :
¥ [Suppressor oz Joz | Ll [3 [0 m =] oz
| [0 [oos o [0 mlL 7]
| [0 [oos L oo mL =]
M b o A [un o]

Regression techhique INonIinear Fegreszion j

Peak. evaluation : ICoqumetric j

Smooth Factar [1..8) : |4 3: Eliminate spkes: W

Reverse sweep: W

ak. I Abbrechen Hilfe:

Bestimmung der Probe:

Wabhlen Sie fur calibration-Technik "RC Sample with response
curve" aus.

Machen Sie im Fenster Dosinos folgende Einstellungen:

Use Wolume of  Use after Yolume
Use : for predose sample alter sample  Content
predose © [ml] transfer:  transfer ml]

Dosing 1(200.50mL): W W n IU IE\eclloIpte 0K

[ o ]
Diosifio 2 (0. L) [o [ Carcel |

.
Dasino 3 [700, 2mlL) I ID ISupprassm standard solution Help

o I

<

<

[rozing 4 [0 Oml]

Dasing 5 [0, Oml]

Dasing & [0, Oml]

11T

T S S ST T
T T A T T A ]

=
O |
I o [
O I

Drosing 7 [0, Oml]

Electrolyte-LOsung wird via Use for predose dem Messgefass zu-
gegeben. Dann wird das Messgefass geleert (nur wenn Add pro-
duction bath to electrolyte auf dem Blatt Determination des
Fensters fur CVS nicht aktiviert wurde) und anschliessend die
Probe zugegeben.

Das Blatt Determination des Fensters fur CVS:
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Edit working method parameters [ x|

Determination |Voltammetric| Substancesl Calculationsl Documentationl

Sample identifier ; ISampIe
Yolume production bath [mL] : |1 0
Cell wolurme (mlL] : |1 ]
Add production bath ta electralute: |
Initial electrode conditioning : v
@ Mo, of conditioning measurements ; |2
 Auto Std. dew. (%] : |1

Response curve : IC:\F‘roglamme\Metrohm\?S? Vi Computrace\Date;I

—

Mo, of replications :

ok | abbechen | Hile |

Achtung: Damit bei der Berechnung jeweils die richtige Res-
ponse-Curve-Datei verwendet wird, muss der Name der Respon-
se-Curve-Datei die flir den Parameter Response curve auf dem
Blatt Determination des Fensters EDIT WORKING METHOD PA-
RAMETERS mit Calibration-Technik “RC Sample with response
curve” angegeben ist, mit dem Namen des Parameters Sample
identifier auf dem Determination-Blatt (mit Calibration-Technik
"RC Record response curve"), Ubereinstimmen.

Achtung: Damit bei der Berechnung jeweils die richtige Res-
ponse-Curve-Datei verwendet wird, muss der Pfad der Response-
Curve-Datei die flur den Parameter Response curve auf dem Blatt
Determination des Fensters EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS mit Calibration-Technik “RC Sample with response curve”
angegeben ist, mit dem Pfad fir den Parameter Data folder (flr
den aktuell eingeloggten User) auf dem Blatt User Directories
des USER RIGHTS Fensters, Gbereinstimmen.

Probentabelle

In der Probentabelle sollte (angepasst an die Belegung auf dem
Probenrack) jeweils fir eine Suppressor-Standard-Losung eine Me-
thode mit calibration-Technik "DT Record calibration curve" und fur
Proben eine Methode mit calibration-Technik "DT Suppressors with
calibration curve" stehen:

In der Probentabelle sollte (angepasst an die Belegung auf dem
Probenrack) jeweils fir jedes leere Messgefass auf dem Probenrack
eine Methode mit calibration-Technik "RC Record response curve"
und fir jede Probe eine Methode mit Calibration-Technik "RC Sam-
ple with response curve" stehen (siehe Proben, oben):

N
1Y)
)]
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i 5ample table [16 samples] 9I=] E3
File  Edit

Sample table :

Pos | Sample [0 [&mount [Unit [ Cell volume [ Method [Status - Add

| 1| Response curve 30.000 mL 30,000 C:AUser #r2\Det of suppressor in acid Cu bath with RC CWS Response curve.mth

| 2|Recoveny 30.000) mL 30,000 C:AUser $r2\Det of suppressor in acid Cu bath with RC CVS Sample determination.mth Edit |

| 3|Sample 1 30000 mL 30,000 C:AUser ®y2\Det of suppressor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

| 4| Sample 2 30.000) mL 30,000 C:AUsger XyZ\Det of suppresszor in acid Cu bath with RC CW5 Sample determination.mth Reset |
5| Sample 3 30.000) mL 30,000 C:AUsger XyZ2\Det of suppreszor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

E Sample 4 30.000) mL 30,000 C:AUszer Xy2\Det of suppreszor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth Delste |
7| Sample 5 30.000 mL 30,000 C:AUser #r24Det of suppressorin acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth =

E Recavery 30.000 mL 30,000 C:AUser $r2\Det of suppressor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth Print |

| 9| Response curve 30.000) mL 30,000 C:AUser $r2\Det of suppressor in acid Cu bath with RC CVS Response curve.mth Help |

| 10| Recovery 30000 mL 30,000 C:AUsger Xy2\Det of suppreszor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

| 11| Sample 1 30.000) mL 30,000 C:AUsger XyZ2\Det of suppreszor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

| 12| Sample 2 30.000) mL 30,000 C:A\Usger Xy2\Det of suppreszor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

| 13| Sample 3 30.000 mL 30,000 C:AUser Xv24Det of suppressor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

| 14]| Sample 4 30.000 mL 30,000 C:AUser #r24Det of suppressorin acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

| 15| Sample 5 30.000 mL 30,000 C:AUser $r2\Det of suppressor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

|_16| Recovery 30000 mL 30,000 C:AUser ®y2\Det of suppressor in acid Cu bath with RC CWS Sample determination.mth

| o

[~ Stop measurement after cunent sample

Starten Sie dann die Bestimmunag.

8.7 Standardadditions-Technik

Manuelle Standardaddition ohne Losungsaustausch

Bei der manuellen Standardaddition ohne Losungsaustausch wird
der Probe ein- oder mehrmals eine bekannte Menge der zu be-
stimmenden Substanz mit Hilfe einer Pipette zugesetzt. Gehen Sie
dazu wie folgt vor:

1.

Klicken Sie auf A, oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu Offnen.

Laden Sie die gewunschte Methode in das Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siehe Wie gehe ich vor: Methode
laden, Kap. 8.4).

Wabhlen Sie die Option Standard addition im Feld Calibration
des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Wabhlen Sie die Option Manual im Feld Addition des Fensters
WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Wabhlen Sie die Option Batch im Feld Technique des Fensters
WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Klicken Sie auf _E3tPaameters |\ das Fenster EDIT WORKING

METHOD PARAMETERS zU Offnen.

Wabhlen Sie das Blatt Determination aus (siehe Kap. 5.2) und
geben Sie Sample identifier, Sample amount, Cell volume und
die Anzahl Standardadditionen im Feld No. of additions ein.
(falls Sie mit den Modi CVS oder CPVS arbeiten, siehe Kap. 6.2
Calibration-Techniken mit CVS und CPVS fur eine Beschreibung
der Parameter auf dem Determination Blatt).
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8.7 Standardadditions-Technik

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

Wabhlen Sie das Blatt Substances aus (siehe Kap. 5.2) und stel-
len Sie sicher, dass fir jede in der Tabelle eingegebene Sub-
stanz die Nummer der Standard-Losung, ihre Konzentration
und ihr Volumen definiert sind.

Falls die Standardaddition mit variablen Zugabevolumina erfol-
gen soll, klicken Sie den Knopf =l in der Spalte Volume um
das Fenster EDIT VARIED ADDITION zu Offnen, geben Sie die
variablen Volumina in den Feldern Addition ein und schliessen
Sie dieses Fenster durch Klicken auf <oK>.

Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

Geben Sie die Probeldsung ins Messgefass am 797 VA Com-
putrace Stand.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol LI im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

S5t | im Fenster MONITORING.

Geben Sie die Probenidentifikation sample ID (wird als Teil des
Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster PLACE
SAMPLE ein und klicken Sie auf <OK>.

Geben Sie jedesmal, wenn im Fenster MANUAL ADDITION eine
Standardaddition verlangt wird, die Standard-Losung mit Hilfe
einer Pipette ins Messgefass.

Manuelle Standardaddition mit Losungsaustausch

797 VA Computrace — Software

Bei der manuellen Standardaddition mit Losungsaustausch wird fur
jede Standardaddition eine neue Losung verwendet. Gehen Sie da-
zu wie folgt vor:

1.

tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu Offnen.

Laden Sie die gewunschte Methode in das Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siehe Wie gehe ich vor: Methode
laden, Kap. 8.4).

Wabhlen Sie die Option Standard addition im Feld Calibration
des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Wabhlen Sie die Option Manual im Feld Addition des Fensters
WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

N
~N
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

Wabhlen Sie die Option Batch with solution exchange im Feld
Technique des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS
aus (ist nicht wahlbar mit den Modi CVS und CPVS).

Klicken Sie auf _EJMPAMEEE | ) das Fenster EDIT WORKING

METHOD PARAMETERS zu Offnen.

Wabhlen Sie das Blatt Determination aus (siehe Kap. 5.2) und
geben Sie sample identifier, Sample amount, Cell volume und
die Anzahl der aufgestockten Losungen im Feld No. of cells ein.

Wabhlen Sie das Blatt Substances aus (siehe Kap. 5.2) und stel-
len Sie sicher, dass fur jede in der Tabelle eingegebene Sub-
stanz die Konzentrationen der aufgestockten Probeldsungen in

dem durch Klicken auf den Knopf ﬂl geoffneten Fenster
CELL CONCENTRATIONS definiert sind.

Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

Geben Sie die Probeldsung ins Messgefass am 797 VA Com-
putrace Stand.

Klicken Sie auf oder 97 VA COMPUTRACE / Window / Mo-
nitor um das Fenster MONITOR zu Offnen.

Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol Ll im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

ﬂl im Fenster MONITORING.

Geben Sie die Probenidentifikation sample ID (wird als Teil des
Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster PLACE
SAMPLE ein und klicken Sie auf <OK>.

Ersetzen Sie jedesmal, wenn im Fenster BATCH SOLUTION EX-
CHANGE ein Lésungsaustausch verlangt wird, die alte Messlo-
sung durch die nachste aufgestockte Probelosung.

Automatische Standardaddition

Bei der automatischen Standardaddition wird der Probe ein- oder
mehrmals automatisch eine bekannte Menge der zu bestimmenden
Substanz mit Hilfe von 700/800 Dosinos oder 685/805 Dosimaten
zugesetzt. Gehen Sie dazu wie folgt vor:

1.

Installieren Sie die Dosiergerate am 797 VA Computrace Stand
(siehe Wie gehe ich vor: Dosiergerdte fiir automatische Zugabe
installieren, Kap. 8.1).

Klicken Sie auf A oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu 6ffnen.

797 VA Computrace — Software



(. Metrohm

8.7 Standardadditions-Technik

797 VA Computrace — Software

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

Laden Sie die gewunschte Methode in das Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siehe Wie gehe ich vor: Methode
laden, Kap. 8.4).

Wabhlen Sie die Option Standard addition im Feld Calibration
des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Wahlen Sie die Option Automatic im Feld Addition des Fensters
WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Dozinos

Klicken Sie auf um das Fenster DOSINOS zu Off-

nen.

Schalten Sie die Dosiergerate, welche fur die Standardaddition
verwendet werden sollen, im Feld Used ein (siehe Dosiergerdite,
Kap. 5.2)

Schliessen Sie das Fenster posINOS durch Klicken auf <OK>.

Klicken Sie auf _EdtP3EMEEs | ) das Fenster EDIT WORKING

METHOD PARAMETERS zu Offnen.

Wabhlen Sie das Blatt Determination aus (siehe Kap. 5.2) und
geben Sie Ssample identifier, Sample amount, Cell volume und
die Anzahl Standardadditionen im Feld No. of additions ein
(Falls Sie mit den Modi CVS oder CPVS arbeiten, siehe Kap. 6.2
Calibration-Techniken mit CVS und CPVS fur eine Beschreibung
der Parameter auf dem Determination Blatt).

Wabhlen Sie das Blatt Substances aus (siehe Kap. 5.2) und stel-
len Sie sicher, dass fir jede in der Tabelle eingegebene Sub-
stanz die Nummer der Standard-Lésung, ihre Konzentration
und ihr Volumen definiert sind. Die Nummer Neo. der Standard-
Losung muss dabei identisch sein mit der Nummer des Dosier-
gerates, der fur die automatische Zugabe dieser Losung ver-
wendet wird.

Falls die Standardaddition mit variablen Zugabevolumina erfol-
gen soll, klicken Sie den Knopf =l in der Spalte Volume um
das Fenster EDIT VARIED ADDITION zu Offnen, geben Sie die
variablen Volumina in den Feldern Addition ein und

schliessen Sie dieses Fenster durch Klicken auf <OK>.

Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

Geben Sie die Probelésung in das Messgefass am 797 VA Com-
putrace Stand.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol LI im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

ﬂl im Fenster MONITORING.
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18. Geben Sie die Probenidentifikation sample ID (wird als Teil des

Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster PLACE
SAMPLE ein und klicken Sie auf <OK>.

8.8 Kalibrierkurven-Technik

Manuelle Aufnahme der Kalibrierkurve durch Zugabe von Standardiosung

Diese Methode wird dazu verwendet, durch mehrmalige manuelle
Zugabe einer konzentrierten Standardlosung in die Messldsung mit
Hilfe einer Pipette verschiedene Kalibrierlésungen herzustellen. Ge-
hen Sie dazu wie folgt vor:

1.

10.

11.

12.

tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu o6ffnen.

Laden Sie die gewlnschte Methode in das Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siche Wie gehe ich vor: Methode
laden, Kap. 8.4).

Wabhlen Sie die Option Record calibration curve im Feld Calibra-
tion des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus (ist
nicht auswahlbar mit den Modi CVS und CPVS).

Wabhlen Sie die Option Manual im Feld Addition des Fensters
WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Wabhlen Sie die Option Batch im Feld Technique des Fensters
WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Klicken Sie auf _EJMPAEMEEE | ) das Fenster EDIT WORKING

METHOD PARAMETERS zu Offnen.

Wabhlen Sie das Blatt Determination aus (siehe Kap. 5.2) und
geben Sie das Zellvolumen cell volume und die Anzahl der Zu-
gaben im Feld No. of additions ein.

Wabhlen Sie das Blatt Substances aus (siehe Kap. 5.2) und stel-
len Sie sicher, dass fur jede in der Tabelle eingegebene Sub-
stanz die Nummer der Standardlésung, ihre Konzentration und
ihr Volumen definiert sind.

Falls die Zugabe der Standardldésungen mit variablen Zugabevo-
lumina erfolgen soll, klicken Sie den Knopf =l in der Spalte vo-
lume um das Fenster EDIT VARIED ADDITION zu 6ffnen, geben
Sie die variablen Volumina in den Feldern Addition ein und
schliessen Sie dieses Fenster durch Klicken auf <OK>.

Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

Geben Sie die Elektrolytlésung (z.B. Puffer) ins Messgefass am
797 VA Computrace Stand.
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13. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

14. Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol LI im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

ﬂl im Fenster MONITORING.

15. Geben Sie die Identifikation calibration curve id (wird als Teil
des Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster
START CALIBRATION ein und klicken Sie auf <OK>.

16. Geben Sie jedesmal, wenn im Fenster MANUAL ADDITION eine
Losungszugabe verlangt wird, mit Hilfe einer Pipette die Stan-
dardlésung ins Messgefass zu.

Manuelle Aufnahme der Kalibrierkurve mit Losungsaustausch
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Diese Methode wird dazu verwendet, mit Hilfe verschiedener Kalib-
rierldsungen von bekannter Konzentration eine Kalibrierkurve auf-
zunehmen. Gehen Sie dazu wie folgt vor:

1. Klicken Sie auf A, oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

2. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu offnen.

3. Laden Sie die gewunschte Methode in das Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siehe Wie gehe ich vor: Methode
laden, Kap. 8.4).

4. Wabhlen Sie die Option Record calibration curve im Feld Calibra-
tion des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus (ist
nicht auswahlbar mit den Modi CVS und CPVS).

5. Wabhlen Sie die Option Manual im Feld Addition des Fensters
WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

6. Wahlen Sie die Option Batch with solution exchange im Feld
Technique des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS
aus.

7. Klicken Sie auf _EdtP3rEmEters | das Fenster EDIT WORKING
METHOD PARAMETERS zu Offnen.

8. Wabhlen Sie das Blatt Determination aus (siehe Kap. 5.2) und
geben Sie das Zellvolumen cell volume und die Anzahl der Ka-
librierldsungen im Feld Neo. of cells ein.

9. Wabhlen Sie das Blatt Substances aus (siehe Kap. 5.2) und stel-
len Sie sicher, dass fir jede in der Tabelle eingetragene Sub-
stanz die Konzentrationen der Kalibrierlésungen in dem durch

Klicken auf den Knopf ﬂl geoffneten Fenster CELL CON-
CENTRATIONS definiert sind.
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

Geben Sie die erste Kalibrierldsung ins Messgefass am 797 VA
Computrace Stand.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu 6ffnen.

Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol Ll im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

St | im Fenster MONITORING.

Geben Sie die Identifikation calibration curve id (wird als Teil
des Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster
START CALIBRATION ein und klicken Sie auf <OK>.

Ersetzen Sie jedesmal, wenn im Fenster BATCH SOLUTION EX-
CHANGE ein Losungsaustausch verlangt wird, die alte Messl6-
sung durch die nachste Kalibrierldsung.

Automatische Aufnahme der Kalibrierkurve

Diese Methode wird dazu verwendet, durch mehrmalige automati-
sche Zugabe einer konzentrierten Standardldsung in die Messl6-

sung mit Hilfe eines 700/800 Dosinos oder 685/805 Dosimaten ver-
schiedene Kalibrierldsungen herzustellen. Gehen Sie dazu wie folgt

Vor:

1.

Installieren Sie die Dosiergerate am 797 VA Computrace Stand
(siehe Wie gehe ich vor: Dosiergerdte flir automatische Zugabe
installieren, Kap. 8.1).

Klicken Sie auf A, oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu Offnen.

Laden Sie die gewunschte Methode in das Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siehe Wie gehe ich vor: Methode
laden, Kap. 8.4).

Wabhlen Sie die Option Record calibration curve im Feld Calibra-
tion des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus (ist
nicht auswahlbar mit den Modi CVS und CPVS).

Wabhlen Sie die Option Automatic im Feld Addition des Fensters
WORKING METHOD SPECIFICATIONS aus.

Klicken Sie auf _EFLPIMEEE | 1) das Fenster EDIT WORKING

METHOD PARAMETERS zu Offnen.

Wabhlen Sie das Blatt Determination aus (siehe Kap. 5.2) und
geben Sie das Zellvolumen cell volume und die Anzahl der Lo-
sungszugaben im Feld No. of additions ein.
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9. Wabhlen Sie das Blatt Substances aus (siehe Kap. 5.2) und stel-
len Sie sicher, dass fir jede in der Tabelle eingegebene Sub-
stanz die Nummer der Standardlosung, ihre Konzentration und
ihr Volumen definiert sind. Die Nummer Ne. der Standard|6-
sung muss dabei identisch sein mit der Nummer des Dosierge-
rates das fUr die automatische Zugabe dieser Losung verwendet
wird.

10. Falls die Zugabe der Standardldésung mit variablen Zugabevo-
lumina erfolgen soll, klicken Sie den Knopf %l in der Spalte vo-
lume um das Fenster EDIT VARIED ADDITION zu 6ffnen, geben
Sie die variablen Volumina in den Feldern Addition ein und
schliessen Sie dieses Fenster durch Klicken auf <oK>.

11. Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

12. Geben Sie die Elektrolytldsung (z.B. Puffer) ins Messgefass am
797 VA Computrace Stand.

13. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

14. Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol LI im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

St | im Fenster MONITORING.

15. Geben Sie die Identifikation Calibration curve id (wird als Teil
des Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster
START CALIBRATION ein und klicken Sie auf <OK>.

Probenbestimmung mit Hilfe einer Kalibrierkurve
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Um eine Probenbestimmung mit Hilfe einer zuvor aufgenommenen

Kalibrierkurve durchfihren zu kénnen, muss diese Kalibrierkurve

aufgenommen und gespeichert worden sein. Gehen Sie wie folgt

Vor:

1. Klicken Sie auf 24| oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

2. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu offnen.

3. Laden Sie die gewunschte Methode in das Fenster WORKING
METHOD SPECIFICATIONS (siehe Wie gehe ich vor: Methode
laden, Kap. 8.4).

4. Wabhlen Sie die Option Sample with calibration curve im Feld
Calibration des Fensters WORKING METHOD SPECIFICATIONS
aus (ist nicht auswahlbar mit den Modi CVS und CPVS).

5. Klicken Sie auf _EdtParameters | 1 das Fenster EDIT WORKING
METHOD PARAMETERS zU Offnen.
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10.

11.

Wabhlen Sie das Blatt Determination aus (siehe Kap. 5.2) und
geben Sie Sample identifier, Sample amount, Cell volume und
Name und Verzeichnis der Bestimmung mit der aufgenomme-
nen Kalibrierkurve im Feld calibration curve ein.

Schliessen Sie das Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS durch Klicken auf <OK>.

Geben Sie die Probeldsung ins Messgefass im 797 VA Com-
putrace Stand.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol Ll im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

St | im Fenster MONITORING.

Geben Sie die Probenidentifikation sample ID (wird als Teil des
Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster PLACE
SAMPLE ein und klicken Sie auf <OK>.

8.9 Arbeiten mit Filmelektroden

Quecksilberfilm abscheiden

Geeignete Methoden fur die Bestimmung von Schwermetallen mit
Hilfe von Quecksilberfilmelektroden werden in den Application Bul-
letins 241 oder 254 beschrieben.

1.

Quecksilberfilm entfernen

Polieren Sie den Glassy Carbon (6.1204.110) oder Ultra Trace
Elektrodentip (6.1204.100) mit einer Aufschlammung aus Alu-
miniumoxidpulver (6.2802.000) und Wasser und setzen Sie ihn
im 797 VA Computrace Stand ein.

Geben Sie die Elektrolytlosung ins Messgefass, z.B.:

Geben Sie 10 mL Reinstwasser, 200 uL ¢(HCl) = 6 mol/L) und 50
uL c(Hg(ll)) = 1 g/L ins leere Messgefass am 797 VA Computra-
ce Stand.

Klicken Sie auf HAUPTFENSTER / Utility / Film deposition um
das Fenster FILM DEPOSITION zu 6ffnen.

Geben Sie geeignete Werte fur die Parameter ein.
Klicken Sie auf den Knopf <Start>.

Uberprufen Sie das resultierende Testvoltammogramm. Das
Voltammogramm sollte ein kleines Rauschen und einen tiefen
Hintergrundstrom (im tiefen pA-Bereich) aufweisen. Zudem
sollten keine Storpeaks sichtbar sein.

Ein Quecksilberfilm kann einfach mit einem Papiertuch abgewischt
werden. Das Reinigungsverfahren kann dazu benutzt werden, den
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8.10 Diagnose

Entliiften testen

Riihren testen

MME testen
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Quecksilberfilm elektrochemisch zu entfernen oder die Elektroden-
oberflache nach der mechanischen Entfernung des Quecksilberfilms
zu reinigen.

1.

Geben Sie die Reinigungsldsung ins Messgefass, z.B.:
Geben Sie 10 mL Reinstwasser und 1 mL w(HNO3) = 0.65 ins
leere Messgefass am 797 VA Computrace Stand.

Klicken Sie auf HAUPTFENSTER / Utility / Cleaning procedure
um das Fenster CLEANING PROCEDURE zu offnen.

Geben Sie geeignete Werte fur die Parameter ein.
Klicken Sie auf den Knopf <Start>.

Uberpriifen Sie das resultierende Testvoltammogramm. Das
Voltammogramm sollte ein kleines Rauschen und einen tiefen
Hintergrundstrom (im tiefen pA-Bereich) aufweisen. Falls alles
Quecksilber oxidiert wurde, ist kein Quecksilberpeak mehr vor-
handen.

Schliessen Sie das Inertgas am 797 VA Computrace Stand an
(siehe Hardware Manual).

Stellen Sie sicher, dass der Inertgasdruck 1 £+ 0.2 bar betragt.

Geben Sie 20 mL Reinstwasser ins leere Messgefass am 797 VA
Computrace Stand.

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / Utility / Computrace
control um das Fenster COMPUTRACE CONTROL zu Offnen.

Wahlen Sie HMDE und klicken Sie auf ﬂl .

Uberprifen Sie, ob Inertgasblasen durch die Lésung perlen.

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / Utility / Computrace
control um das Fenster COMPUTRACE CONTROL zu Offnen.

Wahlen Sie HMDE und klicken Sie auf Ml )

Andern Sie die Umdrehungsgeschwindigkeit durch Klicken auf
die Knopfe 3 im Feld RDE/stirrer speed.

Installieren Sie die MME am 797 VA Computrace Stand (siehe
Hardware Manual).

N

65



8 Wie gehe ich vor ...?

(. Metrohm

RDE testen

Linearitatstest

Klicken Sie auf ﬁl oder HAUPTFENSTER / Utility / Computrace
control um das Fenster COMPUTRACE CONTROL zu Offnen.

Wahlen Sie DME, SMDE oder HMDE und klicken Sie

Electrode Test

Wahlen Sie Multi-Mode Electrode (MME).

Fullen Sie das Messgefass mit der angegebenen Losung.

Klicken Sie den Knopf.

Installieren Sie die RDE am 797 VA Computrace Stand (siehe
Hardware Manual).

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / Utility / Computrace
control um das Fenster COMPUTRACE CONTROL zu 6ffnen.

Wahlen Sie RDE/SSE und klicken Sie (EEiedz Test]

Wahlen Sie RDE/SSE.

Fullen Sie das Messgefass mit der angegebenen Losung.

Klicken Sie den Knopf.

Um die Linearitat der Strommessung zu Uberprufen, wird die am
797 VA Computrace Stand eingebaute Dummy Cell zusammen mit
der Testmethode Test797_L.mth verwendet. Gehen Sie dazu wie
folgt vor:

1.

Klicken Sie auf A oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu 6ffnen.

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load method.

Wahlen Sie die Methodendatei Test797 L.mth im Fenster OPEN
aus und klicken Sie auf <0K>. Die Methode wird in das Fenster
WORKING METHOD SPECIFICATIONS geladen.

Schliessen Sie die Dummy Cell am 797 VA Computrace Stand
an: Schliessen Sie das Elektrodenkabel AE an der Klemm-
schraube AE, das Elektrodenkabel RE an der Klemmschraube
RE und das Elektrodenkabel WE an der Klemmschraube WE-L
an.

Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.
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Peaktest
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7. Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol LI im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

ﬂl im Fenster MONITORING.

8. Geben Sie die Probenidentifikation sample ID (wird als Teil des
Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster PLACE
SAMPLE ein und klicken Sie auf <OK>.

9. Am Ende der Messung wird eine Kurve ausgedruckt. Diese Kur-
ve sollte die folgenden Bedingungen erfullen:

e Die aufgezeichnete Diagonale muss gerade sein.
e Bei-200 mV sollte der Strom -1.6...-2.4 pA sein.
e Bei +200 mV sollte der Strom +1.6...+2.4 pA sein.

Um die Peakmessung zu Uberprifen, wird die am 797 VA Com-

putrace Stand eingebaute Dummy Cell zusammen mit der Testme-

thode Test797_D.mth verwendet. Gehen Sie dazu wie folgt vor:

1. Klicken Sie auf 2| oder HAUPTFENSTER / Mode / Determina-
tion.

2. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Working
method specification um das Fenster WORKING METHOD SPE-
CIFICATIONS zu Offnen.

Klicken Sie auf El oder HAUPTFENSTER / File / Load method.

4. Wahlen Sie die Methodendatei Test797_D.mth im Fenster O-
PEN aus und klicken Sie auf <0K>. Die Methode wird in das
Fenster WORKING METHOD SPECIFICATIONS geladen.

5. Schliessen Sie die Dummy Cell am 797 VA Computrace Stand
an: Schliessen Sie das Elektrodenkabel AE an der Klemm-
schraube AE, das Elektrodenkabel RE an der Klemmschraube
RE und das Elektrodenkabel WE an der Klemmschraube WE-D
an.

6. Klicken Sie auf oder HAUPTFENSTER / Window / Monitor
um das Fenster MONITOR zu Offnen.

7. Starten Sie die Messung durch Klicken auf das Symbol LI im
Hauptfenster 797 VA COMPUTRACE oder auf den Knopf

33 | im Fenster MONITORING.

8. Geben Sie die Probenidentifikation sample ID (wird als Teil des
Namens der Bestimmungsdatei verwendet) im Fenster PLACE
SAMPLE ein und klicken Sie auf <OK>.

9. Am Ende der Messung wird eine Kurve ausgedruckt. Diese Kur-
ve sollte die folgenden Bedingungen erfullen:

N

67



8 Wie gehe ich vor ...?

(. Metrohm

GLP Validierung

Ein symmetrischer, gaussférmiger Peak sollte aufge-
zeichnet werden. Die Auswertung muss ein Resultat
fur die Peakspannung und den Peakstrom liefern,
welche im vollstandigen Protokoll ausgedruckt wer-
den.

Die Peakspannung U sollte -450 ... -550 mV sein.

Die GLP Validierung wird Uber den GLP Wizard (siehe Kap. 2.7, GLP

Wizard) durchgefihrt. Klicken Sie den Knopf

GLP 'wizard |auf dem

GLP Blatt des GENERAL SETTINGS Fensters um sie zu starten.
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9 Fehlerbehebung

9.1 Allgemeines Vorgehen bei Fehlermeldungen

Fehlermeldungen und Warnungen werden im Fenster €T797 ange-
zeigt. Lesen Sie die Informationen zu den moglichen Griinden und
der Vorgehensweise zur Fehlerbehebung und klicken Sie auf <oK>.

9.2 Verbindungsprobleme

Fehlermeldung “Could not start the embedded system*”

Falls diese Fehlermeldung nach dem Start des VA Computrace Pro-
gramms erscheint, hat sich die USB-Verbindung nicht richtig aufge-
baut. Gehen Sie wie folgt vor:

1. Schalten Sie den 797 VA Computrace Stand ein.

2. Wenn das Computrace an eingeschaltet ist, versuchen Sie die
Software neu zu starten.

3. Wenn 1.) und 2.) nicht erfolgreich waren: Schliessen Sie die
Software, schalten Sie den 797 VA Computrace Stand aus, war-
ten Sie ein paar Sekunden, dann starten Sie den 797 VA Com-
putrace Stand und die Software erneut.

9.3 Softwareprobleme

Fehlermeldung "No access to software"

Falls Sie nicht mehr einloggen kénnen, da samtliche Passworter
unbekannt sind, gehen Sie wie folgt vor:

1. Deinstallieren Sie die Software (siehe Deinstallation, Kap. 1.3).

2. Installieren Sie die Software neu.

Fehlermeldung "Die Datei ‘ecousbh.sys' wird benétigt”

Diese Meldung erscheint bei Problemen mit dem USB-Anschluss.
Gehen Sie dann wie folgt vor:

1. Legen Sie die Installations-CD in das CD-Laufwerk ein.

2. Wahlen Sie mit <Durchsuchen> das CD-Laufwerk aus und dru-
cken Sie auf <OK>.

797 VA Computrace - Software 269



9 Fehlerbehebung

(. Metrohm

Falsche Sprache im Help

Falls Sie die Sprache im Help wechseln mdchten, installieren Sie die
Software neu. Wahlen Sie dabei die Option Programm andern und
anschliessend die gewunschte Sprache.

Fehlermeldung "Please select a new database file"

Wenn Sie mit der neuen Programm-Version «797 VA Computrace
Software 1.3.x» in eine mit einer alten Programm-Version «797 VA
Computrace Software 1.X» erstellten Datenbank exportieren, er-
scheint die Fehlermeldung:

"The selected database file was created with a previous version of
CT797. The data cannot be written to this database.

Please select a new database file".

Ursache flr den Fehler ist, dass die Dateien-Struktur bei Version
w1.3.x anders ist als bei den Vorganger-Versionen 1.X.

Schliessen Sie die Autodabase, und bestatigen Sie die Fehlermel-
dung mit <OK>. Das Auswahlfenster SELECT DETERMINATION DA-
TABASE FILE Offnet sich. Wahlen sie eine mit der Version w1.3.x
erstellte Datenbank, oder erstellen Sie eine neue indem Sie einen
neuen Namen eingeben und <Offnen> klicken.

9.4 Dosiergerat Probleme

Dosiergerat funktioniert nicht

3
N
(=]

1. Uberprifen Sie das Verbindungskabel zwischen Dosiergerat
und 797 VA Computrace Stand bzw. 846 Dosing Interface.

2. Klicken Sie auf HAUPTFENSTER / Settings / General settings und
uberprufen Sie die Eintrage auf den Blattern Desinos / Dosing
Interface im Fenster GENERAL SETTINGS (siehe Installation von
Dosiergerdten, Kap. 1.3).

Klicken Sie den Knopf .

4. Selektieren Sie Automatic flr Addition im WORKING METHOD
SPECIFICATIONS Fenster.

5. Aktivieren Sie das Dosiergerat im Fenster DOSINO fir jede Me-
thode (siehe Dosiergerdte, Kap. 5.2).

6. Uberprifen Sie, ob die Lésungsnummer No. auf dem Blatt Sub-
stances im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAMETERS de-
finiert ist. Die Nummer, die im Feld Ne. auf dem Substances
Blatt des Edit working method parameters Fensters angegeben
wird, sollte mit dem entsprechenden Dosiergerat, das fir die
Zugabe dieser Substanz gebraucht wird, Ubereinstimmen.
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9.5 Aligemeine Regeln flir die VA-Spurenanalytik

Unreproduzierbare Standardadditionen mit dem Dosiergerat

1.

a
Klicken Sie auf M oder HAUPTFENSTER / Utility / Dosino con-
trol um das Fenster DOSINO CONTROL zu 6ffnen (siehe Fenster
«Dosino control», Kap. 7.2).

Uberpriifen Sie, ob sich noch Luftblasen im Glaszylinder der
Wechseleinheit befinden. Ist dies der Fall, wiederholen Sie die

Fullprozedur durch Klicken auf den Knopf .
Schliessen Sie das Fenster DOSINO CONTROL.

Uberprifen Sie die Einstellungen fur die Dosiergeschwindigkeit
Dose rate auf dem Blatt Desinoes. Die maximale Dosierge-
schwindigkeit bei Verwendung der 4-fach-Mikrospitze
6.1824.000 betragt 2 mL/min.

9.5 Allgemeine Regeln fiir die VA-Spurenanalytik

Chemikalien und Ausriistung

Elektrolyten

Standardlosungen
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1.

Die Reinheit der Reagenzien spielt bei der Ermittlung von Resul-
taten eine wichtige Rolle. Fur die Ermittlung tiefer Konzentra-
tionen sollten nur hochreine Chemikalien benutzt werden (sie-
he VA Application Note V-49).

Messgefass, Elektroden und alle anderen Teile, die in Kontakt
mit der Probelosung treten, mussen sauber und frei von storen-
den Substanzen sein.

Der pH-Wert spielt bei einer Bestimmung eine wichtige Rolle
(z.B. fur Zn, Cd, Pb, Cu sollte er ca. 4.5 sein). Oft werden Ace-
tat-, Ammoniumacetat- oder PIPES-Puffer verwendet. Weitere
Informationen siehe Application Bulletins.

Der Elektrolyt muss ausreichend leitend und konzentriert sein.

Die Reinheit des Elektrolyten sowie die Sauberkeit der Reagen-
zienflaschen spielen eine wichtige Rolle.

Die Haltbarkeit des Elektrolyten ist besonders bei organischen
Zusatzen (Puffersubstanz, Komplexbildner) begrenzt. Die L6-
sung muss unter Umstanden taglich frisch angesetzt werden.

Die Standardlésungen sollten angesduert sein (ca. pH =1...2)
und in Plastikflaschen aufbewahrt werden.

Verdinnte Standardlésungen (ppb-Bereich) sind sehr instabil
und mussen frisch zubereitet werden. Sie missen entsprechend
angesauert sein.

N
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Proben

Blindwerte, Kontamination

Die Konzentration der Standardlésungen muss so abgestimmt

werden, dass ein Volumen zwischen 20 und 500 pl dosiert
wird.

Standardadditionen sind empfehlenswert. Die Peakhohe nach
der letzten Aufstockung sollte 2...5 mal so hoch sein wie der
Probenpeak.

1000 ppm-Lésungen werden oft als Stammldsungen verwen-
det. Sie sind Uber langere Zeiten stabil. Verdinnungen werden
in verdinnter Saure angesetzt.

Die Probenmenge ist von der zu bestimmenden Elementkon-
zentration abhangig.

Wenn man die Matrix der Probe kennt, kann man die Analyse
besser beurteilen (organische Bestandteile?).

Bei verunreinigter Probe oder Verdacht darauf muss ein Auf-
schluss durchgeftihrt werden (siehe Metrohm Monographie
«Probenvorbereitungstechniken in der voltammetrischen Spu-
renanalyse»).

Es werden sehr viele Fehler bei der Probenahme und bei der
Lagerung der Probe gemacht. Man sollte sehr vorsichtig und
kritisch bleiben.

Die Probe soll mit dem Elektrolyten gut I6sbar und mischbar
sein.

Falls die Ergebnisse zu hoch sind, sollten folgende Punkte U-
berpruft werden:

1.
2.
3.

Sind die Verdinnungen richtig gemacht worden?
Sind Kontaminationsrisiken ausgeschlossen?

Kontaminationsrisiken sind bei tiefen Konzentrationen sehr
hoch: Messgefasse sollten mit verdinnter HNO3-Lésung kondi-
tioniert werden.

Sind die Chemikalien rein genug? In tiefen Konzentrationen
sollten "Suprapur”-Reagenzien benutzt werden.

Es wurden in der vorherigen Analyse sehr hohe Konzentratio-
nen gemessen: Elektroden und Messgefass sorgfaltig reinigen
und konditionieren (Memory-Effekte).

Wourde die Standardaddition richtig durchgefuhrt? Ist das Vo-
lumen an der Pipettiereinheit richtig eingestellt worden?

Falls die Ergebnisse zu niedrig sind, sollten folgende Punkte
Uberprift werden:

1.

Konzentration zu hoch?
HMDE Uberladen, DME/SMDE einschalten?
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9.5 Aligemeine Regeln flir die VA-Spurenanalytik

Wahl des VA-Messmodus

797 VA Computrace — Software

4,

Puffer nicht in Ordnung?
Wenn nétig, neu herstellen.

Aufstockverhaltnis zu klein?

Aufstockverhaltnis zu hoch?

Folgende Punkte sollten bei der Auswahl des VA-Messmodus be-
achtet werden:

1.

DP (Differential-Puls) sollte immer zuerst gewahlt werden. Es ist
die umfassendste und am haufigsten angewendete voltam-
metrische Bestimmungsmethode und fur reversible wie irrever-
sible Systeme gleich gut geeignet. Sie bietet eine hohe Emp-
findlichkeit bis hinab zu 1078 mol/L und ein Trennungsvermao-
gen von 1:50'000.

DC (Direct Current = Gleichstromvoltammetrie) ist die klassi-
sche, einfachste VA-Methode mit begrenzter Empfindlichkeit
(bis zu 10 mol/L) und einem Trennungsvermogen von nur
1:10. Sie dient hauptsachlich als Lehrmodus, zum erklaren von
Reduktions- und Oxidationsprozessen und fir die Stripping Vol-
tammetry. In der Betriebsart Determination kann DC nur mit
den stationaren Elektroden (HMDE, RDE) eingesetzt werden.

NP (Normal Pulse) ist die klassische pulsvoltammetrische VA-
Methode mit direkter Strommessung. Sie eignet sich ebenso
gut fur irreversible wie fur reversible Systeme und bietet eine
hohere Empfindlichkeit als die DC-Voltammetrie. Der Messmo-
dus NP kann nur in der Betriebsart «Exploratory» verwendet
werden.

AC1 (Wechselstromvoltammetrie der 1. Harmonischen) eignet
sich vor allem fir Bestimmungen, die auf reversiblen Redox-
reaktionen beruhen und ist weitgehend unempfindlich gegen-
uber irreversiblen Reaktionen.

AC2 (Wechselstromvoltammetrie der 2. Harmonischen) eignet
sich ebenfalls fur Bestimmungen, die auf reversiblen Redoxreak-
tionen beruhen. Gegenlber dem Modus AC1 erreicht man oft
eine Steigerung an Empfindlichkeit, Auflésung und Trennfahig-
keit.

Achtung: Um im AC2 Modus messen zu kénnen, wahlen Sie
AC - Alternating Current Voltammetry als Mode im WORKING
METHOD SPECIFICATION Fenster, klicken Sie Edit paameters | || g

kreuzen Sie das Kastchen 2nd harmonic auf dem Voltammetric
Blatt des EDIT WORKING METHOD PARAMETERS Fensters an.

SqW (Square Wave Voltammetrie) eignet sich vor allem fur re-
versible Elektrodenprozesse und kinetische Untersuchungen.
Verwendet wird sie insbesondere flr empfindliche, inversvol-
tammetrische Bestimmungen an der HMDE oder RDE.

N
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7.

10.

11.

9.6

PSA (Potentiometric Stripping Voltammetry = Chronopotenti-
ometrie) dient hauptsachlich dazu, Amalgam-bildende Substan-
zen in organischer Matrix mit Hilfe von Quecksilberfilmelektro-
den ohne vorherigen Aufschluss zu bestimmen. Es konnen nur
Substanzen bestimmt werden, die ein Amalgam bilden.

CCPSA (Constant Current Potentiometric Stripping Analysis)
dient hauptsachlich dazu Substanzen in organischer Matrix mit
Hilfe von Quecksilberfilmelektroden oder Rotierenden Edel-
metallelektroden ohne vorherigen Aufschluss zu bestimmen.

CV (Cyclic Voltammetry = Zyklische Voltammetrie) dient haupt-
sachlich zur Untersuchung von reversiblen Elektrodenprozessen
und kinetischen Studien.

CVS (Cyclic Voltammetric Stripping) dient hauptsachlich dazu,
Organische Zusatze in Galvanikbadern zu bestimmen.

CPVS (Cyclic Pulse Voltammetric Stripping) dient hauptsachlich
dazu, Organische Zusatze in Galvanikbadern zu bestimmen.
CPVS ist ein chronoamperometrischer Modus, Strom wird ge-
gen Zeit gemessen.

Voltammetrische Probleme

Niedriger Grundstrom oder instabile Grundlinie

Mit allen Elektrodenarten:

1.
2.

Konzentration des Elektrolyten und pH der Losung Uberprifen.

Startspannung Start potential und Endspannung End potential
des Sweeps Uberprufen.

Ist die lonenkonzentration in der Losung zu hoch: Elektrolyt
verdunnen.

Ist die Probe entgast worden? Empfehlenswert ist eine Entga-
sung mit Stickstoff wahrend mindestens 5 min, bei alkalischen
Losungen sind ca. 10 min empfehlenswert.

Ist die Bezugselektrode gentigend aufgefullt (innen und aussen,
siehe Hardware-Gebrauchsanweisung)?

Elektrolytlosung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei organi-
schen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag oder weniger.

Mit DME/SMDE:

1.

Die Elektrode tropft unregelmassig: MME Uberprifen. Nadel
und Kapillare justieren. Falls notig, Kapillare auswechseln oder
Dichtungsnadel austauschen (siehe Hardware-Gebrauchs-
anweisung).

Abschlagmechanismus am VA Stand Uberprufen. Ist die Klopf-
starke zu schwach, die entsprechende Schlitzschraube am Ven-
tilblock wahrend des Betriebes in Gegenuhrzeigerrichtung dre-
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hen, bis bei jeder Klopfauslosung ein Tropfen abfallt (siehe
Hardware-Gebrauchsanweisung).

Ist der Gasdruck richtig eingestellt (1 bar)?

4. Ist die zu bestimmende Konzentration wesentlich tiefer als an-
genommen: Probevolumen erhohen oder Elektrodenart wech-
seln (z.B. HMDE).

Mit HMDE:

1. Die Elektrode tropft oder der Tropfen bleibt nicht hangen:
MME Uberprafen. Falls nétig, Kapillare auswechseln und Dich-
tungsnadel austauschen (siehe Hardware-Ge-
brauchsanweisung).

2. st die zu bestimmende Konzentration wesentlich hdher als an-
genommen: Probenvolumen reduzieren und Elektrodenart
wechseln (z.B. HMDE zu SMDE oder DME).

Mit RDE/SSE:

1. Ist die richtige RDE eingesetzt worden?

2. RDE austauschen.

3. st die Elektrode konditioniert worden (z.B. unter Verwendung
von Conditioning cycles und Cleaning potential)?

4. Ist die zu bestimmende Konzentration wesentlich héher als an-
genommen: Probevolumen reduzieren.

5. Normalerweise ist der Grundstrom hoher, wenn man die RDE

anstelle der MME verwendet. Ein Grundstrom von mehreren
100 nA ist durchaus moglich.

Kurven mit hohem Rauschen

797 VA Computrace — Software

Arbeiteten Sie im SQW Modus (falls ja, siehe SqW Problems, Kap.
9.6)? Falls nein:

Mit allen MME Typen:

1.
2.

Nadel justieren.

Kapillare wechseln und Nadel ersetzen (siehe Hardware Manu-
al).Falls notig die MME reinigen (siehe Hardware Manual).

Abschlagmechanismus am VA Stand Uberprufen. Ist die Klopf-
starke zu schwach, die entsprechende Schlitzschraube am Ven-
tilblock wahrend des Betriebes in Gegenuhrzeigerrichtung dre-
hen, bis bei jeder Klopfauslosung ein Tropfen abfallt (siehe
Hardware-Gebrauchsanweisung).

Elektrolytlosung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei organi-
schen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag oder weniger.

Mit DME/SMDE:

1.

Die Elektrode tropft unregelmassig: MME Uberprifen. Nadel
und Kapillare justieren. Falls ndtig, Kapillare auswechseln und

N
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Dichtungsnadel austauschen (siehe Hardware-Gebrauchs-
anweisung).

2. Tropft die Elektrode zu schnell: Voltage step time auf dem Blatt
Voltammetric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAME-
TERS reduzieren.

Mit HMDE:

1. Ist die Elektrodenoberflache tUberladen: Abscheidungsspannung
und -Zeit kontrollieren.

2. Kein Tropfen an der Kapillare: Kapillare auswechseln und Dich-
tungsnadel auswechseln (siehe Hardware-Gebrauchs-
anweisung).

SqW Problems

Um im “Square wave" Modus gute Resultate zu erhalten, sollten
die Potentiostat-Parameter Highest current range und Lowest cur-
rent range auf den gleichen Wert eingestellt werden. Um das opti-
male Strom-Niveau zu ermitteln, braucht es Tests. Es sollte so klein
wie moglich sein, aber grésser als der erwartete Maximalpeak (um
das Rauschen zu minimieren ohne die Peakform zu beeinflussen).

Beispiel:
(fir alle Messungen: Amplitude: 0.02 V, Frequenz: 50 Hz)

Highest current range:. 10 nA
Lowest current range. 10 nA

Zn/Cd/Pb/Cu-Determination/DIN-Puffer/SqW

Test Si_kap_nullserie
180n

Cd

160n|

1(8)

1400

1200

Highest current range: 1 pA
Lowest current range: 1 pA

N
()]
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1(A)

Zn/Cd/Pb/Cu-Determination/DIN-Puffer/SqW
Test Si_kap_nullserie

120n
Zn

1000

80.0n | od

60.0n

40.0n]

20.0n

100 0580 -060 -040 020 000
uv)

Highest current range: 10 pA
Lowest current range: 10 pA

< 600n]

120n ]

100n]

80.0n]

40.0n]

20.0n]

Zn/Cd/Pb/Cu-Determination/DIN-Puffer/SqW
Test Si_kap_nullserie

Standardadditionskurven sind nicht reproduzierbar
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Mit allen Elektrodenarten:

1. Methodenparameter Gberprifen (Ruhrzeit, etc.).

2. Pipettieren Uberprufen: Das Pipettieren der Standardlésungen
muss durch ein und dieselbe Person oder mit demselben Gerat
bzw. derselben Pipette durchgefuhrt werden. Ist die Pipettie-
reinheit korrekt benutzt worden? Wann sind die Pipetten zu-
letzt kalibriert worden (GLP)?

3. Organische Bestandteile storen die Analyse: UV-Aufschluss oder
gleichwertige Probenvorbereitung durchfihren.

4. Sind die Kalibrierlésungen zu alt?

5. Ware eine Kalibrierkurve besser geeignet?

Mit MME:

1. MME uberprufen, wenn nétig Kapillare und Dichtungsnadel
auswechseln (siehe Hardware-Gebrauchsanweisung).

2. Die Linearitat an der HMDE ist naturgemass nicht so gut wie an
der DME. Der lineare Bereich ist im allgemeinen nicht grésser
als 1 - 2 Zehnerpotenzen.

Mit RDE/SSE:

1. RDE Uberprufen (siehe Hardware-Gebrauchsanweisung).

N
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Peak verschoben

Kein Peak gefunden

pH der Lésung Uberprifen und einstellen.

Elektrolytzusammensetzung Uberprifen und wenn nétig korri-
gieren. Benutzen Sie anstelle einer Saure eine Pufferlésung.

Aufstockung mit Standard durchfiihren, um zu kontrollieren, ob
der richtige Peak ausgewertet wurde.

Organische Bestandteile storen die Analyse: UV-Aufschluss oder
gleichwertige Probenvorbereitung durchfihren.

Halbstufenpotential im Gerat neu eingeben und die Ergebnisse
neu berechnen.

Bezugselektrode Uberprufen (siehe Hardware-Gebrauchs-
anweisung).

Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei organi-
schen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag oder weniger.

Mit allen Elektroden-Typen:

1.

Der Peak ist nur verschoben: Halbstufenpotential einstellen und
die Resultate neu berechnen lassen.

Die Probenkonzentration ist zu klein: Probevolumen oder Pro-
benmenge erhdéhen.

Startspannung Start potential und Endspannung End potential
des Sweeps Uberprifen.

Elektrolytlosung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei organi-
schen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag oder weniger.

Organische Bestandteile storen die Analyse: UV-Aufschluss oder
gleichwertige Probenvorbereitung durchfihren.

Mit DME/SMDE:

1.

Die Konzentration des zu bestimmenden lons ist zu klein, statt
DME oder SMDE die HMDE (Stripping Voltammetrie) verwen-
den.

Mit HMDE:

1.

Ist der Komplexbildner vergessen worden? (Adsorptive Strip-
ping Voltammetrie).

Die Abscheidungszeit Depeosition time flr die Inversvoltam-
metrie ist zu kurz: Abscheidungszeit auf dem Blatt Voltam-
metric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAMETERS er-
hohen.

Kein Hg-Tropfen an der Kapillare: MME Gberprufen. Dichtungs-
nadel und Kapillare justieren. Falls notig, Kapillare auswechseln
und Dichtungsnadel austauschen (siehe Hardware-
Gebrauchsanweisung).

Mit RDE/SSE:
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Der Grundstrom ist zu hoch: Versuchen Sie den Grundstrom
durch elektrochemisches Konditionieren zu verbessern.

Die Abscheidungszeit Depesition time flr die Inversvoltam-
metrie ist zu kurz: Abscheidungszeit auf dem Blatt Voltam-
metric im Fenster EDIT WORKING METHOD PARAMETERS er-
hohen.

Der Peak ist im obersten mA-Bereich

Doppelpeak
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Mit allen Elektrodenarten:

1.

Die Konzentration des zu bestimmenden lons ist zu hoch: Pro-
bevolumen reduzieren, Analyse nochmals durchfihren.

Mit HMDE:

1.

Die Abscheidungszeit Deposition time ist zu hoch: Abschei-
dungszeit reduzieren.

2. Falls nétig, anstelle der HMDE die SMDE- oder DME-Elektrode
benutzen.

Mit RDE/SSE:

1. Der Grundstrom ist zu hoch, Elektrode neu polieren.

2. Die Abscheidungszeit Deposition time ist zu hoch: Abschei-
dungszeit reduzieren.

3. Abscheidungsspannung Deposition potential Uberprifen.

Mit allen Elektrodenarten:

1.

Organische Bestandteile storen die Analyse: UV-Aufschluss oder
geeignete Probenvorbereitung durchfihren.

Elektrolytlosung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei organi-
schen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag oder weniger.

Ist ein zweites Element beim selben Potential vorhanden: Probe
mit diesem Element aufstocken und Analyse nochmals durch-
fuhren. Wenn der zweite Peak hoher geworden ist, ist das
zweite Element anwesend. Ware es moglich, dieses zweite
Element selektiv mit einem Komplexbildner zu maskieren?

Bei Cu: ohne Chlorid im Elektrolyten arbeiten oder Chloridkon-
zentration massiv erhéhen.

Fallt eine Substanz im Messgefass aus (z.B. Bleiperchloratstan-
dard mit KClI als Elektrolyt)?

Andere zusammengesetzte Eluenten ausprobieren (Komplex-
bildnersubstanz).

Methodenparameter Uberprufen.

Anderen Messmodus wie ACT ausprobieren. Ist eine Substanz
reversibel und die zweite irreversibel, so wird mit AC1 nur die
reversible Substanz detektiert.
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Mit MME:

1. MME Uberprifen, wenn nétig Kapillare und Dichtungsnadel
auswechseln (siehe Hardware-Gebrauchsanweisung).

Mit RDE/SSE:

1. RDE Uberprufen und falls nétig neu polieren (siehe Hardware-
Gebrauchsanweisung).

Peaks der Standardaddition verschoben

Mit allen Elektrodenarten:
1. Standardlésungen zu stark angesauert.

2. Pufferkapazitat des Elektrolyten nicht ausreichend: Elektrolytvo-
lumen erhéhen.

3. Elektrolytlésung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei organi-
schen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag oder weniger.

Mit HMDE:

1. Bei Verwendung der HMDE sind Potentialverschiebungen Uber
20...30 mV oft normal und damit zu akzeptieren; besonders bei
der Adsorption Stripping Voltammetrie.

Mit RDE/SSE:

1. Elektrodenoberflache Uberladen: Probevolumen reduzieren.

Keine Aufstockung

Mit allen Elektrodenarten:

1. Ist die richtige Standardlosung benutzt worden oder ist die
Konzentration zu klein: Volumen der Standardaddition erhéhen
oder hohere Konzentration anwenden oder Probenmenge ent-
sprechend reduzieren.

2. Organische Bestandteile storen die Analyse: UV-Aufschluss oder
geeignete Probenvorbereitung durchfuhren.

3. Konzentration des Analyten zu gross: Verdinnen.

4. Elektrolytlésung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei organi-
schen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag oder weniger.

Mit HMDE:

1. Standard-Losung, die Metallkomplexbildner enthalten brauchen
Zeit den Komplex zu formen.

Ausreisser / Signalspriinge im Voltammogramm

1. Fir MME: Elektrode Uberprufen.

2. Dynamischen Bereich des Potentiostaten reduzieren (siehe Po-
tentiostat, Kap. 3.3).
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Sauerstoff in der Messlosung

Sauerstoff kann elektrochemisch reduziert werden und gibt im Vol-
tammogramm zwei Stufen, wovon eine durch das Auftreten eines

ausgepragten Maximums gekennzeichnet ist. Die Sauerstoffreduk-
tion kann aus zwei Grinden stéren:

e Die Signale der zu bestimmenden Substanzen werden durch die
Sauerstoffstufen Uberdeckt. Dies macht sich vor allem in der
Spurenanalyse bemerkbar, weil der Sauerstoff in luftgesattigten
Losungen in relativ hoher Konzentration vorliegt (ca. 8 mg/L bei
Raumtemperatur).

e Das beim 1. Schritt der Sauerstoffreduktion gebildete Was-
serstoffperoxid kann mit bestimmten Substanzen weiter reagie-
ren.

Aus diesen Grinden muss der Sauerstoff vor der polarographischen
Analyse durch Sattigen mit einem Inertgas (meist Stickstoff) aus der
Messlosung entfernt werden. Bei dem am 797 VA Computrace
Stand ab Werk eingestellten Inertgasdurchsatz von ca. 20 L/h ge-
nugt dazu im allgemeinen eine Entliftungszeit von 3...5 Minuten.

Vergleichen Sie die Kurven (0.1 mol/L KNO3) vor und nach dem
Entliften:

Vor dem Entluften (Hat noch Sauerstoff in der Losung):

-a00n]

-300n

1(8)

-200n |

~00r ]

T T T T T T
000 025 080 075 100 125
U

Nach dem EntlUften (Sauerstoff aus der Losung entfernt):

N

797 VA Computrace - Software 81



9 Fehlerbehebung (., Metrohm

-60.0n]
-50.0n]

-40.0n ]

1A

-30.0n]

-20.0n ]

-10.0n]

——————
0.00 -0.50 -1.00 -1.50
U i)

Ungeeignete Zwischenelektrolytlosung in der Bezugselektrode

Bei der Wahl der Zwischenelektrolytlésung in der Bezugselektrode
mussen mogliche Komplikationen mit den in der Messlésung vor-
handenen Substanzen in Betracht gezogen werden.

Bei der haufig verwendeten Zwischenelektrolytlésung KCl 3 mol/L
kénnen z.B. folgende Stérungen auftreten:

e Ausfallung von KCIO4 im Keramikdiaphragma bei
Grundelektrolyten, welche HCIO4 enthalten
Bei teilweiser Verstopfung konnen unerklarliche Nebenpeaks
auftreten. Zur Vermeidung von solchen Ausfallungen muss bei
HCIO4-haltigen Messlosungen eine Kalium-freie Zwischenelekt-
rolytlédsung (z.B. NaCl 3 mol/L) eingesetzt werden.

e Einschleppen von Chlorid durch KCI-Ausfluss aus
der Bezugselektrode
Der Ausfluss von Zwischenelektrolyt aus dem Keramikdia-
phragma des Elektrolytgefasses 6.1245.010 (Bestandteil der
Bezugselektrode) betragt 2...5 ul/h. Das so in die Messlosung
ausfliessende Chlorid kann bei der Cu-Bestimmung Stérungen
hervorrufen (siehe also Komplexbildung, Kap. 9.6). Als Gegen-
massnahme empfiehlt sich die Verwendung von Chlorid-freien
Zwischenelektrolytlésungen (z.B. KNOs ges.).

Uberladen der Arbeitselektrode

Die Anreicherung von Spezies an polarisierten Elektroden fuhrt bei
ungunstigen Verhaltnissen (grosse Konzentrationen und/oder lange
Anreicherungszeiten) zu Uberladungserscheinungen wie nichtlinea-
re Aufstockungen oder Aufsplittung in Mehrfach-Peaks, die durch
Sattigung und unterschiedliche Abscheidungsformen verursacht
werden.

Eine kiirzere Anreicherungszeit fihrt meistens zur Losung des
Problems. Als Faustregel gilt, dass im allgemeinen nur in Losungen
mit einer Massenkonzentration p < 0.5 mg/L (= 0.5 ppm) Uberhaupt
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angereichert werden soll. In verschiedenen Fallen kann auch bereits
ab Konzentrationen p < 100 pg/L ohne Anreicherung gearbeitet

werden (z.B. DP-Voltammetrie an der HMDE oder auch an der
DME).

Die Auswirkungen einer zu langen Anreicherungszeit zeigen die
beiden folgenden Beispiele:
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¢ Nickel- und Kobalt-Bestimmung im Spurenbereich
durch kathodische Adsorptionsinversvoltammetrie
(mit Dimethylglyoxim-Komplexen)
Die Verlangerung der Anreicherungszeit von 30 s auf 120 s (bei
sonst identischen Messparametern) fuhrt zu nichtlinearen Auf-
stockungen und im Falle des Nickels zusatzlich zu Verschiebun-

gen des Peakmaximums:
Anreicherungszeit: 30 s

/J\L

Messlésung:
Grundelektrolyt:

Aufstockung:
Elektrode:

Anreicherungszeit: 120 s
Ni

Co
m‘

20 pg/L Ni; 20 pg/L Co

0.1 mol/L NH4CI/NH3; pH =9.3
5.10™ mol/L Dimethylglyoxim (DMG)
mit je 200 ng Ni/ 200 ng Co

HMDE

¢ Quecksilber-Bestimmung an der Goldelektrode
Beim Verlangern der Anreicherungszeit von 30 s auf 240 s tre-
ten beim Aufstocken Nebenpeaks auf:

Anreicherungszeit: 30 s

Hg

Messldsung:
Grundelektrolyt:
Aufstockung:
Elektrode:

Anreicherungszeit: 240 s

ﬂl\

100 pg/L Hg
HCIO4/HCI
mit je 1 ng Hg
Au-RDE
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Storungen an der HMIDE durch Gas-Bildung

Komplexbildung

797 VA Computrace — Software

Bilden sich bei der HMDE wahrend der Abscheidungsphase Gase,
kann es zum Tropfenabfall oder zu einem Kontaktunterbruch in der
Hg-Kapillare kommen. Das folgende Beispiel zeigt einen solchen
Fall:

e Bestimmung von Zink in deionisiertem Wasser
Wird die Zink-Probe mit HCIO4 auf pH = 2 angesauert, so bildet
sich bei der zur Anreicherung gewahlten Spannung auch Was-
serstoff. Dies fuhrt im vorliegenden Beispiel bei der 2. Aufsto-
ckung dazu, dass ein Hg-Tropfen vorzeitig abfallt und somit
keine Auswertung vorgenommen werden kann. Wird Acetat-
puffer (pH = 4.64) eingesetzt, treten keine derartigen Schwie-
rigkeiten auf. Voraussetzung dafur ist allerdings, dass Chemika-
lien hochster Reinheit verwendet werden, um den Zink-
Blindwert moglichst niedrig zu halten (empfehlenswert ist die
Herstellung des Acetatpuffers aus reinstem Ammoniak und
reinster Essigsaure).

Grundelektrolyt: Grundelektrolyt:
0.01 mol/L HCIO4; pH = 2 Acetatpuffer pH = 4.64
Zn Zn

n

Messlésung: Deionisiertes Wasser
Aufstockung: mit je 50 ng Zn
Elektrode: HMDE (Anreicherung 60 s bei —1.2 V)

Polarographisch bestimmbare Substanzen konnen je nach Zusam-
mensetzung der Messlosung in verschiedenen komplexierten For-
men vorliegen. Da mit der Komplexierung immer auch eine Ver-
schiebung des Halbstufenpotentials und des Grenzstromes verbun-
den ist, kdnnen Schwierigkeiten bei der Peak-Auswertung entste-
hen. Solche Schwierigkeiten mussen durch entsprechende Verande-

N
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rungen in der Zusammensetzung des Grundelektrolyten behoben
werden.

Ist es nicht mdglich, die stérenden Komplexbildner aus der Mess-
|6sung zu entfernen oder sie durch geeignete Substanzen zu mas-
kieren, hilft oft eine pH-Anderung des Grundelektrolyten. Eine wei-
tere viel benutzte Massnahme ist die Zugabe eines stark komplexie-
renden Liganden (z.B. EDTA), um die zu bestimmende Substanz
vollstandig in eine definierte Form zu bringen. Die letztere Moglich-
keit wird auch im folgenden Beispiel benutzt:

¢ Kupfer-Bestimmung in chloridhaltigen Losungen
Kupfer kann in chloridhaltigen Lésungen sowohl als CuCls®™-
Komplex wie auch als CuCl, -Komplex vorliegen. Die beiden
zugehdrigen Strompeaks liegen nahe beieinander. In ungunsti-
gen Fallen ist die Bestimmung des Kupfers nicht méglich. Die
Schwierigkeiten verschwinden nach der Zugabe des Komplex-
bildners EDTA, weil nun alles Kupfer vollstandig als Cu-EDTA-
Komplex vorliegt. (Auch die Erhéhung der Chloridkonzentration
[z.B. durch Zusatz von 1 mL einer 1.5 mol/L KCl-Losung héchs-
ter Reinheit pro 10 mL Messlosung] ergabe einen eindeutig de-
finierten Strompeak fur CuCl;.)

Grundelektrolyt: Grundelektrolyt:
ohne EDTA mit EDTA (0.001 mol/L)

cucl,>

CuEDTA
Messlésung: 25 ng/L Cu; 10 puL HCI 30%
Aufstockung: mit je 250 ng Cu
Elektrode: HMDE (Anreicherung 90 s bei =600 mV)

Peak auf stark gekriimmter Basislinie

Liegen Peaks auf stark gekrimmter Basislinie vor, so sollte in erster
Linie durch chemische oder messtechnische Gegenmassnahmen
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9.6 Voltammetrische Probleme

Peak-Uberlappung
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versucht werden, die Beeintrachtigung der Peakauswertung durch
die stark gekrimmte Basislinie zu beseitigen. Solche Massnahmen
sind u.a. langere Entliftungszeiten (siehe Sauerstoff in der Messlo6-
sung, Kap. 9.6), Anderung des pH-Wertes, Anderung der Grund-
elektrolytkonzentration, Anderung oder Wechsel des Grundelektro-
lyten, Einsatz von Komplexbildnern (siehe Komplexbildung, Kap.
9.6), langere Anreicherungszeiten und Wechsel der Messtechnik.

Falls die Krimmung der Basislinie durch die oben genannten Mass-
nahmen nicht oder nur teilweise beseitigt werden kann, besteht
beim VA Computrace 797 die Moglichkeit, gekrimmte Basislinien
durch die Wahl von Polynomial oder Exponential flr den Basisli-
nientyp Type (siehe Basislinie, Kap. 5.2).

Eine weitere Moglichkeit zur Auswertung von Peaks auf gekrimm-
ten Basislinien bietet die Hintergrundkompensation (Background
subtraction), dies vor allem dann, wenn die gekrimmte Basislinie
eindeutig auf den Grundelektrolyten zurtickzufihren ist (siehe Blatt
«Determination», Kap. 5.2).

Falls die Peaklberlappung einen kritischen Grad erreicht hat, bei
dem die berechnete Peakhdhe bzw. Peakflache durch den Nach-
barpeak verfalscht wird, wird empfohlen, die Uberlappung durch
einen Wechsel bei der Berechnung der Basislinie zu bertcksichti-
gen. Wahlen Sie dazu die Optionen Front end oder Rear end fUr

den Basislinienbereich Scope (siehe Basislinie, Kap. 5.2).

Falls die Uberlappung zu gross ist, kann der Peak nicht mehr aus-
gewertet werden. In diesem Fall muss durch chemische oder mess-
technische Gegenmassnahmen versucht werden, solche Peaks bes-
ser zu trennen. Mogliche Massnahmen sind u.a. Anderung des pH-
Wertes, Anderung der Grundelektrodenkonzentration, Wechsel des
Grundelektrolyten, Einsatz von Komplexbildnern (siehe
Komplexbildung, Kap. 9.6), langere Anreicherungszeiten und Ande-
rung oder Wechsel der Messtechnik.

e Bestimmung von Blei und Thallium
Bei einem Grundelektrolyt mit pH = 1 Uberlappen Pb und Tl-
Peak sehr stark. Durch pH-Anderung auf pH = 13 werden die
beiden Peaks getrennt. (Die Trennung von Blei und Thallium
kann auch durch Nachelektrolyse oder in Acetatpuffer mit ED-
TA vorgenommen werden.)

Grundelektrolyt: Grundelektrolyt:
pH =1 pH =13
Pb

N
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Messlésung: 0.5 mg/L Pb; 1 mg/L Tl
Aufstockung: mit je 10 ug Pb und 10 pg Tl
Elektrode: SMDE

Kalibrierung mit chemisch nicht isoformen Standards

Bei allen moglichen calibration-Techniken muss sichergestellt wer-
den, dass die zur Kalibrierung verwendeten Standards chemisch
isoform sind mit den zu bestimmenden Substanzen. Die Standard-
substanzen mussen also die gleiche Wertigkeit (z.B. bei Fe, Al) oder
Komplexbildungsform (z.B. bei As, Cr, Se) aufweisen, wie die in der
Messldsung bereits vorhandenen Substanzen. Ist dies nicht der Fall,
kann die Kalibrierung wegen der unterschiedlichen Peakspannun-
gen und Empfindlichkeiten vollstandig falsche Resultate liefern.

Ergebnisse nicht reproduzierbar

Voltammetrische Messungen (inklusive CVS und CPVS!) sind stark
temperaturabhangig.

Damit die Messergebnisse reproduzierbar sind, sollten folgende
Punke beachtet werden:

e Vermeiden Sie starke temperaturschwankungen im Labor.

e Stellen Sie das Gerat nicht direkt unter dem Auslass einer
Klimaanlage auf.

e Verwenden Sie bei Bedarf eine thermostatisierbare Messzel-
le mit Anschluss an einen Thermostaten/Kryostaten.
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Softwarelizenzvereinbarung

Softwarelizenzvereinbarung

797 VA Computrace — Software

Die Nutzung dieser Software unterliegt der nachfolgend aufgefihr-
ten Lizenzvereinbarung zwischen Ihnen und Metrohm AG. Diese Li-
zenzvereinbarung haben Sie bereits mit der Offerte erhalten und
zur Kenntnis genommen und mit Erteilung Ihres Auftrags an die
Metrohm AG oder an eine ihrer Vertriebsgesellschaften bzw. mit
der Auftragsbestatigung durch Metrohm oder eine ihrer Vertriebs-
gesellschaften akzeptiert. Spatestens mit der Benutzung der Soft-
ware zeigen Sie an, dass Sie die Lizenzvereinbarung kennen und
mit deren Bestimmungen einverstanden sind.

1. Metrohm gewahrt lhnen das nicht Ubertragbare und nicht
ausschliessliche Recht, die Software in Verbindung mit Me-
trohm-Analysengeraten einzusetzen.

2. Die Urheberrechte an der Software verbleiben bei Metrohm
oder einem Lizenzgeber von Metrohm. Hinweise auf vertrauli-
che Behandlung, Eigentumsvermerke oder Urheberrechtsver-
merke durfen von Ihnen weder verandert noch entfernt wer-
den. Sie durfen die Software weder verkaufen, noch vermieten
oder an Dritte sonst wie weitergeben, es sei denn fur den
Gebrauch mit Analysengeraten der Metrohm-Gruppe und falls
der Dritte die Bestimmungen dieser Lizenzvereinbarung aus-
drucklich akzeptiert. Nicht gestattet ist sodann das Verandern
und das Kopieren der Software als Ganzes und in Teilen. Zulas-
sig ist nur die Erstellung einer Kopie zu Back-up-Zwecken.

3. Die LizenzgebUhr fur die beschriebene Nutzung ist im Kauf-
preis des Analysengerats inbegriffen oder wird bei separater
Abgabe der Software mit dieser in Rechnung gestellt. Sollten
Sie den Kaufpreis oder die Lizenzgebuhr aus irgendeinem
Grunde bei Falligkeit nicht vollumfanglich bezahlen, erlischt das
Nutzungsrecht an der Software und Metrohm kann deren
Ruckgabe oder deren Loschung in Ihrem System verlangen.

4. Metrohm bietet Ihnen Gewahr dafur, dass sich die Software
beim ordnungsgemassen Betrieb zum angebotenen Einsatz mit
Analysengeraten der Metrohm-Gruppe eignet und dass die
Software ordnungsgemass auf dem Datentrager gespeichert
ist. Trifft dies nicht zu, kédnnen Sie von Metrohm und/ oder ih-
rer Vertriebsgesellschaft verlangen, dass Ihnen gegen Ruickga-
be der beanstandeten eine neue einwandfreie Software zur
Verfugung gestellt wird. Diese Gewahrleistung richtet sich aus-
schliesslich an den Erstbetreiber der Software.
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Jede weitergehende Gewahrleistung und Haftung wird von
Metrohm und ihrer Vertriebsgesellschaft ausgeschlossen.
Metrohm und ihre Vertriebsgesellschaft haften insbesondere
weder fur Drittschaden oder Folgeschaden, Datenverluste, ent-
gangenen Gewinn, Betriebsunterbruch etc.

Diese Vereinbarung gilt bis sie beendet wird. Sie kénnen
diese Vereinbarung beenden, indem Sie die Software sowie je-
de Kopie davon vernichten. Die Vereinbarung wird ausserdem
beendet, wenn Sie gegen eine ihrer Bestimmungen verstossen.
Auch in diesem Fall missen Sie die Software sowie jede Kopie
vernichten, wobei Metrohm zudem das Recht hat, dies von Ih-
nen ausdrucklich zu verlangen.

Anderungen und Erganzungen dieser Vereinbarung bedur-
fen der Schriftform. Das Schrifterfordernis gilt auch fur eine
Anderung dieser Bestimmung. Sollten Teile dieser Vereinba-
rung nichtig oder rechtsunwirksam sein oder werden, gilt der
Rest der Vereinbarung weiter. Die Vereinbarung ist dann so
auszulegen und anzuwenden, dass der mit dem unwirksamen
Teil angestrebte Zweck dennoch so weit als mdglich erreicht
wird.

Gerichtsstand: Fur die Beurteilung allfalliger Streitigkeiten aus die-
ser Vereinbarung sind die Gerichte am Sitz der Metrohm AG zu-
standig. Metrohm kann auch den Gerichtsstand am Sitz des Beklag-
ten beanspruchen.
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Konformitatserklarung — Softwarevalidierung

Konformitatserklarung — Softwa-
revalidierung

797 VA Computrace — Software

Die Software "VA Computrace 797" wurde in Bezug auf Design,
Test und Unterhalt gemass den Anforderungen des Qualitatssys-
tems I1SO 9001 entwickelt. Die Vorgehensweise bei der Programm-
entwicklung ist im Dokument "Project procedure for creating
Metrodata software" (in Englisch) beschrieben, das bei Metrohm
auf Anfrage erhaltlich ist.

Die Software wurde in Bezug auf Funktionalitat sowie Richtigkeit
und Genauigkeit der Resultate validiert. Die technischen Spezifika-
tionen und die Softwarefunktionen sind in der
Gebrauchsanweisung beschrieben.

Herisau, 08. June 2007

~ N /Z
i) LA/ %%M

Vg K

D. Strohm Ch. Buchmann
Vice President Production and
Head of R&D Quality Assurance Manager

N
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