IC Professional Detector

IC Amperometric Detector

Handbuch

8.850.8062DE / 2020-09-25

£ Metrohm






£ Metrohm

Metrohm AG

CH-9100 Herisau

Schweiz

Telefon +41 71 353 85 85
Fax +41 71 353 89 01
info@metrohm.com
www.metrohm.com

IC Professional Detector

IC Amperometric Detector

2.850.9110

Handbuch

8.850.8062DE / 2020-09-25



Technical Communication
Metrohm AG

CH-9100 Herisau
techcom@metrohm.com

Diese Dokumentation ist urheberrechtlich geschutzt. Alle Rechte vorbehal-
ten.

Diese Dokumentation wurde mit grosster Sorgfalt erstellt. Dennoch sind
Fehler nicht vollstandig auszuschliessen. Bitte richten Sie diesbezugliche
Hinweise an die obenstehende Adresse.



Inhaltsverzeichnis

Inhaltsverzeichnis
1 Einleitung 1
1.1 Geratebeschreibung ... 1
1.2  Bestimmungsgemasse Verwendung ..................ccccocceennnnn 2
1.3 Sicherheitshinweise ........................cooooeei 2
1.3.1 Allgemeines zur Sicherheit ..., 2
1.3.2 Elektrische Sicherheit ... 2
1.3.3 Umgang mit FIUssigKeiten .........ooooiiiiiiiiiii 3
1.3.4 Brennbare Losungsmittel und Chemikalien ..o 3
1.3.5  Recycling und ENtSOIrQUNG ......oooviiiiiiiiiiii e 3
1.4  Angaben zur Dokumentation .................c.ccccoooiiiiin 4
1.4.1 Inhalt und Umfang ..o 4
1.4.2 Darstellungskonventionen ...........cccoccciiiiiiiiiii 4
2 Gerateubersicht 6
2.1 Vorderseite ............cccoooiiiiiiiiii e 6
2.2 RUCKSEIte ... 7
3 Installation 8
3.1  Gerataufstellen ... 8
3.1.1 VEIPACKUNG ..ot 8
3.1.2 KONTrONE oo, 8
3.1.3  AUFSTEllUNGSOTt Lo 8
3.2 Amperometrischen Detektor einsetzen ............................ 8
3.3 Amperometrischen Detektor in Betrieb nehmen ............. 11
3.3.1 Geratetest mit Dummy-Zelle ..o 11
3.3.2 LeCkSeNSOr tESTEN .. oo 13
3.3.3  Vorwarmkapillare testen ..o, 14
3.3.4  Detektor-Auslasskapillare testen ..........ccoocviiiiiiiiiii, 15
3.3.5  Messzelle teSTEN ..vviiiiiiiii i 16
3.3.6 Messzelle entllften ..., 19
3.4 Elektrodenkabel anschliessen ...................cccoccoiiinnnnn. 20
3.5 Fronthaube aufsetzen ...................cccciiiiii 21
4 Betrieb und Wartung 22
41 Betrieb ... 22
4.2 Pflege ... 22
4.3  Wartung durch Metrohm-Service ................cccocceiiiinnnn, 23
4.4 WaArtuUNg .........oooiiiiiii e 23
4.4.1 WaATUNG oo 23
2.850.9110 IC Amperometric Detector 1l



v

Inhaltsverzeichnis

4.4.2  Vorwarmkapillare Warten ..........ccooooiiiiiii 23
4.5 Stilllegung ... 24
5 Problembehandlung 25
5.1 Probleme mit der Hardware ..........................cccooce i, 25
5.2  Probleme mit der Basislinie ...................ccoccoiiiii. 25
5.3 Allgemeine Bemerkungen zu Empfindlichkeitsschwan-
KUNGEN ..o 28
5.4 Probleme mit der Empfindlichkeit .................................. 28
5.5 Probleme mitdem Druck .................cccccccciiiii 29
5.6 Probleme mit dem Messsignal ...................c.ccoooiiiiin 29
5.7 Probleme mit dem Chromatogramm ............................... 30
5.8 Weitere Probleme .................coooiii 31
5.9 Systematische Fehlerdiagnose .......................ccccocni 32
6 Technische Daten 34
6.1  Amperometrischer Detektor ..................cccccooiiiiii . 34
7 Zubehor 36
Index 37

2.850.9110 IC Amperometric Detector



Abbildungsverzeichnis

Abbildungsverzeichnis

AbbIldUNg T VOrderseite . ....oooviiiii e 6
ABDIIAUNG 2 RUCKSEITE . 7
Abbildung 3 Detektor @INSETZEN .......c.oiiiiiiiii i 9

2.850.9110 IC Amperometric Detector






1 Einleitung

1 Einleitung

1.1 Geratebeschreibung

Der IC Amperometric Detector ist ein intelligenter amperometrischer
Detektor, der im Detektorraum der Gerate der 850 Professional IC, der
881 Compact IC pro und der 882 Compact IC plus Geratefamilie einge-
setzt wird.

Mit dem IC Amperometric Detector kdnnen elektroaktive Substanzen in
der mobilen Phase eines IC-Systems bestimmt werden. Fur die Bestim-
mung werden amperometrische Methoden verwendet, welche eine her-
vorragende Sensitivitat mit einem hohen Mass an Selektivitat kombinieren.

Der eingebaute Potentiostat generiert die Spannungen fur die Gleichstro-
mamperometrie (DC), fur die Pulsamperometrie (PAD) und die flexible
integrierte Pulsamperometrie (flexIPAD) sowie fur die Aufnahme von Cyc-
lovoltammogrammen.

Die eingebaute Vorwarmkapillare stellt eine konstante Temperatur des Elu-
enten an der Zelle sicher.

Der eingebaute Lecksensor detektiert einerseits ausgelaufene FlUssigkeit
im Inneren des Detektors, andererseits spricht er auch an, wenn sich in der
Wanne an der Vorderseite des Detektors zuviel Flussigkeit angestaut hat.
Als Folge davon wird das leckende Gerat abgestellt und die laufenden
Bestimmungen abgebrochen.

Der IC Amperometric Detector kann nur zusammen mit dem IC-Gerat ver-
wendet werden. Er wird in den Detektorraum des IC-Gerates eingesetzt.

Das IC-System wird mit der Software MagIlC Net™ bedient. Wenn das
IC-Gerat eingeschaltet ist, erkennt MaglC Net™ den IC Amperometric
Detector automatisch und Uberpruft dessen Funktionsfahigkeit.

MaglC Net™ steuert und Uberwacht alle zu einem IC-System zusammen-
gefassten Gerate, wertet die gemessenen Daten aus und verwaltet diese
in einer Datenbank.

Weitere Informationen zur Bedienung von MaglC Net™ finden Sie in der
Online-Hilfe und dem Bedienungslehrgang zu MaglIC Net™.
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1.2 Bestimmungsgemdsse Verwendung

1.2 Bestimmungsgemasse Verwendung

Der IC Amperometric Detector wird fur die amperometrische Detektion in
einem IC-Gerat verwendet. Er dient der prazisen Bestimmung von elektro-
aktiven Substanzen in der mobilen Phase eines IC-Systems oder allgemein
eines FlUssigkeitschromatographie-Systems.

Wie das zugehorige IC-Gerat, wird auch der IC Amperometric Detector flr
die Arbeit mit Chemikalien und brennbaren Proben verwendet. Die Ver-
wendung des IC Amperometric Detector erfordert dabei vom Anwender
grundlegende Kenntnisse und Erfahrung im Umgang mit giftigen und atz-
enden Substanzen. Ausserdem sind Kenntnisse in der Anwendung von
Brandschutzmassnahmen notwendig, die in Laboratorien vorgeschrieben

sind.
13 Sicherheitshinweise
1.3.1 Allgemeines zur Sicherheit

WARNUNG

Betreiben Sie dieses Gerat ausschliesslich gemass den Angaben in dieser
Dokumentation.

Dieses Gerat hat das Werk in sicherheitstechnisch einwandfreiem Zustand
verlassen. Zur Erhaltung dieses Zustandes und zum gefahrlosen Betrieb des
Gerates mussen die nachfolgenden Hinweise sorgfaltig beachtet werden.

1.3.2 Elektrische Sicherheit

WARNUNG

Nur von Metrohm qualifiziertes Personal ist befugt, Servicearbeiten an
elektronischen Bauteilen auszufthren.

.ﬁ WARNUNG

Offnen Sie niemals das Gehause des Gerates. Das Gerat konnte dabei
Schaden nehmen. Zudem besteht eine erhebliche Verletzungsgefahr,
falls dabei unter Strom stehende Bauteile beriihrt werden.

Im Inneren des Gehauses befinden sich keine Teile, die durch den
Benutzer gewartet oder ausgetauscht werden konnen.
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1 Einleitung

Schutz gegen statische Ladungen

/\é WARNUNG

Elektronische Bauteile sind empfindlich gegentber elektrostatischer Auf-
ladung und koénnen durch Entladungen zerstort werden.

Ziehen Sie unbedingt das Netzkabel aus der Netzanschluss-Buchse,
bevor Sie elektrische Steckverbindungen an der Geraterlckseite herstel-
len oder trennen.

133 Umgang mit Fliissigkeiten

VORSICHT

Uberpriifen Sie periodisch alle Verbindungen des Systems auf Lecks.
Beachten Sie die entsprechenden Vorschriften beziiglich Umgang mit
entflammbaren und/oder giftigen Flussigkeiten und deren Entsorgung.

134 Brennbare Losungsmittel und Chemikalien

WARNUNG

Bei Arbeiten mit brennbaren Losungsmitteln und Chemikalien sind die
einschlagigen Sicherheitsmassnahmen zu beachten.

= Stellen Sie das Gerat an einem gut bellfteten Standort (z. B. Abzug)
auf.

= Halten Sie jegliche Zundquellen vom Arbeitsplatz fern.

= Beseitigen Sie verschittete FlUssigkeiten und Feststoffe unverziglich.

= Befolgen Sie die Sicherheitshinweise des Chemikalienherstellers.

135 Recycling und Entsorgung

Dieses Produkt fallt unter die Europaische Richtlinie 2012/19/EU, WEEE —
Waste Electrical and Electronic Equipment.

Die korrekte Entsorgung Ihres alten Gerates hilft, negative Folgen auf die
Umwelt und die Gesundheit zu verhindern.

] Genaueres zur Entsorgung lhres alten Gerates erfahren Sie von den loka-
len Behdrden, von einem Entsorgungsdienst oder von threm Handler.
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1.4 Angaben zur Dokumentation

1.4

1.41

1.4.2

Angaben zur Dokumentation

VORSICHT

Lesen Sie bitte die vorliegende Dokumentation sorgfaltig durch, bevor
Sie das Gerat in Betrieb nehmen. Die Dokumentation enthalt Informati-
onen und Warnungen, welche vom Benutzer befolgt werden mussen,
um den sicheren Betrieb des Gerates zu gewahrleisten.

Inhalt und Umfang

Inhalt dieses Handbuchs
Dieses Handbuch beschreibt:

= Die Installation des IC Amperometric Detector in einem IC-Gerat sowie
das Einsetzen und Anschliessen der Messzelle im Detektor.

= Die Inbetriebnahme des IC Amperometric Detector zusammen mit dem
IC-Gerat.

= Alle Wartungsarbeiten, die vom Benutzer ausgefuhrt werden kénnen.

= Die technischen Daten des IC Amperometric Detector.

= Mogliche Probleme und ihre Losungen.

= Das mitgelieferte und das optionale Zubehor.

Weiterfiihrende Informationen

Ausfuhrliche Informationen zur Vorbereitung der Messzelle sowie deren
Wartung finden Sie in den Handbuchern zu den IC Ausristungen Wall-Jet-
Zelle.

Informationen zum Einsatz, Pflege und Wartung der Arbeitselektroden
und Referenzelektroden finden Sie in den Merkblattern, welche den Elekt-
roden beigelegt sind.

Darstellungskonventionen

In der vorliegenden Dokumentation werden folgende Symbole und Forma-
tierungen verwendet:

(5-12) Querverweis auf Abbildungslegende

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

1 Anweisungsschritt

FUhren Sie diese Schritte nacheinander aus.
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1 Einleitung

>

Warnung

Dieses Zeichen weist auf eine allgemeine Lebens-
oder Verletzungsgefahr hin.

Warnung

Dieses Zeichen warnt vor elektrischer Gefahrdung.

B B

Warnung

Dieses Zeichen warnt vor Hitze oder heissen Gerate-
teilen.

Warnung

Dieses Zeichen warnt vor biologischer Gefahrdung.

Achtung

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

~ -l

Hinweis

Dieses Zeichen markiert zusatzliche Informationen
und Ratschlage.
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2.1 Vorderseite

2 Geratetubersicht

2.1 Vorderseite

|
C Ampernmelric Detector

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Abbildung 1 Vorderseite
1 Bereitschaftsanzeige 2  Fronthaube
An Fronthaube. Abnehmbar.
3 Randelschraube 4 Wanne
Zum Befestigen der Fronthaube.
5 Eluentausgang 6 Ablaufstutzen
Ausgang der Vorwarmkapillare im Inneren Am Boden der Wanne, mit einem Stopfen
des Gerates, beschriftet mit Eluent to cell. verschlossen.
7 Lecksensor 8  Anschlussbuchse

FUr die Arbeitselektrode, beschriftet mit WE

(Working Electrode).

9  Eluenteingang 10 Anschlussbuchse
Eingang der Vorwarmkapillare im Inneren Flr die Referenzelektrode, beschriftet mit RE
des Gerates, beschriftet mit Eluent in. (Reference Electrode).

11 Detektorgehause 12 Anschlussstecker

Zum Anschliessen des Detektors an der

Detektor-Anschlussbuchse des IC-Gerates.
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2 Geratelibersicht

13 Messzellenhalter 14 Bereitschaftsanzeige
Fir Messzellen mit Chip.

15 Anschlussbuchse 16 Kapillardurchfiihrung
FUr die Hilfselektrode, beschriftet mit AE Zum Hereinflhren von Kapillaren in den Zel-
(Auxiliary Electrode). lenraum und zum Herausfihren von Kapilla-

ren aus dem Zellenraum.

2.2 Riickseite

Abbildung 2 Rlckseite

1 Fronthaube 2  Typenschild
Abnehmbar. Mit Seriennummer.
3  Anschlussstecker 4  Anschlussbuchse
Zum Anschliessen des Detektors an der Flr Prifgerat (nur fUr Service).

Detektor-Anschlussbuchse des IC-Gerates.
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3.1 Gerat aufstellen

3

3.1

3.1.1

3.1.2

3.1.3

3.2

Installation

Gerat aufstellen

Verpackung

Der IC Amperometric Detector wird in sehr gut schutzenden Spezialverpa-
ckungen geliefert. Bewahren Sie diese Verpackungen auf, denn nur sie
gewahren einen sicheren Transport des Gerates.

Kontrolle

Kontrollieren Sie sofort nach Erhalt anhand des Lieferscheines, ob die Sen-
dung vollstandig und ohne Schaden angekommen ist.

Aufstellungsort

Der IC Amperometric Detector ist fUr den Einsatz im Detektorraum der IC-
Gerate konzipiert. Fur den Aufstellungsort gelten die gleichen Bedingun-
gen wie flr das IC-Gerat.

Amperometrischen Detektor einsetzen

Der IC Amperometric Detector kann mit folgenden IC-Geraten eingesetzt
werden, sofern diese Uber einen freien Detektoranschluss verflgen:

= Alle 850 Professional IC
» Alle 881 Compact IC pro
= Alle 882 Compact IC plus

Der IC Amperometric Detector wird im Detektorraum der IC-Gerate plat-
ziert. Der Detektorraum lasst sich an der GeraterUckseite 6ffnen.

Abbildung 3 zeigt, wie der Detektor in 6 einfachen Schritten in ein 850
Professional IC Gerat eingesetzt wird. Das Einsetzen des Detektors in ein
881 Compact IC pro oder 882 Compact IC plus Gerat erfolgt analog.
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3 Installation
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Abbildung 3 Detektor einsetzen

E HINWEIS

Bei den Geraten der 850 Professional IC Familien konnen bis zu zwei

Detektoren platziert und angeschlossen werden.
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3.2 Amperometrischen Detektor einsetzen

Detektor ins Gerat einsetzen

1 Ra&ndelschrauben abnehmen

« Randelschrauben an der Rickwand abschrauben.
= Optional fur 850-Gerdte: Wenn der Haltegriff noch am Gerat
befestigt ist, diesen entfernen.

2 Riickwand abnehmen
= Ruckwand entfernen.

3 Detektor platzieren

= Detektor durch die Offnung auf die dafiir vorgesehene Standfla-
che im Gerat stellen und bis zum Anschlag nach vorne schieben.

4 Riickwand wieder einsetzen

= Das Detektorkabel in eine Kabeldurchfuhrung an der Rickwand
einlegen.
= Ruckwand wieder einsetzen.

Das Detektorkabel muss frei aus den Kabeldurchfuhrung heraushan-
gen.

5 Randelschrauben festschrauben

= Optional fur 850-Gerdte: Haltegriff nach oben versetzt wieder
montieren und als Halter fur MPaks verwenden.
= Randelschrauben festschrauben.

Detektor-Anschlusskabel anschliessen

VORSICHT

Das IC-Gerat muss ausgeschaltet sein, wenn der Detektor angeschlos-
sen wird.

Vor dem Anschliessen des Detektors sicherstellen, dass das IC-Gerat
ausgeschaltet ist.

2.850.9110 IC Amperometric Detector



3 Installation

E HINWEIS

Das Detektor-Anschlusskabel kann nicht verlangert werden!

1 Das Detektor-Anschlusskabel an der Detektor-Anschlussbuchse
Detector 1 oder Detector 2 anschliessen.

3.3 Amperometrischen Detektor in Betrieb nehmen

Der IC Amperometric Detector wird zusammen mit dem IC-Gerat, in wel-
ches er eingesetzt wurde, in Betrieb genommen.

Wahrend der Erstinbetriebnahme des IC-Systems (siehe Kapitel Erstinbet-
riebnahme im Handbuch zum IC-Gerat), noch bevor die Trennsaule einge-
setzt wird, mussen am IC Amperometric Detector die folgenden Massnah-
men durchgefihrt werden:

= Die Gerateelektronik mit der Dummy-Zelle testen (siehe Kapitel 3.3.1,
Seite 11)

= Den Lecksensor testen (siehe Kapitel 3.3.2, Seite 13)

= Die Vorwarmkapillare testen (siehe Kapitel 3.3.3, Seite 14)

= Die Detektor-Ausgangskapillare testen (siehe Kapitel 3.3.4, Seite 15)

= Die Messzelle testen (siehe Kapitel 3.3.5, Seite 16)

= Die Messzelle entluften (siehe Kapitel 3.3.6, Seite 19)

3.3.1 Geratetest mit Dummy-Zelle

Wenn Sie den IC Amperometric Detector zum ersten Mal in Betrieb neh-
men oder wenn Stérungen auftreten, deren Ursache bei der Signalauf-
nahme oder der SignalUbertragung vermutet werden, kénnen Sie die
Elektronik und die Verbindung zum PC mit Hilfe der Dummy-Zelle
(6.2813.040) testen.

Gehen Sie wie folgt vor:

Testen mit der Dummy-Zelle

Voraussetzungen:

= Um genaue Resultate zu erhalten, empfehlen wir, den Geratetest mit
der Dummy-Zelle mit aufgesetzter Fronthaube durchzufuhren. Da der
Raum unter der Fronthaube knapp ist, empfehlen wir, die Messzelle
wahrend des Geratetests mit der Dummy-Zelle aus dem Messzellenhal-
ter zu entfernen.

FUr den Geratetest brauchen Sie:

2.850.9110 IC Amperometric Detector



3.3 Amperometrischen Detektor in Betrieb nehmen

= Die Dummy-Zelle (6.2813.040)
= Die drei Elektrodenanschlusskabel (6.2165.000)

1 Elektrodenanschlusskabel an die Dummy-Zelle anschliessen

= Den abgewinkelten Stecker des Arbeitselektroden-Anschlusskabels
(mit WE beschriftet) in die Buchse WE einstecken.

= Den abgewinkelten Stecker des Referenzelektroden-Anschlusska-
bels (mit RE beschriftet) in die Buchse RE einstecken.

= Den abgewinkelten Stecker des Hilfselektroden-Anschlusskabels
(mit AE beschriftet) in die Buchse AE einstecken.

2 Elektrodenanschlusskabel am Detektor anschliessen
(falls nicht bereits angeschlossen)

= Den geraden Stecker des Arbeitselektroden-Anschlusskabels (rote
Manschette) an der Buchse WE des Detektors einstecken.

= Den geraden Stecker des Referenzelektroden-Anschlusskabels
(schwarze Manschette) an der Buchse RE des Detektors einste-
cken.

= Den geraden Stecker des Hilfselektroden-Anschlusskabels (blaue
Manschette) an der Buchse AE des Detektors einstecken.

3 Dummy-Zelle einsetzen

= Die Dummy-Zelle in die Wanne des Detektors setzen.
= Die Fronthaube aufsetzen.

E HINWEIS

Die Metallteile der Kabelstecker durfen die Fronthaube nicht
berlUhren.

4 Einstellungen in MagIC Net vornehmen

Im Programmteil Methode eine neue Methode fir den Geratetest
mit der Dummy-Zelle erstellen.

= Den Detektor und das Gerat hinzufugen und auswahlen.
= Den Modus DC auswahlen.
= FlUr den DC Modus die folgenden Parameter einstellen:
— DC-Potential: 0.8 V
— Bereich: Auto
— Dampfung: aus
= Eine Analyse fur Detektor-Kanal Stromstarke hinzufugen.
= Im Unterfenster Zeitprogramm den Eintrag Stromstdrke » Start
Datenaufnahme hinzuftgen.

2.850.9110 IC Amperometric Detector



3 Installation

Die Methode speichern.

Im Programmteil Arbeitsplatz:

Die Methode laden.
Im Watch window den Kanal Stromstarke anzeigen und min-
destens 3 Dezimalstellen anzeigen lassen.

5 Test durchfiihren
Im Programmteil Manuell:

Alle Komponenten des IC-Gerates, insbesondere die Hochdruck-
pumpe(n), inaktiv setzen.

In der Registerkarte des Detektors die Dummy-Zelle mit [Uber-
nehmen] einschalten.

Nach spatestens 1 Minute soll sich ein konstantes Detektorsignal
von 2.667 nA + 7 % nA einstellen. Das Rauschen soll dabei unter
0.005 nA bleiben.

Die Dummy-Zelle mit [Zelle Aus] ausschalten.

Das Signal soll nach dem Ausschalten der Dummy-Zelle aber bei
noch laufender Detektor-Hardware unter 1 nA absolut fallen und
auf der dritten Dezimalstelle rauschen.

Exakt gleichbleibende Signale kdnnen Anzeichen dafur sein, dass
neue Daten vom Detektor nicht korrekt Gbermittelt werden.

6 Dummy-Zelle entfernen

Die Elektrodenanschlusskabel aus den Anschlissen AE, WE und
RE der Dummy-Zelle ausziehen.
Die Dummy-Zelle aus der Wanne entnehmen.

Die Dummy-Zelle enthalt eine Parallelschaltung eines Widerstandes
(300 MQ) und eines Kondensators (100 nF). Wenn im DC Mode eine
Spannung von 0.8 V angelegt wird, dann wird in der Dummy-Zelle ein
Strom von 2.667 nA (+ 7 %) gemessen. Der Kondensator simuliert die
Kapazitat einer gut funktionierenden Messzelle.

3.3.2 Lecksensor testen

Der Lecksensor sollte wahrend der Inbetriebnahme nicht ansprechen.
Wenn der Lecksensor wahrend der Inbetriebnahme trotzdem anspricht,
finden Sie Informationen zur Behebung des Problems im Kapitel (siehe
Kapitel 5, Seite 25).

Zum Uberprufen ob der Lecksensor funktioniert, gehen Sie wie folgt vor:

2.850.9110 IC Amperometric Detector
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3.3 Amperometrischen Detektor in Betrieb nehmen

Lecksensor testen

1 Ein mit Eluent oder Leitungswasser befeuchtetes Tuch an die beiden

Kontakte des Lecksensors (7-7) halten.

Der Lecksensor des Detektors spricht an.

Wenn der Lecksensor nicht anspricht, bitte Metrohm-Service anfordern.

3.3.3 Vorwarmkapillare testen

Der amperometrische Detektor besitzt im Inneren eine Vorwarmkapillare,
die sicherstellt, dass der Eluent mit konstanter Temperatur durch die Mess-
zelle fliesst. Die Vorwarmkapillare muss aber nicht in jedem Fall ange-
schlossen werden. Wenn die Umgebungsbedingungen optimal sind, kon-
nen die Messergebnisse auch ohne den Einsatz der Vorwarmkapillare

genlgend gut sein.

VORSICHT

Die Vorwarmkapillare darf nicht verwendet werden, wenn mit leicht

brennbaren Flussigkeiten gearbeitet wird.

Die Vorwarmkapillare muss dicht und durchgangig sein.

Zum Uberprufen, ob die Vorwarmkapillare dicht und durchgéngig ist,

gehen Sie wie folgt vor:

Vorwdrmkapillare testen

1 Detektor-Einlasskapillare anschliessen

Die Detektor-Einlasskapillare mit einer Druckschraube (6.2744.014)
am Anschluss Eluent in des Detektors befestigen.

2 Einstellungen in MagIC Net vornehmen

= Im Programmteil Manuell von MaglC Net den Maximaldruck der
Hochdruckpumpe auf 5 MPa einstellen.
= Die Flussrate auf 0.1 mL/min einstellen.

= Die Hochdruckpumpe starten.

3 Anschluss Eluent to cell beobachten

Nach einer Weile muss am Anschluss Eluent to cell FlUssigkeit aus-
treten (FlUssigkeit mit Papiertuch auffangen).
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3 Installation

Wenn am Anschluss Eluent to cell keine FlUssigkeit austritt, ist die
Vorwarmkapillare vermutlich verstopft. Zur Behebung siehe Kapitel
Vorwdrmkapillare warten, Seite 23.

Pumpendruck beobachten

Im Programmteil Manuell von MagIC Net die Anzeige des Pumpen-
drucks beobachten.

Nach einer Weile sollte sich ein konstanter Druck einstellen.

3.34 Detektor-Auslasskapillare testen

Damit die Detektor-Auslasskapillare genigend Gegendruck erzeugen
kann, muss sie eine gewisse Lange haben. Die bendtigte Lange ist abhan-
gig vom eingestellten Fluss. Die Tabelle 1 zeigt die empfohlenen Langen in
Abhangigkeit der eingestellten Flussrate.

Tabelle 1 Empfohlene Ldngen fir die Detektor-Auslasskapillare

Flussrate Kapillarlange ([10.25 mm)
2.0 mL/min 05...15m

0.5... 1.0 ml/min 1.0...25m

0.25 ml/min 3m

Zum Uberprufen, ob die Detektor-Auslasskapillare durchgangig ist, gehen
Sie wie folgt vor:

Detektor-Auslasskapillare testen

Voraussetzungen:

2.850.9110 IC Amperometric Detector

Die Detektor-Einlasskapillare ist am Anschluss Eluent in angeschlossen.
Die Hochdruckpumpe lauft mit einer Flussrate von 0.1 mL/min.

Detektor-Auslasskapillare anschliessen

Die Detektor-Auslasskapillare mit einer Druckschraube (6.2744.014)
am Anschluss Eluent to cell befestigen.

Einstellungen in MagIC Net vornehmen

Im Programmteil Manuell von MagIC Net die Flussrate auf
1.0 ml/min erhdhen und warten, bis sich der Druck stabilisiert hat.

Das Ende der Detektor-Auslasskapillare beobachten

Nach einer Weile muss am Ende der Detektor-Auslasskapillare Flussig-
keit austreten.

15



16

3.3 Amperometrischen Detektor in Betrieb nehmen

Falls am Ende der Detektor-Auslasskapillare keine Flussigkeit austritt,
ist die Detektor-Auslasskapillare verstopft und muss neu abgeschnit-
ten oder ersetzt werden.

4 Detektor-Auslasskapillare I6sen

Die Detektor-Auslasskapillare vom Anschluss Eluent to cell 10sen.
Austretende Flussigkeit mit einem Tuch auffangen.

5 Pumpendruck beobachten

Im Programmteil Manuell von MagIC Net die Anzeige des Pumpen-
drucks beobachten.

Der Druckabfall sollte 0.1 MPa bis maximal 0.3 MPa betragen.

Wenn die Druckdifferenz grosser ist, muss die Detektor-Auslasskapil-
lare neu abgeschnitten oder ersetzt werden.

6 Test beenden

= Im Programmteil Manuell von MagIC Net die Hochdruckpumpe
stoppen.

= Die Detektor-Auslasskapillare vom Anschluss Eluent to cell ent-
fernen.

3.35 Messzelle testen
Zum Testen der Messzelle, gehen Sie wie folgt vor:
Messzelle testen

Voraussetzungen:

= Die Messzelle ist fertig zusammengebaut (siehe Handbuch zur Mess-
zelle).

2.850.9110 IC Amperometric Detector



3 Installation

» Die Arbeitselektrode und die Referenzelektrode sind eingesetzt (siehe
Handbuch zur Messzelle).

1

2

2.850.9110 IC Amperometric Detector

Messzelle anschliessen

» Meszzelleneingang anschliessen:

— Wenn die Vorwdrmkapillare verwendet wird: Ein Stuck der
PEEK-Kapillare (6.1831.010) mit einer Druckschraube
(6.2744.014) am Anschluss Eluent to cell des Detektors
befestigen.

Das andere Ende mit einer Druckschraube (6.2744.014) am
Anschluss In der Messzelle befestigen.

— Wenn die Vorwdrmkapillare nicht verwendet wird: Die
Detektor-Einlasskapillare mit einer Druckschraube
(6.2744.014) direkt am Anschluss In der Messzelle befesti-
gen.

= Messzellenausgang anschliessen:
Die geprufte Detektor-Auslasskapillare mit einer Druckschraube
(6.2744.014) am Anschluss Out der Messzelle befestigen (siehe
"Detektor-Auslasskapillare testen", Seite 15).

Messzelle einsetzen

Den Chip der Messzelle so in den Messzellenhalter einsetzen, dass er
horbar einrastet.

17



3.3 Amperometrischen Detektor in Betrieb nehmen

E HINWEIS

Die Messzelle nach dem Einsetzen mindestens 5 Sekunden lang
nicht mehr bewegen.

Wahrend dieser Zeit werden die Daten vom Chip der Messzelle
gelesen und in die Datenbank geschrieben. Dieser Vorgang darf
nicht unterbrochen werden, weil sonst die Daten fehlerhaft oder
unvollstandig Ubertragen werden konnen.

3 Bei geringem Fluss testen

= Im Programmteil Manuell von MagIC Net die Flussrate der Hoch-
druckpumpe auf 0.2 mL/min einstellen und die Hochdruckpumpe
starten.

= Die Detektor-Auslasskapillare beobachten: Am Ende der Detektor-
Auslasskapillare muss Flussigkeit austreten.
Wenn am Ende der Detektor-Auslasskapillare keine FlUssigkeit aus-
tritt:

— Die Kapillare vom Anschluss Out der Messzelle 16sen und
Uberprufen, ob das Ende durch die Druckschraube
gequetscht wurde.

— Die Kapillare kirzen und wieder am Anschluss Out der
Messzelle befestigen.

= Die Messzelle beobachten: Aus dem Messzellenkdrper darf keine
Flussigkeit austreten.
Wenn die Messzelle undicht ist:

— Die Messzelle aus dem Messzellenhalter entfernen.

— Alle Kapillaren und Kabel entfernen.

— Den Sitz der Druckschraube der Arbeitselektrode Uberpru-
fen und nachziehen.

— Die Kapillarverbindungen wieder herstellen.

— Die Elektrodenkabel wieder einstecken.

— Die Messzelle wieder einsetzen.

— Den Test wiederholen.

4 Bei Normalfluss testen

= Im Programmteil Manuell von MagIC Net die Flussrate der Hoch-
druckpumpe auf 1.0 mL/min erhéhen.

= Die Messzelle beobachten: Aus dem Messzellenkorper darf keine
Flussigkeit austreten.
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3 Installation

3.3.6 Messzelle entliiften

Um sicherzustellen, dass sich keine Luftblasen in der Zelle befinden, muss
diese entlUftet werden.

Die Messzelle muss nach der Installation sowie nach jedem weiteren Off-
nen der Zelle entliftet werden.

Gehen Sie wie folgt vor:

Messzelle entliiften

Voraussetzung:

= Die Hochdruckpumpe ist eingeschaltet und pumpt den Eluenten durch
das IC-System zur Messzelle.
= Die Messzelle ist ausgeschaltet.

1 Referenzelektrodenkammer entliiften

Die Mutter am RE-Anschluss aufschrauben und entfernen.

Die Referenzelektrode herausheben.

Warten, bis sich die Referenzelektrodenkammer mit Eluent gefUllt
hat.

Die Referenzelektrode wieder einsetzen. Auslaufenden Eluenten
mit einem Tuch auffangen.

Die Mutter am RE-Anschluss wieder festschrauben.

2 Purge-Stopfen entfernen

Den Stopfen vom Anschluss Purge entfernen.

3 Messzelle entliiften

Den Eluent, der durch die Entluftungsoffnung auslauft, beobachten.
FlUssigkeit mit einem Tuch auffangen.

Wenn keine Luftblasen mehr sichtbar sind, den Stopfen wieder auf
den Anschluss Purge aufschrauben und von Hand festziehen.

2.850.9110 IC Amperometric Detector
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3.4 Elektrodenkabel anschliessen

4 In MaglC Net die Hochdruckpumpe ausschalten.

3.4 Elektrodenkabel anschliessen

VORSICHT

Die Elektrodenkabel durfen nur eingesteckt und ausgesteckt werden,
wenn die Messzelle in der Software ausgeschaltet ist.

H HINWEIS

Die Buchsen und die Stecker der Kabel mUssen sauber und trocken sein.

Elektrodenkabel am Detektor anschliessen

Voraussetzung:

= Die Messzelle ist nicht eingeschaltet.

1 Den geraden Stecker des Arbeitselektrodenkabels (rote Manschette)
an der Buchse WE des Detektors einstecken.

2 Den geraden Stecker des Referenzelektrodenkabels (schwarze Man-
schette) an der Buchse RE des Detektors einstecken.

3 Den geraden Stecker des Hilfselektrodenkabels (blaue Manschette) an
der Buchse AE des Detektors einstecken.

Elektrodenkabel an die Messzelle anschliessen

Voraussetzungen:

« Die Arbeitselektrode und die Referenzelektrode sind in die Messzelle
eingesetzt.

1 Den abgewinkelten Stecker des Arbeitselektrodenkabels (mit WE
beschriftet) in die Buchse der Arbeitselektrode einstecken.

2 Den abgewinkelten Stecker des Referenzelektrodenkabels (mit RE
beschriftet) in die Buchse der Referenzelektrode einstecken.

2.850.9110 IC Amperometric Detector



3 Installation

3 Den abgewinkelten Stecker des Hilfselektrodenkabels (mit AE
beschriftet) in die Buchse (mit AE beschriftet) einstecken.

3.5 Fronthaube aufsetzen

Um gute Messresultate zu erhalten, empfehlen wir die Fronthaube wieder
aufzusetzen.

Wenn Sie die Fronthaube aufsetzen, achten Sie auf Folgendes:

= Keine Kapillaren einklemmen!
FUhren Sie die Kapillaren durch die Kapillardurchfuhrungen (7-16).
= Keine Kabel einklemmen!

2.850.9110 IC Amperometric Detector
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4.1 Betrieb

4 Betrieb und Wartung

4.1 Betrieb

Der IC Amperometric Detector wird wie das IC-Gerat und das ganze IC-
System mit der Software MaglC Net™ betrieben. Weitere Infomationen
zum Betrieb finden Sie in der Software-Dokumentation sowie in der
Online-Hilfe.

4.2 Pflege

WARNUNG

Das Gehause des Gerates darf nicht von ungeschultem Personal ge6ff-
net werden.

Das Gerat bedarf einer angemessenen Pflege. Eine Ubermassige Ver-
schmutzung des Gerates fuhrt unter Umstanden zu Funktionsstorungen
und verkurzter Lebensdauer der robusten Mechanik und Elektronik.

@ VORSICHT

Obwohl dies durch konstruktive Massnahmen weitgehend verhindert
wird, sollte der Detektor unverzlglich ausgeschaltet werden, wenn
aggressiven Medien in das Innere des Detektors eingedrungen sind. Nur
so kann eine massive Schadigung der Gerateelektronik verhindert wer-
den. Bei derartigen Schadensfallen ist der Metrohm-Service zu benach-
richtigen.

Verschuttungen von Chemikalien und Lésungsmitteln sollten unverziglich
behoben werden. Vor allem sollten die Steckeranschlisse vor Kontaminati-
onen bewahrt werden.

Fir die Reinigung der Wanne kein Scheuermittel verwenden.
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4 Betrieb und Wartung

4.3 Wartung durch Metrohm-Service

Die Wartung des Gerates erfolgt am besten im Rahmen eines jahrlichen
Services, der vom Fachpersonal der Firma Metrohm ausgefuhrt wird.
Wenn haufig mit atzenden und korrosiven Chemikalien gearbeitet wird,
empfiehlt sich ein kirzeres Wartungsintervall. Metrohm-Service bietet
jederzeit fachliche Beratung zu Wartung und Unterhalt aller Metrohm-
Gerate.

4.4 Wartung

4.4.1 Wartung

WARNUNG

Beim Spiilen des Detektors ohne Saule darf der Druck 5 MPa nicht
Ubersteigen.

Um dies sicherzustellen, den Maximaldruck der Hochdruckpumpe in
MaglC Net auf 5 MPa einstellen.

4.4.2 Vorwarmkapillare warten

Die Vorwarmkapillare kann verstopfen, z. B. wenn das IC-System unab-
sichtlich trockengelaufen ist.

Um diese Verstopfung aufzuldsen, gehen Sie wie folgt vor:

Vorwarmkapillare spiilen

1 Trennsaule entfernen

2.850.9110 IC Amperometric Detector

Die Trennsaule aus dem IC-System entfernen und durch eine Kupp-
lung (6.2744.040) ersetzen.

Einstellungen in MagIC Net vornehmen
In MaglC Net die folgenden Einstellungen vornehmen:

= Maximaldruck der Hochdruckpumpe: 5 MPa
= Flussrate: < 0.1 mL/min

Das System mit dem gleichen Eluenten wie vor der Verstopfung oder
mit Reinstwasser spulen.

Der Eluent braucht genug Zeit, um durchzusickern und die Kristalle
aufzulosen.
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4.5 Stilllegung

4.5

4 Die Flussrate erst erhohen, wenn sich der Druck stabilisiert hat.

Wenn die Vorwarmkapillare verstopft bleibt, kdnnen Sie versuchen, die
Kapillare in Gegenrichtung zu spulen. Dazu die Detektor-Einlasskapillare
am Anschluss Eluent to cell anschliessen und den Vorgang (siehe "Vor-
wdrmkapillare spulen”, Seite 23) wiederholen.

Wenn die Verstopfung auch durch Spulen in Gegenrichtung nicht aufge-
|6st werden kann, dann muss die Vorwarmkapillare durch einen Metrohm-
Service-Mitarbeiter ausgetauscht werden.

Stilllegung

Wenn das Gerat fur langere Zeit nicht mehr eingesetzt wird, dann muss
das ganze IC-System (ohne Trennsaule) mit Methanol/Reinstwasser (1:4)
salzfrei gespult werden, um ein Auskristallisieren von Eluentsalzen mit ent-
sprechenden Folgeschaden zu vermeiden.

IC-System salzfrei spiilen

Gehen Sie zum Spulen des Systems wie folgt vor:

1 Vor- und Trennsaule aus dem Eluentenweg entfernen. Die Verbin-
dungskapillaren mit einer Kupplung (6.2744.040) direkt miteinander
verbinden.

2 Das IC-System wahrend 15 Minuten mit Methanol/Reinstwasser (1:4)
spulen.

Spulen Sie zur Wiederinbetriebnahme und vor dem Anschluss von Vor-
und Trennsdule das System mindestens 15 Minuten mit Eluent.
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5 Problembehandlung

5.1

5 Problembehandlung

Probleme mit der Hardware

Problem Ursache

Abhilfe

Amperometrischer
Detektor wird in der
Software nicht
erkannt.

IC-System — Keine Verbin-
dung.

» Die Kabelverbindung Uberprifen.
« Das IC-Gerat ausschalten und nach 15
Sekunden wieder einschalten.

Lecksensor spricht Undichte Kapillarverbin-
an. dung.

Die leckende Kapillarverbindung suchen und
abdichten.

Messzelle undicht.

Die Messzelle auseinanderschrauben und neu
zusammensetzen.

5.2

Probleme mit der Basislinie

Problem Ursache

Abhilfe

Die Basislinie driftet.  /C-System — Thermisches
Gleichgewicht noch nicht

erreicht.

Das System bei eingeschalteter Heizung kondi-
tionieren.

IC-System — Leck im Sys-
tem.

Die Kapillarverbindungen kontrollieren und
abdichten.

IC-System — Eluent alt (zu
viel CO,).

Einen neuen Eluenten ansetzen.

Die Basislinie ist Stérende Einfliusse von Aus-
stark verrauscht. sen.

= Im DC-Modus: Dampfung einschalten.

= In den anderen Messmodi: passenden klei-
neren Messbereich einstellen.

» Die Fronthaube aufsetzen.

Die Ag/AgCl-Referenzelek-
trode ist verbraucht.

Die Referenzelektrode ersetzen.

Die Hilfselektrode ist ver-
schmutzt.

Die Hilfselektrode der Messzelle reinigen.

Die Arbeitselektrode ist ver-
schmutzt.

2.850.9110 IC Amperometric Detector

= Die Arbeitselektrode reinigen und polieren
(siehe Merkblatt zur Arbeitselektrode).
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5.2 Probleme mit der Basislinie

Problem

Ursache

Abhilfe

= Die GC-Arbeitselektrode austauschen,
wenn sie bei oxidativen Potentialen an der
oberen Grenze verwendet wurde und das
Polieren nicht mehr hilft.

Luftblase in der Messzelle.

Die Messzelle entllften (siehe Kapitel 3.3.6,
Seite 19).

Der Grundstrom ist zu
hoch, z. B. durch ver-
schmutzten Eluenten.

Den Grundstrom kontrollieren, z. B. frischen
Eluenten verwenden.

Glatte Basislinie
(kein Rauschen).

Kommunikationsproblem
zwischen dem amperomet-
rischen Detektor und
MaglC Net.

= Den Sitz der Elektrodenkabel Uberprifen.

= Das Elektrodenkabel mit Dummy-Zelle
Uberprufen (siehe Kapitel 3.3.1, Seite 11).

= Das Gerat ausschalten, MaglC Net schlies-
sen und neu starten, Gerat wieder einschal-
ten.

Alle Daten liegen ausser-
halb des Messbereichs.

= Den Messbereich anpassen.
= Die Messzelle entllften (siehe "Messzelle
entluften”, Seite 19).

Kurzschlussbriicke zwi-
schen den Elektroden.

= Die Arbeitselektrode auf erhabene Ablage-
rungen untersuchen.

= Die Arbeitselektrode polieren (siehe Merk-
blatt zur Arbeitselektrode).

= Die Arbeitselektrode ersetzen.

= Die Messzelle reinigen.

= Den Spacer Uberprifen.

Die Referenzelektrode ist
verbraucht.

Die Referenzelektrode ersetzen.

Ursache unklar.

Eine systematische Fehlerdiagnose durchftihren
(siehe Kapitel 5.9, Seite 32).

Pulsierende Basisli-
nie.

Hochdruckpumpe — ver-
schmutzte Ventile.

Die Ventile reinigen (siehe Kapitel Betrieb und
Wartung im Handbuch zum IC-Gerat).

Hochdruckpumpe — defekte
Kolbendichtung.

Die Kolbendichtungen ersetzen (siehe Kapitel
Betrieb und Wartung im Handbuch zum IC-
Gerat).
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5 Problembehandlung

Problem

Ursache

Abhilfe

Hochdruckpumpe — Quali-
tdt der Pumpe reicht fur die
gewdhlte Empfindlichkeit
nicht aus.

Einen Pulsationsdampfer verwenden.
Eine leistungsfahigere Hochdruckpumpe
verwenden.

= Die Empfindlichkeit verringern.

Messzelle — Luftblase in
Messzelle.

» Die Messzelle entliften.
= Den Eluenten laufend entgasen.

IC-System — Temperatur-
fluktuationen.

« Den Saulenthermostat bzw. Saulenofen
einschalten.

»  Amperometrischer Detektor — Vorwarmka-
pillare anschliessen .

= Amperometrischer Detektor — Frontdeckel
aufsetzen und verschliessen (siehe Kapitel
3.5, Seite 21).

Messzelle — Arbeitselekt-
rode verschmutzt.

Die Arbeitselektrode reinigen (siehe Merkblatt
zur Arbeitselektrode).

Messzelle — Messzelle
undicht.

Die Kapillarverbindungen an der Messzelle
Uberprufen.

IC-System — Eluent ver- Einen neuen Eluenten ansetzen.

schmutzt.

Unerwartet hohe Pd-Referenzelektrode —
oder niedrige Basis- Arbeitsbedingungen noch
linie. nicht erreicht.

Equilibrieren, bis sich die Elektrode den neuen
Elutionsbedingungen angepasst hat (Uber
Nacht).

DC-Methode — Arbeitsbe-
dingungen noch nicht

Eine zu hohe Basislinie ist am Anfang des Equi-
librierens normal. Equilibrieren, bis die Basisli-

erreicht. nie derjenigen in den Application Works ent-
spricht.

Detektorparameter — Potentiale entsprechend der Angaben im

Potentiale falsch einge- Merkblatt und in den Application Works ein-

stellt. stellen.

Falscher Eluent in der Refe-  Den Purge-Stopfen an der Messzelle entfernen,

renzkammer. warten bis ca. 1 mL Eluent ausgetreten ist, den
Purge-Stopfen wieder festschrauben.
Elektroden verschmutzt. » Die Arbeitselektrode reinigen und polieren.

= Evtl. die Hilfselektrode reinigen.
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5.3 Allgemeine Bemerkungen zu Empfindlichkeitsschwankungen

Problem

Ursache

Abhilfe

= Die Referenzelektrode durch eine gut kon-
ditionierte neue Referenzelektrode erset-
zen.

5.3

schwankungen

54

Allgemeine Bemerkungen zu Empfindlichkeits-

FUr ein unverandertes System im Dauerbetrieb sind Empfindlichkeits-
schwankungen bis zu 20 % pro Woche normal.

Wenn neue Arbeitselektroden eingesetzt werden oder wenn die Bedin-
gungen sich andern, kann die Empfindlichkeit kurzfristig auf ca. das Dop-

pelte ansteigen.

Probleme mit der Empfindlichkeit

Problem

Ursache

Abhilfe

Sinkende Empfind-
lichkeit.

Messzelle — Hilfselektrode
verschmutzt.

Die Hilfselektrode reinigen (siehe Handbuch
zur Messzelle).

Falscher Eluent in der Refe-
renzkammer.

Den Purge-Stopfen an der Messzelle entfernen,
warten bis ca. 1 mL Eluent ausgetreten ist, den
Purge-Stopfen wieder festschrauben.

Probenkonzentration
stimmt nicht mehr.

Die Probe bzw. Standardldsung erneuern.

Temperaturschwankungen.

= Amperometrischer Detektor — Vorwarmka-
pillare verwenden.
= |C-Gerat — Saulenofen verwenden.

Wechsel der Messzelle.

= Die Messzelle des selben Typs verwenden.
= Den selben Spacer verwenden.
= Die selben Elektroden verwenden.

Software — Messpotential
falsch.

Das Messpotential optimieren.

Messzelle — Arbeitselekt-
rode verschmutzt.

Die Arbeitselektrode reinigen (siehe Merkblatt
zur Arbeitselektrode).

IC-System — Eluent ver-
schmutzt.

Einen neuen Eluenten ansetzen.
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5 Problembehandlung

Problem Ursache Abhilfe
IC-System — pH des Eluen- Den pH-Wert des Eluenten Uberprifen und
ten verdndert. wenn notig optimieren.
55 Probleme mit dem Druck
Problem Ursache Abhilfe
Der Druck im System  /C-System — Inline-Filter ver-  Das Filterplattchen ersetzen (siehe Kapitel
steigt markant an. stopft. Betrieb und Wartung im Handbuch zum IC-
Gerat).

IC-System — Trennsdule ver- = Die Trennsaule regenerieren (siehe Kapitel
schmutzt. Betrieb und Wartung im Handbuch zum IC-
Gerat).
» Die Trennsaule ersetzen (siehe Kapitel
Betrieb und Wartung im Handbuch zum IC-
Gerat).

Hinweis: Proben sollten immer mikrofiltriert
werden (siehe Kapitel Betrieb und Wartung —
Inline-Probenvorbereitung im Handbuch zum

|C-Gerat).
Amperometrischer Detek- Die Vorwarmkapillare warten (siehe Kapitel
tor = Vorwdrmkapillare ver-  4.4.2, Seite 23).
stopft.
Amperometrischer Detek- Die Detektor-Auslasskapillare testen (siehe
tor — Detektor-Auslasska- Kapitel 3.3.4, Seite 15).
pillare nicht durchgdngig.
Markanter Druckab-  /C-System — Leck im Sys- Die Kapillarverbindungen kontrollieren und
fall. tem. abdichten.
5.6 Probleme mit dem Messsignal
Problem Ursache Abhilfe
Kein Messsignal. IC-System — Kein Netz- Den Netzanschluss und die Netzspannung
strom. Uberprufen.
Messsignal "over- Luftblase in der Messzelle. Die Messzelle entliften (siehe Kapitel 3.3.6,
load". Seite 19).
Messzelle — Arbeitselekt- Die Arbeitselektrode ersetzen.
rode beschddigt.
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5.7 Probleme mit dem Chromatogramm

Problem

Ursache

Abhilfe

Messzelle — Messzelle nicht
richtig angeschlossen.

Die Kabelanschllsse Uberprufen (siehe "Elekt-
rodenkabel an die Messzelle anschliessen”,
Seite 20).

Software — Messpotential
falsch.

Das Messpotential optimieren.

Peaks oben abge-

Messbereich zu klein.

= Einen weniger empfindlichen Messbereich

schnitten. einstellen.
= Die Peakhohe verringern, z. B. durch Pro-
benverdinnung.
5.7 Probleme mit dem Chromatogramm
Problem Ursache Abhilfe

Die Retentionszeiten
in den Chromato-
grammen haben sich
unerwartet veran-
dert.

IC-System — Verschlechterte
Trennleistung der Trenn-
sdule.

= Die Trennsdule regenerieren (siehe Kapitel
Betrieb und Wartung im Handbuch zum 1C-
Gerat).

= Die Trennsaule ersetzen (siehe Kapitel
Betrieb und Wartung im Handbuch zum 1C-
Gerat).

IC-System — Eluent alt.

Einen neuen Eluenten ansetzen.

Die lonenstdrke der Probe
oder der pH-Wert der
Probe weicht stark vom
Eluenten ab.

Die Probe verdunnen oder den pH-Wert der
Probe optimieren.

Peakdrift bei Zucker-
analyse.

Karbonataufnahme im Elu-
enten.

Die Trap-Saule Metrosep CO3 Trap 1
(6.1015.300) verwenden.

Peaks haben
schlechte Auflosung.

30

IC-System — Verschlechterte
Trennleistung der Trenn-
sdule.

= Die Trennsaule regenerieren (siehe Kapitel
Betrieb und Wartung im Handbuch zum IC-
Gerat).

= Die Trennsaule ersetzen (siehe Kapitel
Betrieb und Wartung im Handbuch zum IC-
Gerat).

IC-System — Eluent alt.

Einen neuen Eluenten ansetzen.

Die lonenstdrke der Probe
oder der pH-Wert der
Probe weicht stark vom
Eluenten ab.

Die Probe verdinnen oder den pH-Wert der
Probe optimieren.

2.850.9110 IC Amperometric Detector



5 Problembehandlung

Problem

Ursache

Abhilfe

Absorption von Analyt an
den Elektroden.

Eine geeignete Kombination von Elektroden
und Eluent verwenden.

Extreme Verbreite-
rung der Peaks im
Chromatogramm.
Splitting (Doppel-
peaks).

IC-System — Totvolumen an
den Enden der Trennsdule.

Die Trennsaule ersetzen.

IC-System — Totvolumen im
IC-System.

Die Kapillaranschllsse Uberprufen.

Inhibition des Detektions-
mechanismus durch den
Analyten (bei PAD).

=« Die Probe verdinnen.
= Die Wellenform besser einlaufen lassen.
» Die PAD-Wellenform anpassen.

Die Sdule ist tiberladen.

Die Probe verdinnen.

5.8

Weitere Probleme

Problem

Ursache

Abhilfe

Hoher Grundstrom.

IC-System — Eluent ver-
schmutzt.

Einen neuen Eluenten ansetzen.

Software — Messpotential /
Pulseinstellungen falsch.

Die Parameter optimieren.

Sehr breite Peaks durch
spdt eluierte Substanzen.

Die vollstandige Elution dieser Substanzen
abwarten.

Temperatur instabil.

Die eingestellte Temperatur
ist zu niedrig.

Die Temperatur auf mindestens 8 °C hoher als
die hochste zu erwartende Umgebungstempe-
ratur einstellen.

Stromanzeige/
Ladungsanzeige in
der Software einge-
froren.

Messzelle — Elektroden sind
nicht oder nicht richtig
angeschlossen.

Die Elektrodenanschlusskabel richtig anschlies-
sen (siehe Kapitel 3.4, Seite 20).

Messzelle — Luftbldschen in
der Messzelle.

Die Messzelle entlUften (siehe Kapitel 3.3.6,
Seite 19).

Messzelle — Elektrodenan-
schlusskabel defekt.

Einen Geratetest mit der Dummy-Zelle durch-
fUhren (siehe Kapitel 3.3.1, Seite 11).

2.850.9110 IC Amperometric Detector
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5.9 Systematische Fehlerdiagnose

5.9 Systematische Fehlerdiagnose

Wenn die Ursachen einer Storung nicht mit den Problembeschreibungen
in den obigen Kapiteln gefunden werden kénnen, gehen Sie systematisch
wie folgt vor:

Systematische Fehlerdiagnose

1 Gerat und Software neu starten

= Das Gerat ausschalten.
= MagIC Net schliessen und neu starten.
= Das Gerat wieder einschalten.

Wenn das Problem noch nicht eingegrenzt ist, weiter mit Schritt 2.

2 Geratetest mit Dummy-Zelle durchfiihren
(siehe Kapitel 3.3.1, Seite 11)

Wenn das Problem noch nicht eingegrenzt ist, weiter mit Schritt 3.

3 Softwareeinstellungen iiberpriifen

» Die Methodenparameter des Detektors Uberprifen und auf Werte
zurlcksetzen, von denen Sie wissen, dass sie funktionieren.

= Den Messbereich Uberprtfen und auf Werte zurlicksetzen, von
denen Sie wissen, dass sie funktionieren, oder einen grosseren
Messbereich wahlen.

= Die manuellen Anderungen an den Einstellungen Gberprifen und
auf Werte zurlicksetzen, von denen Sie wissen, dass sie funktio-
nieren.

= Die manuellen Einstellungen im Zeitprogramm Uberprufen und auf
Werte zurlicksetzen, von denen Sie wissen, dass sie funktionieren.

Wenn das Problem noch nicht eingegrenzt ist, weiter mit Schritt 4.

4 Messzelle reinigen

= Die Messzelle ausschalten.

= Die Messzelle entnehmen.

= Die Messzelle reinigen (siehe Handbuch zur Messzelle).

= Die Arbeitselektrode polieren (sieche Merkblatt zu den Arbeitselekt-
roden).

= Die Messzelle wieder einsetzen.

Wenn das Problem noch nicht eingegrenzt ist, weiter mit Schritt 5.
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5 Problembehandlung

Referenzelektrode austauschen

Wenn das Problem noch nicht eingegrenzt ist, weiter mit Schritt 6.

Arbeitselektrode austauschen

Wenn das Problem noch nicht eingegrenzt ist, weiter mit Schritt 7.

Maesszellenkorper austauschen
Den Messzellenkdrper durch einen anderen des gleichen Typs erset-
zen.

Wenn das Problem noch nicht eingegrenzt ist, weiter mit Schritt 8.

Metrohm-Service anfordern

Wenn alle Massnahmen nicht helfen, bitte Metrohm-Service anfor-
dern.

E HINWEIS

Bitte beachten Sie, dass bei Elektrodenwechseln das System langere Zeit
einlaufen muss, bis die frheren Werte reproduziert werden kdnnen.

2.850.9110 IC Amperometric Detector
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6.1 Amperometrischer Detektor

6 Technische Daten

6.1

Typ
Potentiostat

Potentialbereich

Ansprechzeit
Potentialschritt

Detektionsmodi

Messeinheit
Autorange

Digitaler Signal-

bereich
DC-Modus
PAD-Modus

flexIPAD-Modus

a%

Elektronisches
Rauschen

DC-Modus
PAD-Modus

flexIPAD-Modus

Filter
DC-Modus
alle Modi

Temperaturrege-
lung

Temperatursta-
bilitat an der
Heizung

Bedienung
Direkt
Remote

Amperometrischer Detektor

Mikroprozessorgesteuertes Digital-Signal-Processing (DSP-Technik)

—5.0 ... 45.0Vin 0.001 V Schritten
<1ms

= DC

= PAD

= flexIPAD (flexible IPAD)
« CV

ja, (nur DC)

0.00012 pA ... 2 mA
0.012pA...2mA
0.12 pC ... 200 pC
0.12 pA ... 20 mA

<2 PpA
<10 pA
<30 pC

Hardware-Filter, vom Benutzer wahlbar
Software-Filter, vom Benutzer einstellbar

besser als 0.05 °C bei Umgebungstemperatur +8 °C

Via die Software MaglC Net
Via Remote Box

2.850.9110 IC Amperometric Detector
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Analogausgang

Ausgabespan-
nung

Full scale

Offset

Systembereitschaft

Ausgabekandle

GLP-Konformitdt

2.850.9110 IC Amperometric Detector

6 Technische Daten

Mit 891 Professional Analog Out
0... 1000 mV

Einstellbar innerhalb des digitalen Signalbereichs

Einstellbar innerhalb des digitalen Signalbereichs

Automatischer Funktionstest bei Inbetriebnahme
Lecksensor
Uberwachung der Temperaturstabilitat

Stromstarke
Ladung

Ja, optional
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7 Zubehor

Aktuelle Informationen zum Lieferumfang und zum optionalen Zubehor zu
lhrem Produkt finden Sie im Internet. Sie konnen diese Informationen mit
Hilfe der Artikelnummer wie folgt herunterladen:

Zubehorliste herunterladen

1 Im Internetbrowser https://www.metrohm.com/ eintippen.

2 Im Suchfeld die Artikelnummer (z. B. 2.850.9110) eingeben.

Das Suchergebnis wird angezeigt.

3 Auf das Produkt klicken.

Detailinformationen zum Produkt werden auf verschiedenen Register-
karten angezeigt.

4 Auf der Registerkarte Zubehor auf PDF Download klicken.
Die PDF-Datei mit den Zubehordaten wird erstellt.

ﬂ HINWEIS

Sobald Sie Ihr neues Produkt erhalten, empfehlen wir, die Zubehorliste
aus dem Internet herunterzuladen, auszudrucken und als Referenz
zusammen mit dem Handbuch aufzubewahren.

2.850.9110 IC Amperometric Detector
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