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Grundlegende Informationen

1  Grundlegende Informationen

1.1  Hinweise zur Benutzeranleitung

Konventionen

Verwendete Symbole und
Signalworter

Das ZEEnit 650 P ist fiir den Betrieb durch qualifiziertes Fachpersonal unter Beachtung
dieser Benutzeranleitung vorgesehen.

Die Benutzeranleitung informiert iiber Aufbau und Funktion des ZEEnit 650 P und ver-
mittelt dem mit der Analytik vertrauten Bedienpersonal die notwendigen Kenntnisse zur
sicheren Handhabung des Gerates und seiner Komponenten. Die Benutzeranleitung gibt
weiterhin Hinweise zur Wartung und Pflege des Gerates sowie Hinweise auf mégliche
Ursachen von Stérungen und deren Beseitigung.

Handlungsanweisungen mit zeitlicher Abfolge sind nummeriert und zu Handlungsein-
heiten zusammengefasst.

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

Elemente des Steuer- und Auswerteprogramms sind wie folgt gekennzeichnet:

= Programmbegriffe werden mit Kapitélchen ausgezeichnet (z.B. Meni Datei).
®  Schaltflachen werden durch eckige Klammern dargestellt (z.B. [OK])
= Menipunkte sind durch Pfeile getrennt (z.B. Datei » Offnen)

In der Benutzeranleitung werden zur Kennzeichnung von Gefahren bzw. Hinweisen die
folgenden Symbole und Signalwérter benutzt. Die Sicherheitshinweise stehen jeweils
vor einer Handlung.

WARNUNG

Bezeichnet eine moglicherweise gefahrliche Situation, die den Tod oder schwerste Ver-
letzungen (Verkriippelungen) zur Folge haben kann.

VORSICHT

Bezeichnet eine moglicherweise gefahrliche Situation, die geringfligige oder mafige
Verletzungen zur Folge haben kann.

BEACHTE

Gibt Hinweise zu méglichen Sach- und Umweltschaden.




Grundlegende Informationen ZEEnit 650 P

1.2  Bestimmungsgemalle Verwendung

Das Atomabsorptions-Spektralphotometer ZEEnit 650 P ist ein Kompaktspektrometer
mit quergeheiztem Graphitrohratomisator mit Zeeman-Untergrundkorrektur am Ofen
und zusétzlich mit Deuterium-Untergrundkorrektur. Das ZEEnit 650 P ist nicht nur fir
die HydrEA-Technik als Kopplung mit dem Graphitrohrofen, sondern auch fiir die Hyd-
ridtechnik ausgelegt. Im herausgezogenen Zustand des Graphitrohrofens besitzt es eine
definierte Aufnahmeposition fiir die Kiivetteneinheit. Fir die Hydridtechnik und die
HydrEA-Technik stehen Hydridsysteme fiir Batch- und kontinuierlichen Betrieb als Zube-
hor zur Verfiigung. Der Graphitrohrofen ist in Verbindung mit dem manuellen oder au-
tomatischen Feststoffprobengeber firr die direkte Feststoffanalyse ausgelegt.

Das ZEEnit 650 P darf nur fir die Atomabsorptionsspektrometrie in den Techniken ver-
wendet werden, die in diesem Dokument beschrieben sind. Abweichungen von der in
diesem Dokument beschriebenen bestimmungsgeméfien Verwendung fithren zu Ein-
schrankungen der Gewahrleistung und der Herstellerhaftung im Schadensfall.

Werden im Umgang mit dem ZEEnit 650 P die Sicherheitshinweise nicht beachtet, gilt
dies als Abweichung von der bestimmungsgemalien Verwendung. Sicherheitshinweise
finden sich insbesondere am Gerat selbst, im Abschnitt 'Sicherheitsanweisungen"S.
9und bei der Beschreibung der jeweiligen Arbeitsschritte.
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2 Sicherheitsanweisungen

2.1 Grundlegende Hinweise

Lesen Sie dieses Kapitel zu Ihrer eigenen Sicherheit vor Inbetriebnahme und zum sté-
rungsfreien und sicheren Betrieb des ZEEnit 650 P sorgsam durch.

Befolgen Sie alle Sicherheitshinweise, die in diesem Handbuch aufgefiihrt sind, sowie
alle Meldungen und Hinweise, die von der Steuersoftware auf dem Bildschirm angezeigt
werden.

Neben den Sicherheitshinweisen in dieser Benutzeranleitung und den értlichen Sicher-
heitsvorschriften, die fiir den Betrieb des Geréts zutreffen, miissen die allgemein glilti-
gen Vorschriften zur Unfallverhltung sowie Vorschriften zum Arbeitsschutz und zum
Umweltschutz beachtet und eingehalten werden.

Hinweise auf mogliche Gefahren ersetzen nicht die zu beachtenden Arbeitsschutzvor-
schriften.

2.2 Warnschilder am ZEEnit 650 P

Warnschilder am Gerat beachten! Folgende Warnschilder sind am ZEEnit 650 P ange-
bracht:
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Achtung! Bei gedffnetem Decke
Lampen ausschalten!

Warning! Switch off lamps when
cover is opened!

Achtung ! Warnung! Attention! Warning!

Starke elektromagnetische Streufelder!
Lebensgefahr fuer Peronen mit
Herzschrittmachern!

Strong electromagnetic field!

People with pace makers are not permitted
in close range!

Heisse Oberflaechen! Verbrennungsgefahr!
Caution! Hot surface!

Gefaehrliche UV-Stahlung!

Nicht direkt in die Ofenrohrstrahlung schauen!
Caution! Emission of UV radiation!
Kurzschlussgefahr!

Bedienung mit Schmuck verboten!

Danger of short circuit!

Handling with jewels not allowed!

1

analytikjena

2

1 Warnschild auf der Innenseite der Tir des Lampenraums
2 Warnschild im Probenraum des Graphitrohrofens
Abb. 1

Warnschilder im Probenraum und Lampenraum des ZEEnit 650 P
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‘ Vor Oeffnen Netzstecker ziehen!
7 " Unlock power cable before opening!

.

IIIII!!!!!'!if!!IIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII
DI

"“I"-! ‘"lll

i

S I
I
i

Achtung! Steckdose auch bei ausgeschaltetem
AAS-Netzschalter unter Spannung!
Bei Anschluss anderer als der vorgeschriebenen
Gerate kann der zulassige Ableitstrom
uberschritten werden.
Sicherung auch im N-Leiter!

Warning! Voltage on power point also by switched
off AAS power switch!

CAUTION!
DISCONNECT AC
LINE BEFORE

REMOVING COVER,

CHANGING MAINS
FUSE ONLY BY
AUTHORIZED
PERSONNEL.

Pay dose attention to the limit of the
admissible current when connecting
up individual components.

Fuse also in N-Line!

3 Warnschild auf der Riickseite des ZEEnit 650 P
Warnschild neben der Anschlusssteckdose
5 Warnschild auf der Abdeckung der Netzsicherungen

Abb.2  Warnschilder auf der Riickseite des ZEEnit 650 P

Auf den Probengebern befindet sich folgendes Warnzeichen:

Warnzeichen Bedeutung und Geltungsbereich

Warnung vor spitzem Gegenstand

zungen.

€= An der Kanile des Probengebers besteht die Gefahr von Stichverlet-

11
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2.3

2.4

ZEEnit 650 P

Anforderungen an das Bedienpersonal

Das ZEEnit 650 P darf nur von qualifiziertem und in den Umgang mit dem Gerat unter-
wiesenem Fachpersonal betrieben werden. Zur Unterweisung gehéren auch das Vermit-
teln der Inhalte dieser Benutzeranleitung und der Benutzeranleitungen weiterer System-
komponenten.

Neben den Arbeitssicherheitshinweisen in dieser Benutzeranleitung missen die allge-
mein giltigen Sicherheits- und Unfallverhiitungsvorschriften des jeweiligen Einsatzlan-
des beachtet und eingehalten werden. Der aktuelle Stand dieser Regelwerke ist durch
den Betreiber festzustellen.

Die Benutzeranleitung muss dem Bedien- und Wartungspersonal jederzeit zuganglich
sein!

Sicherheitshinweise Transport und Aufstellen

Beachten Sie folgende Hinweise:

Explosionsschutz, u
Brandschutz

2.5

12

Das Aufstellen des ZEEnit 650 P erfolgt grundsatzlich durch den Kundendienst der
Analytik Jena oder durch von ihr autorisiertes und geschultes Fachpersonal. Eigen-
machtige Montage- und Installationsarbeiten sind nicht zulédssig. Durch Fehlinstalla-
tionen kénnen erhebliche Gefahren entstehen.

Das ZEEnit 650 P wiegt 170 kg. Verwenden Sie einen Hubwagen zum Transport des
Gerates.

Fir das Umsetzen des Gerdtes im Labor sind vier Personen nétig, die das Gerat an
vier festeingeschraubten Tragegriffen fassen.

Gefahr von Gesundheitsschaden durch unsachgemafie Dekontamination! Fihren Sie
vor der Riicksendung des Gerates an die Analytik Jena eine fachgerechte Dekontami-
nation aus und dokumentieren sie diese. Das Dekontaminationsprotokoll er-halten
Sie vom Service bei Anmeldung der Riicksendung. Die Analytik Jena ist gezwungen,
die Annahme von kontaminierten Geraten zu verweigern. Der Absender kann fiir
Schéden, die durch eine unzureichende Dekontamination des Gerates verursacht
werden, haftbar gemacht werden.

Das ZEEnit 650 P darf nicht in explosionsgefahrdeter Umgebung betrieben 650 P.

Rauchen oder der Umgang mit offenem Feuer im Betriebsraum des ZEEnit 650 P
sind verboten!

Sicherheitshinweise Betrieb

Der Bediener des ZEEnit 650 P ist verpflichtet, sich vor jeder Inbetriebnahme vom
ordnungsgemalRen Zustand des Gerats einschliel3lich seiner Sicherheitseinrichtungen
zu iiberzeugen. Dies gilt insbesondere nach jeder Anderung oder Erweiterung bzw.
nach jeder Reparatur des Gerats.

Das Gerat darf nur betrieben werden, wenn alle Schutzeinrichtungen (z.B. Abdeckun-
gen und Tiren) vorhanden, ordnungsgeméR installiert und voll funktionsfahig sind.
Der ordnungsgemaRe Zustand der Schutz- und Sicherheitseinrichtungen ist
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regelmafig zu prifen. Eventuell auftretende Mangel sind sofort zu beheben. Schutz-
und Sicherheitseinrichtungen dirfen wéhrend des Betriebes niemals entfernt, veran-
dert oder aul’er Betrieb gesetzt werden.

Anderungen, Umbauten und Erweiterungen am Gerat diirfen nur nach Absprache
mit der Analytik Jena erfolgen. Nichtautorisierte Anderungen kénnen die Sicherheit
beim Betrieb des Gerats einschranken und zur Einschrankung bei Gewahrleistung
und Zugang zu Kundendienst fiihren.

Wahrend des Betriebes ist stets die freie Zugénglichkeit zu den Anschliissen und dem
Netzschalter an der rechten Geréteseite und zur Steckdosenleiste zu gewahrleisten.

Die am Gerat vorhandenen Liiftungseinrichtungen missen funktionsfahig sein. Ver-
deckte Luftungsgitter, Liftungsschlitze usw. kénnen zu Betriebsstérungen oder Ge-
rateschaden fiihren. Mindestabstédnde von Gerat und Systemkomponenten zu Wén-
den und benachbarten Einrichtungen von 150 mm einhalten.

Verhindern Sie, dass Flissigkeiten ins Geréteinnere eindringen. Sie kénnen dort ei-
nen Kurzschluss verursachen.

2.5.1 Sicherheitshinweise Elektrik

Arbeiten an elektrischen Komponenten des ZEEnit 650 P sind nur von einer Elektrofach-
kraft entsprechend den geltenden elektrotechnischen Regeln vorzunehmen. Im Gerat
treten lebensgeféhrliche elektrische Spannungen auf! Kontakt mit unter Spannung ste-
henden Komponenten kann Tod, ernsthafte Verletzungen oder schmerzhaften elektri-
schen Schock zur Folge haben.

Beachten Sie folgende Hinweise:

Der Netzstecker darf nur an eine ordnungsgemaéfie CEE-Steckdose angeschlossen
werden, damit die Schutzklasse | (Schutzleiteranschluss) des Gerates gewahrleistet
wird. Das Gerat darf nur an Spannungsquellen angeschlossen werden, deren Nenn-
spannung mit der auf dem Typenschild angegebenen Netzspannung iibereinstimmt.
Die Schutzwirkung darf nicht durch eine Verldngerung ohne Schutzleiter aufgehoben
werden.

Das ZEEnit 650 P bzw. seine Systemkomponenten sind nur im ausgeschalteten Zu-
stand miteinander zu verbinden.

Die Zusatzkomponenten, die miteinander kommunizieren, wie Hydridsystem, PC,
Monitor und Drucker sind an die mitgelieferte Steckdosenleiste anzuschlieRen. Der
Kompressor erfordert eine davon getrennte Stromversorgung. Beachten Sie beim
AnschlieRen eigener Komponenten an die mitgelieferte Steckdosenleiste den maxi-
mal zuldssigen Ableitstrom.

Vor dem Offnen des Geréts ist dieses am Gerateschalter auszuschalten und der Netz-
stecker ist aus der Steckdose zu ziehen!

Fur Elektroarbeiten das ZEEnit 650 P unbedingt ausschalten und Netzstecker zie-
hen. Nur durch das Ziehen des Netzsteckers wird eine sichere Netztrennung erreicht.
An der Steckdosenleiste liegt auch dann noch Spannung an, wenn das ZEEnit 650
P am Netzschalter an der rechten Seitenwand ausgeschaltet ist. Der Steckdosenleis-
ten-Anschluss des ZEEnit 650 P ist auf beiden Leitern mit einer Sicherung ge-
schiitzt, sowohl auf dem L-Leiter (Phase) als auch auf dem N-Leiter (Neutral). Dies
kann im Fehlerfall bedeuten, dass angeschlossene Komponenten zwar iiber den L-
Leiter mit Spannung versorgt werden, aber iber den N-Leiter kein Strom flieBen
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kann, das heilt, ohne griindlichere Priifung erscheinen die angeschlossenen Geréte
spannungsfrei, was sie tatsachlich aber nicht sind.

= Alle Arbeiten an der Elektronik (hinter der Gerateverkleidung) sind nur dem Kunden-
dienst der Analytik Jena und speziell autorisiertem Fachpersonal gestattet.

2.5.2 Gefahren im Betrieb Graphitrohrofens

m  HKL, D,-HKL und geheiztes Graphitrohr (T > 1000 °C) senden optische Strahlung aus
(UV-Bereich und sichtbarer Bereich). Nicht ohne UV-Schutzbrille in die Lampenstrah-
lung, in das Graphitrohr oder in die Flamme blicken. Haut vor UV-Strahlung schiit-
zen.

Vor Offnen der Lampenraumtiir Lampen iiber die Steuer- und Auswartesoftware AS-
pect LS ausschalten: Im Fenster Spektrometer / Kontrolle im Bereich Optische Pa-
rameter Lampenstrom in [mA] auf null setzen. In der Dropdown-Liste Untergrund-
korrektur die Option kein Untergrund auswéhlen. Auf [Einstellen] klicken. Fehler-
meldung verneinen.

Handspiegel zur Beobachtung der Probenablage oder der Trocknung fliissiger Pro-
ben nur links vom Graphitrohrofen in den Strahlengang einbringen. Bei Beobachtung
rechts vom Ofen besteht die Gefahr der Reflexion von UV-Strahlung.

®  Elektromagnetische Streufelder: Durch das unipolare Zeeman-Magnetfeld mit maxi-
malen Flussdichtewerten zwischen 0,5 und 1,0 Tesla und durch das Heizen des Gra-
phitrohres treten in der Umgebung des Probenraumes elektromagnetische Streufel-
der mit Flussdichten < 100 pT auf.
Wahrend Betrieb des ZEEnit 650 P diirfen Personen mit Herzschrittmachern nicht in
unmittelbarer N&he sein.
Magnetische Datentréger diirfen nicht in Nahe des Probenraums gebracht werden.

®  Bei Verwendung der Graphitrohrtechnik nicht ohne Schutzbrille in die Graphitrohr-
6ffnung blicken. Verspritzende Probensubstanzen und heil3e Graphitpartikel kénnen
zu Augen- und Gesichtsverletzungen fiihren.

® |m Graphitrohrbetrieb entstehen hohe Temperaturen. Heil3e Teile wie den Graphit-
rohrofen nicht wahrend oder unmittelbar nach einer Messung beriihren. Abkiihlpha-
sen beachten.

®m  Wiéhrend der Arbeiten am ZEEnit 650 P keinen (metallischen) Schmuck, insbeson-
dere Halsketten tragen. Andernfalls besteht die Gefahr eines Kurzschlusses mit dem
elektrisch beheizten Ofen. Der Schmuck kann sich dabei stark erhitzen und Verbren-
nungen verursachen.

® |m Zeeman-Betrieb mit Magnetfeldstérke 1 Tesla kann der Schallpegel bis 75 dBA
betragen.

2.5.3 Sicherheitshinweise zur Bildung von Ozon und giftigen Dampfen

Die UV-Strahlung der Hohlkatodenlampe (HKL, D2-HKL) fithrt durch Wechselwirkung
mit der umgebenden Luft zur Bildung unzuldssig hoher toxischer Ozonkonzentrationen.
Dariiber hinaus kdnnen aus den Proben und bei der Probenaufbereitung giftige Neben-
produkte austreten.

Beachten Sie folgenden Hinweis:

®  Das ZEEnit 650 P darf nur mit einer aktiven Absaugeinrichtung in Betrieb sein.
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2.5.4  Sicherheitshinweise Druckgasbehalter und -anlagen

Beachten Sie folgende Hinweise:

Argo wird Druckgasbehéltern oder lokalen Druckgasanlagen entnommen. Auf die ge-
forderte Reinheit ist zu achten.

Arbeiten an Druckgasbehaltern und -anlagen dirfen nur von Personen, die tUber spe-
zielle Kenntnisse und Erfahrungen fir Druckgasanlagen verfligen, durchgefiihrt wer-
den.

Fur den Betrieb von Druckgasbehéltern bzw. -anlagen missen die am Einsatzort gel-
tenden Sicherheitsvorschriften und Richtlinien in vollem Umfang eingehalten wer-
den.

Druckschlduche und Druckminderer diirfen nur fir die zugeordneten Gase verwendet
werden.

Der Betreiber muss wochentlich sicherheitserforderliche Zustands- und Dichtheits-
prifungen an allen Gasversorgungen und Gasanschlissen bis hin zum Gerat durch-
fithren. Dazu ist méglicher Druckabfall von druckbelasteten, geschlossenen Systemen
und Leitungen festzustellen. Undichte Stellen und Beschadigungen sind umgehend
zu beseitigen.

Vor Inspektions-, Wartungs- und Reparaturarbeiten ist die Gasversorgung zu schlie-
Ren!

Nach erfolgter Reparatur und Wartung an den Komponenten der Druckgasbehalter
bzw. der Druckgasanlage ist das Gerdt vor Wiederinbetriebnahme auf Funktionstiich-
tigkeit zu Uberprifen!

Eigenmachtige Montage- und Installationsarbeiten sind nicht zul&ssig!

Nach Gasflaschenwechsel den Flaschenstandort griindlich liften.

2.5.5 Umgang mit Proben, Hilfs- und Betriebsstoffen

Der Betreiber tragt die Verantwortung fir die Auswahl der im Prozess eingesetzten Sub-
stanzen sowie fir den sicheren Umgang mit diesen. Das betrifft insbesondere radioak-
tive, infektiose, giftige, dtzende, brennbare, explosive oder anderweitig gefahrliche
Stoffe.

Beachten Sie folgende Hinweise:

Beim Umgang mit gefahrlichen Stoffen missen die értlich geltenden Sicherheitsan-
weisungen und Standortvorschriften eingehalten werden.

Hinweise auf den Etiketten immer beachten. Nur beschriftete GefaRe verwenden. Im
Umgang mit den Proben geeignete Kérperschutzmittel (Laborkittel, Schutzbrille und
Gummihandschuhe) tragen.

Das ZEEnit 650 P darf nur unter einem aktiven Laborabzug betrieben werden (Ge-
fahr durch die Bildung von Ozon, Verbrennungsgase der Proben, giftige und brenn-
bare Nebenprodukte der Probenaufbereitung).

Reinigungsarbeiten mit Flusssdure miissen in einem Abzugsschrank ausgefiihrt wer-
den. Beim Umgang mit Flusssdure miissen Gummischiirze, Handschuhe und Ge-
sichtsmaske getragen werden.
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= Natriumborhydrid (NaBH,) ist stark atzend, hygroskopisch und in Losung duRerst
aggressiv. Abtropfen und Verspritzen von Reduktionsmittelldsung vermeiden.

®  Biologische Proben missen nach den 6rtlichen Vorschriften fir den Umgang mit in-
fektiosem Material behandelt werden.

= Bei Messungen an cyanidhaltigem Material ist sicherzustellen, dass in der Abfallfla-
sche keine Blausdure entstehen kann, d. h. die Abfalllésung darf nicht sauer reagie-
ren.

®  Der Betreiber ist daflir verantwortlich, dass Abfallstoffe umweltgerecht und entspre-
chend den &rtlichen Vorschriften entsorgt werden.

Losungsmittel

Beispiele fur organische Methylisobutylketon (MIBK) entziindbar, hochfliichtig, geruchsbelistigend
Toluol entzlindbar, gesundheitsschadlich
Kerosin entzlindbar, gewassergefahrdend, gesundheitsschédlich
Methanol, Ethanol, Propanol entzlndbar, teils akut toxisch
Tetrahydrofuran (THF) entziindbar, gesundheitsschédlich, hochfliichtig,

2.5.6

2.6
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I6st Polyethylen und Polystyrol

Diese Liste ist insofern unvollstandig, als fiir den Betrieb des ZEEnit 650 P auch andere
Losungsmittel in Betracht kommen kdnnen. Bei Unsicherheit Uiber das Gefahrenpoten-
tial ist der Rat des Herstellers heranzuziehen.

Dekontamination nach biologischen Verunreinigungen

Beachten Sie folgende Hinweise:

®  Der Betreiber ist dafiir verantwortlich, dass eine angemessene Dekontamination
durchgefiihrt wird, falls das Gerét dulRerlich oder innerlich mit geféhrlichen Stoffen
verunreinigt worden ist.

®  Spritzer, Tropfen oder gréBere Verschiittungen mit saugfdhigem Material wie Watte,
Laborwischtlichern oder Zellstoff entfernen und reinigen.
Die betroffenen Stellen mit einem geeigneten Desinfektionsmittel, wie z.B. Incidin-
Plus-Lésung, abwischen. AnschlieBend gereinigte Stellen trockenwischen.

= Bevor ein anderes als dieses vom Hersteller vorgeschriebene Reinigungs- oder De-
kontaminationsverfahren angewendet wird, mit dem Hersteller kldren, dass das vor-
gesehene Verfahren das Gerat nicht beschadigt. Am ZEEnit 650 P angebrachte Si-
cherheitsschilder dirfen nicht mit Methanol benetzt werden.

Verhalten im Notfall

Beachten Sie folgende Hinweise:

®  Besteht keine unmittelbare Verletzungsgefahr, in Gefahrensituationen oder bei Un-
fallen sofort das ZEEnit 650 P mit dem Netzschalter an der rechten Seitenwand aus-
schalten. Netzstecker aus dem Netzanschluss ziehen.

®  Freier Zugang zum Netzstecker ist zwingend erforderlich.
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Die installierten Komponenten mit dem Netzschalter der angeschlossenen Steckdo-
senleiste ausschalten. Dazu die Steckdosenleiste so platzieren, dass ein schneller Zu-
griff moglich ist.

Achtung! Fiir den PC besteht dabei die Gefahr von Datenverlust und Beschadigung
des Betriebssystems!

Nach dem Ausschalten des Gerédtes mdglichst sofort die Gasversorgung schlieRen.

2.7  Sicherheitshinweise Wartung und Reparatur

Beachten Sie folgende Hinweise:

Die Wartung des ZEEnit 650 P erfolgt grundséatzlich durch den Kundendienst der
Analytik Jena oder durch von ihr autorisiertes und geschultes Fachpersonal. Durch ei-
genmachtige Wartungsarbeiten kann das Gerat dejustiert oder beschadigt werden.
Der Bediener darf deshalb grundsatzlich nur die im Kapitel "Pflege und Wartung"S.
66 aufgefliihrten Tatigkeiten ausfiihren.

Die &uliere Reinigung des ZEEnit 650 P nur mit leicht angefeuchtetem, nicht trop-
fendem Tuch vornehmen. Dabei nur Wasser und ggf. handelsiibliche Tenside ver-
wenden.

Fir die Reinigung des Probenraums und der Probentransportwege (Schlauchsystem)
des ZEEnit 650 P hat der Betreiber geeignete Sicherheitsvorkehrungen - insbeson-
dere hinsichtlich kontaminierten und infektiésen Materials — festzulegen.

Wenn Wasser oder andere Flissigkeiten aus dem Gerét austreten, weil z.B. der Kiihl-
kreislauf leckt, den Kundendienst verstandigen.

Verwenden Sie nur originale Ersatzteile, Verschleifteile und Verbrauchsmaterialien.
Diese sind gepriift und gewahrleisten einen sicheren Betrieb. Glasteile sind Ver-
schleiRRteile und unterliegen nicht der Gewahrleistung.
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Funktion und Aufbau des ZEEnit 650 P

Funktionsprinzip des ZEEnit 650 P

AAS-Techniken mit dem ZEEnit 650 P

Das ZEEnit 650 P als Kompaktgerat schlie8t in Verbindung mit entsprechenden Proben-
gebern und Zubehor folgende Atomisierungstechniken ein:

= Graphitrohrtechnik fliissiger Proben

= Graphitrohrtechnik fester Proben

®  Hydridtechnik und Quecksilber-Kaltdampftechnik

®  HydrEA-Technik als Kopplung von Hydrid- und Graphitrohrtechnik.

analytikjena

Abb.3  ZEEnit 650 P

Kernstiick fir den Graphitrohrbetrieb ist ein Graphitrohrofen mit transversal wirkendem
Magnetfeld nach dem inversen Zeemanprinzip. Das Graphitrohr wird quergeheizt und
ist geometrisch vertikal angeordnet.

Der Graphitrohrofen besitzt zusatzlichen linksseitig eine horizontalen Probeneingabe-
6ffnung fir die direkte Feststoffanalyse. Damit wird der zeitaufwandige und kontamina-
tionsanfallige Probenaufschluss (als wesentliche Fehlerquelle der Lé6sungsanalytik) aus-
geschaltet. Fur die Feststoffanalyse stehen der manuelle Feststoffprobengeber SSA 6
oder der automatischen SSA 600 zur Verfligung.

Hydrid- und HydrEA-Technik mit den Hydridsystemen der neuen Generation (HS 50,
HS 55 modular, HS 60 modular) sind die favorisierten Verfahren fiir die nachweisemp-
findliche Bestimmung der hydridbildenden Elemente As, Bi, Sb, Se, Sn, Te und von Hg.
Die HydrEA-Technik (Hydridtechnik mit elektrothermischer Atomisierung) basiert
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darauf, dass die Metallhydride bzw. Quecksilberdampf auf dem mit Iridium beschichte-
ten, vorgeheizten Normalrohr angereichert und bei 2100 °C bzw. 800 °C atomisiert wer-
den.

3.1.2 Optisches Prinzip

Das ZEEnit 650 P ist ein 1-Strahl-Gerat. Linksseitig ist der 8-fach-Lampenwechsler (8 in
Abb. 3) senkrecht angeordnet. Der Lampenwechsler nimmt 1,5" Hohlkatodenlampen
(HKL) als Primérstrahlungsquelle auf. Linksseitig befindet sich zusétzlich eine Deute-
rium-Hohlkatodenlampe (D,-HKL) (2 in Abb. 3) fiir die klassische Untergrundkompen-
sation.

Ein fahrbarer Spiegel (1 in Abb. 3) lenkt wechselseitg die Strahlung der aktiven Primar-
HKL mit der Kontinuumstrahlung der D2-HKL in das Spektrometer. Identische Strahlen-
gange mit gleicher Strahlverteilung und Strahldichte im genutzten Raumwinkel fir beide
Strahlungsquellen ermdglichen mit der D,-HKL Untergrundkompensation bis zur Extink-
tion 2,0.

Fur die Graphitrohrtechnik mit Zeeman-Untergrundkorrektur arbeitet das ZEEnit 650 P
als Einstrahlgerat, aber mit einem fahrbaren Kristallpolarisator (6 in Abb. 3) im Proben-
strahlengang. Gleichzeitig wird der fahrbare Spiegel fiir die HKL-Strahlung in die 100%-
Reflexionsstellung gebracht. Der Zeeman-Graphitrohrofen liefert Strahlungskomponen-
ten mit vertikaler und horizontaler Ausrichtung. Der Kristallpolarisator lasst alle Strah-
lungskomponenten mit vertikaler Ausrichtung ohne Ablenkung passieren, die Strah-
lungskomponenten mit horizontaler Ausrichtung werden so weit abgelenkt, dass sie
auch bei der gréfiten Spaltbreite (0,6 mm) vollstandig neben dem Eintrittsspalt auf die
Spaltblende fallen. In allen anderen Techniken befindet sich der Kristallpolarisator au-
Rerhalb des Strahlenganges.

19



Funktion und Aufbau des ZEEnit 650 P ZEEnit 650 P

3.1.3  Messprinzip

20

8 7 6 5

1 Beweglicher Spiegel

2 Deuterium-Hohlkatodenlampe (D2-HKL)
3 Monochromator-Spiegel

4 Eintrittsspalt, Gitter, Austrittsspalt

Photomultipler
Kristallpolarisator
Graphitrohrofen mit Graphitrohr

o N o un

Lampenwechsler mit 8 Hohlkatodenlampen
Abb.4  Optikschema des ZEEnit 650P

Der Probenstrahl wird auf den Eintrittsspalt eines Gittermonochromators (3 und 4 in
Abb. 3), der mit Festspalten von 0,2 nm /0,5 nm /0,8 nm / 1,2 nm Bandbreite ausge-
riistet ist, abgebildet. Der Monochromator selektiert die fiir das Element vorgegebene
Resonanzwellenlange. Die Wellenldngeneinstellung des Monochromators erfolgt nach
der theoretischen Schrittzahl, bezogen auf die Pb-Linie 405,8 nm als Initialisierungs-
stelle und korrigiert um einen Betrag, der aus der geratespezifischen, als Polygonzug
vorliegenden Wellenldngenstiitzkurve resultiert. 9 Stiitzstellen sind gleichmaRig tber
den Wellenldngenbereich von der nullten Ordnung bis 900 nm verteilt.

Ein Peak-Such-Programm dient dem Auffinden des jeweiligen Linienmaximums. Die
Wellenldngeneinstellung erfolgt durch einen Schrittmotor betriebenen Wellenldngenan-
trieb mit einer Auflésung von 0,005 nm pro Schritt.

Ein Photomultiplier (5 in Abb. 3) am Ausgang des Monochromators misst synchron mit
der Taktung der Lichtquellen die Intensitat der auftreffenden Strahlung.

Gemessen wird die elementspezifische Absorption der Strahlung einer Hohlkatoden-
lampe durch Atome im Grundzustand. Dabei ist das Absorptionssignal ein Mal fiir die
Konzentration des betreffenden Elements in der analysierten Probe. Die HKL liefert ein
Linienspektrum, aus dem durch den Monochromator eine geeignete Resonanzlinie aus-
gekoppelt wird.
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Physikalisches Grundprinzip des Zeemann-Effekts

Unter dem Zeeman-Effekt versteht man die Aufspaltung der Energieniveaus der Elektro-
nen und damit der Absorptionsniveaus unter der Einwirkung eines starken Magnetfel-
des. Wirkt das Magnetfeld auf die Atomwolke der Probe im Atomisator (Graphitrohro-
fen), spricht man vom inversen Zeeman-Effekt. Eine transversale Zeeman-Anordnung
liegt vor, wenn der optische Messstrahl (die Beobachtung) senkrecht zum Magnetfeld
angeordnet ist.

Beim normalen Zeeman-Effekt spalten sich die Absorptionsniveaus der dem Magnetfeld
ausgesetzten Analytatome in eine nicht-wellenldngenverschobene n-Komponente und
zwei wellenldngenverschobene o-Komponenten ¢*, o~ auf.

Beim anormalen Zeeman-Effekt treten mehr als eine nicht-wellenldngenverschobene n-
Komponente und mehr als zwei wellenldangenverschobene o-Komponenten auf.

Die n- und die o-Komponenten absorbieren unterschiedliche Anteile der HKL-Gesamt-
strahlung, die sich durch die Polarisationsrichtung unterscheiden:

Das Absorptionsvermégen der t-Komponente liegt in Richtung des Magnetfeldes senk-
recht zur Strahlungsrichtung in der Meridionalebene (horizontal).

Das Absorptionsvermégen der 6-Komponenten (c*, o7) liegt senkrecht zum Magnetfeld
und zur Strahlungsrichtung in der Sagittalebene (vertikal).

Die 6-Komponenten weisen jeweils die halbe Intensitat der t-Komponente auf und sind
zur urspriinglichen Wellenlange gleich weit nach héherer und niederer Wellenlédnge ver-
schoben.

Prinzip der Untergrundkorrektur nach Zeeman

An den Graphitrohrofen wird ein bipolares, horizontales magnetisches Wechselfeld mit
200 Hz Frequenz angelegt. Im Wechselfeld werden die Absorptionsniveaus der Ana-
lytatome der aktuellen Analysenlinie in die horizontal polarisierten c-Komponenten c*,
o~ und die vertikal polarisierte =-Komponente aufgespalten.

Der nachgeschaltete Kristallpolarisator lasst alle Strahlungskomponenten mit vertikaler
Ausrichtung ohne Ablenkung passieren, die Strahlungskomponenten mit horizontaler
Ausrichtung werden so weit abgelenkt, dass sie nicht in den Eintrittsspalt treffen.

In der Messphase ,Magnetfeld aus” liegt das unbeeinflusste Absorptionssignal vor, das
Spektrometer misst die Summe aus spezifischer und unspezifischer Absorption. In der
Messphase ,Magnetfeld ein” wird nur die n-Komponente erfasst. Sie erfahrt aber keine
elementspezifische Absorption, sondern nur Schwachung durch Molekiile und Partikel,
die im Magnetfeld keinen Zeeman-Effekt zeigen. Die unspezifische Absorption wird di-
rekt auf der Analysenlinie gemessen.

Die Differenzbildung aus den Signalen beider Messphasen liefert die elementspezifische
Absorption.

Fur beide Signale sind Strahlungsquelle, Strahlengang, Messwellenlédnge, Polarisation
und Empfangskanal véllig gleich, das heilst mit einem Strahl (hier Einstrahlgerat) wird
ein echter Zweistrahleffekt erzielt. Die Quasi-Zweistrahlanordnung liefert eine extrem
gute Basislinienstabilitat.
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Abb.5  Grundprinzip der transversalen inversen Zeeman-Atomabsorptionsspektroskopie

Alle weiteren Techniken Die Kontinuumstrahlung der D2-HKL wird zur Kompensation der Untergrundabsorption
mit Deuterium-Unter- genutzt. Die Strahlung des Linienstrahlers (Priméar-HKL) mit ihrer extrem schmalen Ba-
grundkorrektur sislinie (Resonanzlinie) wird elementspezifisch und durch Streuung unspezifisch ge-

schwacht. Dabei wird die Gesamtabsorption erfasst. Die Strahlung der D2-HKL wird im
wesentlichen durch die breitbandige elementunspezifische Absorption geschwacht, der
minimale elementspezifische Anteil ist vernachlassigbar. Die Differenzbildung beider
Signale liefert die elementspezifische Absorption.

Die Intensitaten beider Strahlungsquellen werden automatisch kontrolliert und nétigen-
falls nachgefihrt.
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3.2  Elektrothermischer Atomisator mit Zeeman-Magnet

Merkmale des Graphit-
rohrofens

Der Graphitrohrofen (Elektrothermischer Atomisator (EA)) ist Kernstiick fiir die Arbeit
im EA-Betrieb und der HydrEA-Technik.

Konstante Temperaturverhdltnisse iiber die gesamte Rohrldnge durch das Design des
quergeheizten Graphitrohres

Realisierung linearer Temperatur-Zeit-Verldufe nach einem sensorlosen Steuermo-
dell auf der Basis abgespeicherter thermisch-elektrischer Parameter und einer adap-
tiven Regelung

Voneinander unabhéngige und symmetrisch zur Ofenmitte flieRende Schutzgas-
strome, die eine effektive Spllung des Graphitrohres und der Ofenfenster und einen
schnellen und sicheren Abtransport der thermischen Zersetzungsprodukte der Probe
sichern

Geringer Schutzgasverbrauch bei gleichzeitig wirksamem Schutz vor der Einwirkung
von Luftsauerstoff.

Die analytischen Vorziige der Graphitrohrtechnik in Verbindung mit dem Untergrund-
kompensator bestehen in der der problemlosen Spuren- und Ultraspurenanalytik an Re-
alproben mit komplizierter Matrix.

In der Analyse durchlauft jede Probe ein Ofenprogramm (Temperatur-Zeit-Programm)
mit dem Ziel, die wassrige Probe zu trocknen und stérende Begleitsubstanzen vor der
Atomisierung abzutrennen.

Das Ofenprogramm verl&uft in vier Grundschritten:

Trocknen der Probe

Thermische Vorbehandlung, Abtrennung (Veraschung oder Pyrolyse) stérender Pro-
benbegleitsubstanzen (Matrix)

Atomisierung der Probe

Reinigung des Graphitrohres und Vorbereitung fiir die ndchste Messung.

Der Bediener optimiert diese Grundschritte mit der Steuersoftware ASpect LS fiir jedes
Analyseproblem.
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3.2.1
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Der Zeeman-Graphitrohrofen

1 Inertgaszufiihrung Spilgas (in-
nerer Gasstrom)
Kithlwasserzufiihrung

Pipettier6ffnung
Kithlwasserzufiihrung

v~ wN

Inertgaszufiihrung Schutzgas
(4uRerer Gasstrom)

6 Anschlag fir MPE
7 Arretierungsschraube

8 Ofensicherungsschraube

6 5 4
Abb.6  Zeeman-Graphitrorhofen

Der Ofen besteht aus einem festem und einem beweglichen Ofenteil. Beide Ofenteile
sind wassergekiihlte Metallkorper, in denen sich die ringférmigen Graphitelektroden be-
finden. Das quergeheizte Graphitrohr wird mit seinen Kontaktflachen pneumatisch ge-
gen die Graphitelektroden gedriickt. Zwischen den Metallkérpern, die die Elektroden
tragen, befindet sich ein weiteres Graphitteil, der Ofenmantel. Zusammen mit den Gra-
phitelektroden bildet er um das Graphitrohr herum einen geschlossenen Innenraum, der
die thermischen Abstrahlbedingungen des Graphitrohres stabilisiert sowie chemisch
inerte Verhaltnisse garantiert. Beim SchlieRRen des beweglichen Ofenteils wird das Rohr
in die Kontakte gepresst, ohne Kontakt mit dem Ofenmantel zu haben.

Durch die beiden Graphitelektroden und den Ofenmantel wird das Graphitrohr in eine
Schutzgasatmosphare eingekapselt. Der Ofenmantel besitzt Anformungen fiir den
Strahldurchtritt, die Ofenfenster und die Schutzgaszufuhr, sowie Fiihrungen fir das
selbsttatige Ausrichten des Graphitrohres beim Schlief3en des Ofens.

Der obere horizontal liegende Metallblock kann durch einen Pneumatikzylinder nach
rechts weggeschwenkt werden. Der untere feststehende Metallblock sitzt auf einer Tra-

gergruppe.
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1 Kihlwasserschlauche 4 Oberer Metallblock, offen
2 Ofenfenster 5  Graphitrohr im Ofenmantel
3 Obere Elektrode 6  Schutzgaszufuhr

Abb.7  Graphitrohrofen, gedffnet

Die beiden Metallblocke beinhalten die nétigen Anschlisse fir Strom, Schutzgas und
Kihlwasser.

Wegen der senkrechten Anordnung der Fligel erfolgt die Zufuhr geldster Proben mittels
Probengeber AS-GF mittig durch den oberen Fligel.

Feststoffproben auf einem trogférmigen Probentrager (Schiffchen) kénnen bei abge-
nommenem Ofenfenster durch die linke waagerechte Ofendffnung eingebracht werden.
Der Ofenmantel muss beim Wechsel zwischen gelésten und festen Probenformen ge-
wechselt werden.

3.2.2 DerZeeman-Magnet

Der Zeeman-Magnet besteht aus zwei gleichen U-formigen Magnetkernen und zwei
symmetrischen Spulen. Die beiden Jochhalften sind unterhalb des Graphitrohrofens me-
chanisch gefasst und aufeinander gepresst. An den oberen Enden sind beide Jochhélften
unmittelbar hinter den Spulen auf etwa die Querschnittsflache des Graphitrohrinnen-
raumes verjiingt. Die geschliffenen Stirnflachen bilden die Magnetpole (Polschuhe). Der
Graphitrohrofen ist im Bereich der Polschuhe soweit verjlingt, dass die Polschuhe nur 15
mm Polabstand haben, wodurch Magnetfeldstarken von 1,0 Tesla erreicht werden. Zwi-
schen den Polschuhen bildet sich das benétigte Magnetfeld homogen aus. Beide Pol-
schuhe sind unsymmetrisch nach rechts (beziiglich ihrer Mittelachse) verschoben und
lassen so den nétigen Raum fiir den Feststoffprobengeber frei.
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3.2.3 Gasstrome
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Im Zeeman-Graphitrohrofen sind die Gaskanéle fir die getrennte Zufuhr des inneren
Gasstroms (Spiilgas) und des duReren Gasstroms (Schutzgas) untergebracht.

Der innere Gasstrom (Spiilgas) wird von beiden Seiten tiber Kanale im festen Ofenteil
unmittelbar an der Innenseite der (abnehmbaren) Ofenfenster in den Ofenraum ge-
fuhrt. Der zweigeteilte innere Gasstrom gelangt von den Ofenfenstern aus ins Rohrin-
nere und Uber die Pipettier6ffnung und den Pipettiereinsatz nach aufen.

Der innere Gasstrom hat die Aufgabe, alle im Graphitrohr wahrend des Trocknungs- und
Pyrolyseschrittes auftretenden Gase zu entfernen, Kondensationseffekte des Analyten
an den Ofenfenstern zu verhindern und die Verweilzeit der Analytatome im Strahlen-
gang zu beeinflussen. Wahrend der Atomisierung wird der innere Gasstrom i. a. unter-
brochen, um eine moglichst lange Verweildauer der Atome im Strahlengang des Gra-
phitrohres zu erreichen und die Empfindlichkeit der Messung zu erhéhen.

Bei Bedarf kdnnen dem inneren Gasstrom oxidierende oder reduzierende Gase (Luft
bzw. H;) zugemischt werden. Sie wirken sich positiv auf den Pyrolyseschritt aus. Bei
Luftzufuhr sollten Temperaturen > 650 °C vermieden werden, da sonst das Graphitrohr
selbst angegriffen wird.

Der duRere Gasstrom tritt durch einen Kanal im festen Ofenteil, die Offnung fiir den
Strahlungssensor und die untere Elektrode in den Ofenraum. Er umspiilt den Strah-
lungssensor und das Graphitrohr und gelangt durch den Pipettiereinsatz nach auf3en.
Der &ufere Gasstrom sorgt dafiir, dass auch bei gestopptem inneren Gasstrom das Gra-
phitrohr von Inertgas umgeben ist und somit ein Schutz gegen Oxidation durch Luftsau-
erstoff besteht.

1 Innerer Gasstrom (Spulgas)
2 AuRerer Gasstrom (Schutzgas)
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Abb.8 Innere und &uBere Gasstréme im Graphitrohrofen

3.2.4 Graphitrohrvarianten, Ofenteile und Einsatze

Drei Graphitrohrvarianten sind verfiigbar:

m  Standard-Graphitrohr
®  Graphitrohr firr Feststoffanalytik
= Graphitrohr mit PIN-Plattform

1 Graphitrohr fiir Fest-
stoffanalytik

2 Graphitrohr, Standard
Graphitrohr mit PIN-

Plattform
1 2 3
Abb.9  Graphitrohrvarianten
Graphitrohrvariante Atomisie-  Probenvolumen Einsatzgebiet
rung / -menge

Standard-Graphitrohr Wand max. 50 L Waéssrige Proben (analytisch
wenig anspruchsvolle Proben)
Alternativ fiir Feststoffproben

Graphitrohr mit Plattform max. 40 pL Wassrige Proben

PIN-Plattform

Standard-Graphitrohr fir ~ Schiffchen  max. 3 mg Feststoffe (Solid-Technik)

Feststoffanalytik (ohne
Dosierdffnung)

Tabelle 1 Einsatzgebiete und Probenvolumen verschiedener Graphitrohrvarianten

Alle Rohrtypen sind in den Fliigeln durchbohrt. Die Bohrung im unteren Fligel dient als
Beobachtungskanal fiir den Strahlungssensor. Die Bohrung im oberen Fligel liegt in der
Verldangerung der Pipettier6ffnung als Zugang fir das Pipettieren in der Lésungsanaly-
tik.
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I 6

Abb. 10 Ofenmantel, Adapter und Einsdtze

Nr. Ofenteil / Einsatz Funktion

1 Pipettiereinsatz (Z-Einsatz) Trichterdffnung zum Pipettierkanal
Schitzt freiliegende Metallteile.
Sorgt fiir kontaminationsfreies Pipettieren.

2 Solid-Adapter (Z-Stopfen) VerschlieRt die Pipettieroffnung.

Schitzt freiliegende Metallteile.
3 Obere Elektrode Kontaktiert Rohrfliigel von oben.
4 Untere Elektrode Kontaktiert Rohrfliigel von unten.
5 Ofenmantel mit durchgehender ~ Nimmt das Graphitrohr auf.

horizontaler Bohrung

6 Justierhilfe Justierung des Probengebers AS-GF und des Fest-
stoffprobengebers SSA 600

7 Schiffchen (Probentrager) Nimmt Feststoffprobe auf.

Tabelle 2 Ofenteile und Einsatze

3.2.5 Strahlungssensor

3.2.6 Ofenkamera
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Der Strahlungssensor dient zur Rekalibrierung der Rohrtemperatur. Er ist in der Ofen-
halterung befestigt und empfangt die Strahlung vom zylindrischen Teil des Graphitroh-
res durch die Bohrung im unteren Fliigel und durch eine konzentrische Bohrung in der
unteren Elektrode.

Uber die Detektion auf zwei Wellenlédngen wird ein vom Emissionsgrad des Graphitroh-
res unabhangiges Quotientensignal fiir die Temperaturmessung gewonnen. Die Rekalib-
rierung erfolgt bei der Formierung des Graphitrohres.

Als Option kann das ZEEnit 650 P mit einer Ofenkamera ausgestattet werden Sie Giber-
wacht den Prozess, beginnend mit der Injektion der Probe in das Graphitrohr bis zum
Abschluss der Trocknung. So kénnen direkt das Eintauchen des Dosierschlauchs ins Gra-
phitrohr, das Abgeben der Probe und anderer Komponenten sowie der Trocknungsvor-
gang kontrolliert und gegebenenfalls korrigiert werden.

Die Kamera blickt Gber einen Umlenkspiegel von links in das Graphitrohr. Der Innen-
raum des Graphitrohrs wird von rechts von einer LED beleuchtet. Kamera und



ZEEnit 650 P

Funktion und Aufbau des ZEEnit 650 P

Umlenkspiegel befinden sich auf einem pneumatisch bewegten Schlitten und werden
zur Beobachtung in den Strahlengang gefahren. Die Beleuchtung wird eingeschwenkt.

3.3  Zubehor fiir Graphitrohrtechnik

3.3.1 Probengeber AS-GF

Der Probengeber AS-GF wird im EA-Betrieb zur Zufiihrung von fliissigen Proben und in
der HydrEA-Technik zur Zufilhrung des Reaktionsgases in das Graphitrohr eingesetzt.

1 Probengeberarm mit
Kanilenarretierung

2 Schlauchfiihrung

Probenteller mit
Probentellerabdeckung

4 Dosierer (500 pL)
5  Abfallflasche

6  Vorratsflasche fir Spillésung
(ev. Verdiinnungsmittel)

Abb. 11 Probengeber AS-GF

Der Probengeber AS-GF nimmt definierte Volumina unterschiedlicher Lésungen auf und
legt sie im Graphitrohr ab. Er erméglicht

die Zugabe von bis zu fiinf Modifikatoren zur Probenlésung

die Uberfiihrung der Probenlésung zur thermischen Vorbehandlung im Rohr
die Anreicherung der Proben

die Ablage von Komponenten ins vorgeheizte Rohr

die getrennte Uberfiihrung von Komponenten mit Zwischenspiilung

das automatische Herstellen von Standards durch Verdiinnung oder Volumenabstu-
fung

die fest vorgewahlte oder intelligente Probenverdiinnung

den vollautomatischen Mehrelementbetrieb (Nachtbetrieb méglich)
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3.3.2

3.3.3
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Der Probenteller des AS-GF bietet Platz fir 100 ProbengefaRe (mitV = 1,5 mL) und
8 ZentralgefaRe fir Verdiinnungsmittel, fir Sonderproben, Standards, Modifikatoren
usw. (mitV=>5mL).

Der AS-GF wird in die vorgesehenen Aufnahmen am Probenraum eingehdngt und mit
dem ZEEnit 650 P elektrisch verbunden. Die Gerdteparameter des AS-GF werden mit der
Steuersoftware ASpect LS eingestellt.

Mobiles Kiihlaggregat KM 5

Der Graphitrohrofen des ZEEnit 650 P wird tber eine Umlaufkithlung vom mobilen
Kihlaggregat KM 5 gekiihlt. Sein Wirkprinzip ist ein luftgekiihlter Warmetauscher mit
Ventilator. Deshalb steht die wirksame Kihlleistung des luftgekihlten mobilen Kiihlag-
gregats nur dann zur Verfiigung, wenn der programmierbare Sollwert mindestens 7 °C
iber der Raumtemperatur liegt. Der maximale Sollwert betragt 50 °C. Der Alarmpunkt
liegt immer 15 °C iiber dem eingestellten Sollwert. Wird die Kihlleistung nicht mehr er-
reicht, schaltet ein Ubertemperaturalarmkontakt den Kiihler und das Spektrometer ab.

Das KM 5 ist mit 5 L enthartetem Wasser (kein destilliertes Wasser) zu fiillen. Die Kihl-
wassertemperatur ist einstellbar.

Feststoffprobengeber SSA 600 und SSA6

Die Feststoffprobengeber SSA 600 und SSA 6 sind unabdingbare Voraussetzung fir die
Feststoffanalyse in der Graphitrohrtechnik. Sie erméglichen das reproduzierbare Ein-
bringen des mit der Feststoffprobe bestiickten IC-Probentrdgers ins Graphitrohr.

Der Feststoffprobengeber SSA 600 erméglicht den automatisierten Transport von Fest-
stoffproben in den Graphitrohrofen. Das Wégen erfolgt vollautomatisch durch eine inte-
grierte Mikrowaage. Der Feststoffprobengeber SSA 600 verfligt unter Verwendung von

2 Probentellern iber 84 Probenpositionen.

Der SSA 6 ist fiir den Handbetrieb konzipiert und erfordert eine externe Waage. Die Pro-
benmasse muss von Hand in die Probentabelle Gibertragen werden.

Eine vollstandige Beschreibung der Feststoffprobengeber finden Sie in der Betriebsan-
leitung "Feststoffprobengeber SSA 600" bzw. "Feststoffprobengeber SSA 6".
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_44
SSA 600 with liquid dispensing SSA 6

Abb. 12  Feststoffprobengeber fiir ZEEnit

3.4  Hg/Hydridsysteme

Die Palette der Hg/Hydridsysteme reicht vom einfachsten Batchsystem fiir Anwender
mit geringem Probenaufkommen bis zum vollautomatischen Gerat mit FlieRinjektion.

HS 50 Hydridinjektor
Einfaches Batchsystem mit pneumatischem Wirkprinzip
Die Quarzkivette wird durch die Acetylen-Luft-Flamme geheizt.

HS 55 modular: Batchsystem mit elektrisch beheizter Kiivetteneinheit mit oder
ohne Modul ,Hg Plus” fiir die Hg-Bestimmung
Die Reduktionsmittellésung wird per 1-Kanal-Schlauchpumpe
dosiert.

HS 60 modular: Hg/Hydridsystem fiir FlieRinjektionsbetrieb mit elektrisch beheiz-
ter Kiivetteneinheit mit oder ohne Modul ,Hg Plus”

Die Beschreibungen zu den Hg/Hydridsystemen finden Sie in den entsprechenden Zube-
hor-Handbiichern.

3.5 Die Probengeber AS-F und AS-FD als Zubehor fiir die Hydrid- und
HydrEA-Technik

In der Hg/Hydridtechnik kann mit manueller oder automatischer Probenzufuhr gearbei-
tet werden. Der automatische Betrieb und die Multielementanalyse sind nur unter Ein-
satz eines Probengebers moglich. Mit der Steuersoftware des ZEEnit 650 P werden die
Parameter eingestellt und die Funktion gesteuert.

Das ZEEnit 650 P kann mit folgenden Probengebern betrieben werden:

= Der Probengeber AS-F ist ein automatischer Probengeber.
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= Der Probengeber AS-FD verfiigt Giber eine Verdiinnungsfunktion.

Die Probengeber verwenden Probenteller gleichen Durchmessers. Es stehen folgende
Typen von Probentellern zur Verfligung:

139 Positionen Probenteller mit 129 Probenplatzen fiir 15mL-Sarstedt-GeféRe auf
den AuBenspuren und 10 Probenplatze fir 50mL-Sarstedt-GefaRe auf
der Innenspur

54 Positionen  Probenteller mit 54 Positionen fiir 50mL-Sarstedt-GefaRRe

Die Probenteller sollten nach den Anforderungen der Probenanalyse ausgewahlt wer-
den:

= Verfligbare Probenmenge
= Art der Signalauswertung

Der Probengeberarm erreicht alle zur Probenaufnahme vorgesehenen Positionen soft-
waregesteuert. Die Eintauchtiefe des Probengeberarms in die Proben- und Sonderge-
faRe ist voreingestellt, [&sst sich jedoch Uber die Steuersoftware andern.

Die Probengeber werden (iber das ZEEnit 650 P mit Betriebsspannung versorgt. Proben-
teller und Probengeberarm werden mit Schrittmotoren angetrieben. Der Probenteller
wird gedreht. Der Probengeberarm ist schwenkbar und kann um 120 mm abgesenkt
werden.

Auf der Oberseite der Probengebers AS-F befindet sich neben dem Probenteller ein
SpiilgefaR mit Uberlauf. Beim Probengeber AS-FD ist das SpiilgefaR in einem Kunststoff-
block zusammen mit einem Mischgefa3 angebracht. Eine Membranpumpe férdert die
Splilflussigkeit aus der Vorratsflasche in das Spllgefafs, wobei die eingetauchte Kantile
durch AuRen- und Innenspiilung gereinigt wird. Uberschiissige Spiilfliissigkeit flieRt
wahrend des Spiilvorgangs iiber den Uberlauf in den Abfallbehilter, der unter dem Tisch
aufgestellt ist.

1 2 3

1 Probenteller mit Abdeckung 4 Vorratsflasche fir Verdinnungsmittel
2 Probengeberarm 5  Fluidik-Modul
3 Dosierer (5000 pL) 6 Vorratsflasche fir Splfitssigkeit

Abb. 13 Probengeber AS-FD mit separatem Fluidik-Modul
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Der Probengeber AS-FD verfgt (iber ein extra Fluidik-Modul mit einem Dosierer (5000
pL). Das Fluidik-Modul ist mit dem Probengeber elektrisch verbunden und wird so Gber
das ZEEnit 650 P mit Betriebsspannung versorgt. Die Verdiinnung von Standards oder
Proben im Mischgefal3 erfolgt derart, dass das Konzentrat im Mischgefafs vorgelegt
wird. AnschlieRend wird die Verdiinnungslésung mit hoher Dosiergeschwindigkeit zuge-
geben (max. Volumen: V= 25 mL). Das vollstdandige Mischen wird tiber eine feste War-
tezeit abgewartet. Eine zweite Membranpumpe saugt die Restflissigkeit ab, die nicht
vom Zerstduber angesaugt wurde.

Der Probengeber AS-FD mit Verdiinnungsfunktion bietet folgende Vorteile:

®  Herstellen der Standards fir die Kalibrierung durch Verdiinnen von einem oder meh-
reren Stockstandards im Mischgefal3

® Verdiinnen einer Probe bei Konzentrationsiiberschreitung, das heil3t, bei einem Ele-
mentgehalt gréRer als 110 % des héchsten Standards der Kalibrierung

®  Verdiinnen aller Proben in frei wahlbaren Verdliinnungsverhaltnissen bis zum Ver-
haltnis 1:500.

3.6 Lampenwechsler und Lampen

Das ZEEnit 650 P besitzt einen 8fach-Lampenwechsler mit einer Schreib-Lese-Einheit
(RFID) fiir codierte Lampen an der aktiven Position. Die codierten Lampen sind mit auf-
geklebten Transpondern versehen. Gespeichert werden Lampentyp, Element(e), Serien-
nummer, maximaler empfohlener Lampenstrom und Booststrom und die Betriebsstun-
den. Der Einsatz nichtcodierter Lampen ist moglich. Der Lampenwechsler ist fir Hohlka-
todenlampen mit dem Standarddurchmesser des Glaskolbens von 37,1 mm ausgelegt.
Die jeweils bendtigte Lampe wird PC-gesteuert in den Strahlengang geschwenkt, einge-
schaltet und auf dem Kreisbogen in 0,1 mm-Schritten feinjustiert.

Ein zweiter Heizkreis sorgt dafiir, dass eine zweite HKL gleichzeitig vorgeheizt werden
kann.

Die Positionen 5 bis 8 kdnnen auch mit Super-Hohlkatodenlampen bestiickt werden. Die
notwendige Versorgung flir Booststrom und Heizung ist integriert und kann wahlweise
auf eine der Positionen 5 bis 8 geschaltet werden. Wird eine Super-HKL als aktive
Lampe benutzt, kann eine zweite Super-HKL nicht als solche vorgeheizt werden, son-
dern nur als HKL. Deshalb wird fir die Mehr-Element-Routine empfohlen, auf eine Ele-
mentmethode mit Super-HKL eine Methode mit normaler HKL folgen zu lassen.

Der Einsatz einer Super-Hohlkatodenlampe bringt fiir einige Elemente wie As, Se, Te, P,
Zn den Vorteil einer héheren Strahlungsintensitat, wodurch sich das Signal-Rausch-Ver-
héltnis und die Nachweisgrenze verbessern.

Fir die Bestlickung des 8fach-Lampenwechslers sind folgende Kombinationen denkbar:

® 8 codierte Hohlkatodenlampen bzw. Mehrelement-Hohlkatodenlampen

® 1 bis 4 codierte Super-Hohlkatodenlampen auf den Positionen 5 bis 8 und die restli-
chen Positionen mit codierten Hohlkatodenlampen bzw. Mehrelement-Hohlkato-
denlampen.

Der Kontinuumstrahler, eine Deuterium-Hohlkathodenlampe (D2HKL), ist in einer sepa-
raten Halterung installiert.
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Feder 4 Transponder
2 Lampe 5 Lampenfassung, schwimmend gelagert
Scheibe mit Auflageprismen fiir Lampen 6 Antenne

Abb. 14 Aufbau des Lampenwechslers

34



ZEEnit 650 P

Installation und Inbetriebnahme

4 Installation und Inbetriebnahme

Das Gerat darf nur durch den Kundendienst der Analytik Jena oder durch von der Analy-
tik Jena autorisierte Personen aufgestellt, installiert und repariert werden.

Jeder unbefugte Eingriff schrankt Gewé&hrleistungsanspriiche ein. Beachten Sie bitte bei
der Installation und Inbetriebnahme lhres Gerétes die Hinweise im Abschnitt "Sicher-
heitsanweisungen"S.9. Die Einhaltung dieser Sicherheitshinweise ist die Voraussetzung
fur eine stérungsfreie Installation und Funktion Ihres AAS-Messplatzes. Befolgen Sie
stets alle Warnungen und Hinweise, die auf dem Gerat selbst angebracht sind oder vom
Steuerprogramm des ZEEnit 650 P angezeigt werden.

Fur storungsfreien Betrieb des ZEEnit 650 P sorgen Sie bitte dafiir, dass die in Kapitel
"Aufstellbedingungen"S. 35" beschriebenen Einsatzbedingungen stets eingehalten wer-
den. Soll das ZEEnit 650 P umgesetzt werden, verfahren Sie bitte nach den Anweisun-
gen im Kapitel "Transport des ZEEnit 650 P'S. 88

4.1  Aufstellbedingungen

Beim Aufstellen wird zeitweise eine Hilfskraft benétigt. Der Kundendienst testet das Ge-
rat und dokumentiert den Test im Prifprotokoll zum ZEEnit 650 P.

Der Betreiber ist verantwortlich fiir alles, was nicht unmittelbar zum Lieferumfang ge-
hort, aber fiir das Betreiben des ZEEnit 650 P notwendig ist. Der Betrieb des ZEE-
nit 650 P setzt bestimmte 6rtliche und anlagetechnische Gegebenheiten voraus:

m  geeigneter Aufstellort

®  Platzbedarf

= Umgebungsbedingungen
= Versorgung mit Inertgas
®  Absaugvorrichtung

®  Anschluss an das elektrische Netz

Mégliche Gefahren bei der Arbeit mit dem ZEEnit 650 P sind:

m  Verbrennungsgefahr durch heille Ofenteile

m  Gefahr durch elektrischen Strom

m  Gefahr durch UV-Strahlung

®  Gefahr durch Ozon- oder Stickoxidbildung

m  Gefahr beim Umgang mit Druckgasbehaltern

m  Gefahr durch toxische und chemisch aggressive Stoffe

m  Gefahr durch starkes Magnetfeld
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4.1.1

4.1.2
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Umgebungsbedingungen

m 7EEnit 650 P nicht direkt an Tir oder Fenster aufstellen. Der Einsatzort des ZEE-
nit 650 P soll frei von Zugluft, Staub, dtzenden Dampfen sowie Erschiitterungen
sein.

m  ZEEnit 650 P nicht in N&he elektromagnetischer Stérquellen aufstellen.

®  Direkte Einstrahlung von Sonnenlicht und Abstrahlung von Heizkdrpern auf das ZEE-
nit 650 P vermeiden. In extremen Féllen fir eine Raumklimatisierung sorgen.

®  Fir die Probenvorbereitung und die Aufbewahrung von nasschemischen Materialien
wird ein separater Raum empfohlen.

®  |m Betriebsraum des ZEEnit 650 P besteht Rauchverbot.

An die klimatischen Bedingungen werden folgende Forderungen gestellt:

Temperaturbereich im Betrieb +10°Cbis +35°
Luftfeuchte im Betrieb max. 90 % bei +30°C
Empfohlene max. Einsatzhdhe 2000 m

Platzbedarf und Gewicht

Mindestabmessungen der Arbeitstische:

= Fir das Grundgerat allein: 800 mm x 700 mm, Héhe nach ergonomischen Gesichts-
punkten wahlen

®  Fir Grundgerat, Monitor und Drucker: 1600 mm x 700 mm
Tragfahigkeit des Arbeitstisches: mind. 210 kg

Zusatzlicher Platz auf dem Boden fir Kiihimobil KM 5 und ggf. PC
Tischoberflachen: wisch-, kratz- und korrosionsfest, darf keine Feuchtigkeit aufnehmen

Arbeitstisch so aufstellen, dass er von allen Seiten gut zugdnglich ist.

Fur den freien Kihlluftzufluss und -abfluss und eine effektive Kiihlung bendtigen die Ge-
héuseseitenfldchen des mobilen Kiihlaggregats einen Mindestabstand von 15 cm von
benachbarten Gegenstanden.

Komponente Breite Héhe [mm] Tiefe [mm] Gewicht [kg]
[mm]

Auf dem Arbeitstisch

ZEEnit 650 P 790 645 735 170

AS-GF 250 550 380 7,2

AS-F 340 350 460 6,5

AS-FD

Probengeber 340 350 460 6,5

Fluidik-Modul 360 310 165 3,5

HS 60 modular 360 370 240 14

HS 55 modular 360 370 240 14
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HS 50 270 210 190 2
SSA 6 260 90 260 1
SSA 600 300 370 500 10

Unter dem Arbeitstisch

Mobiles Kiihlaggregat 260 660 560 32
KM 5

4.1.3 Energieversorgung

Anschaltbedingungen

WARNUNG

Netzanschluss beachten!

Beachten Sie bei der Elektroinstallation die VDE-Vorschriften und 6rtlichen Bestimmun-
gen! Der Netzanschluss muss ordnungsgemal’ geerdet sein. Verwenden Sie keinen
Adapter in der Netzzuleitung.

Das ZEEnit 650 P wird am Einphasen-Wechselstrom-Netz betrieben. Die Strombelas-
tung kann bei maximaler Aufheizrate kurzzeitig (1 s) bis zu 85 A betragen. Wahrend
dieser Phase sollte die Netzspannung am ZEEnit 650 P nicht mehr als 6 % absinken. Bei
Werten, die von diesen Angaben abweichen, bitten wir um Riicksprache. Passendes Zu-
behor kann geliefert werden.

Die optimale Funktion des Gerates hangt entscheidend von einem ordnungsgemafen
Netzanschluss mit ausreichendem Leitungsquerschnitt ab. Der Netzanschluss ist gebdu-
deseitig mit 35 A trdge abzusichern und muss vor Anlieferung des ZEEnit 650 P in der
Nahe des Aufstellortes installiert sein. Das Gerdtekabel ist 3 m lang. Die CEE-Aufputz-
dose (2polig + E Blau 5UR 3 206-2 220/32, Fa. Siemens) wird gemé&R Liefervertrag be-
reitgestellt.

Der Netzstecker dient als Trenneinrichtung. Deshalb muss freier Zugang zum Netzste-
cker gewébhrleistet sein.

Alle anderen Komponenten des ZEEnit 650 P (z.B. PC, Drucker usw.) werden tber die
mitgelieferte 5-fach-Steckdosenleiste, die an die Steckdose auf der Gerateriickseite des
ZEEnit 650 P gesteckt wird, an die gleiche Phase wie das Grundgerat angeschlossen.
Nutzen Sie eine eigene PC-Drucker-Konfiguration und wird diese iiber die 5-fach-Steck-
dosenleiste angeschlossen, beachten Sie bitte den Grenzwert des zuldssigen Arbeitsstro-
mes (5 mA insgesamt mit Zusatzgeraten). Um plétzliche Spannungsschwankungen zu
vermeiden, schlieBen Sie das ZEEnit 650 P nicht an Stromkreise mit anderen leistungs-
intensiven Verbrauchern an.

Spannung 200/220/240V +£10 % werkseitig einstellbar
Frequenz 50/60Hz
gegebenenfalls abweichende Frequenz gemaf Liefer-
vertrag
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Mittlere typische Leistungsauf- 2100 VA
nahme
Maximale Stromaufnahme 85 A iiber 1 s bzw.
52 Aiiber8s
Absicherung (netzseitig) 35 A, Schmelzsicherung, trége, einphasig

Keine Sicherungsautomaten verwenden!

Leistungsaufnahme des Hydridsys- 700 VA wahrend des Aufheizens der Kiivette
tems 400 VA im Dauerbetrieb

4.1.4 Gasversorgung / Gase in der Graphitrohrtechnik

38

WARNUNG

Gefahr der Entstehung einer sauerstoffarmen Atmosphare durch austretendes Gas!

Der Betreiber muss sicherstellen, dass die an der Auslassseite der Gasdruckregler ver-
wendete Anschlussart den geltenden nationalen Anforderungen genigt.

Der Betreiber muss wdchentlich sicherheitsnotwendige Dichtheitspriifungen an allen
Gasversorgungen bis hin zum Gerét durchfiihren. Dazu ist mdglicher Druckabfall von ge-
schlossenen druckbelasteten Systemen und Leitungen festzustellen. Die Undichtheit ist
zu lokalisieren und sofort zu beseitigen. Wird die Gasversorgung tiber Druckflaschen rea-
lisiert, missen die Flaschen auRerhalb des Labors aufrechtstehend mit Flaschenhaltern
an der Wand befestigt werden.

Das erforderliche Inertgas dient zum Schutz der Graphitteile des Atomisators, die erheb-
lichen Temperaturbelastungen ausgesetzt sind. Gleichzeitig wird das Inertgas als Trans-
portmittel fiir die wéhrend der Analyse anfallenden Pyrolysebestandteile genutzt. Die
Reinheit des Inertgases ist von entscheidender Bedeutung fiir die Analytik und fir die
Benutzungsdauer der Graphitrohre.

Durch das zusatzliche Einleiten eines Additionsgases wahrend des Pyrolyseschrittes (bei-
spielsweise Luft oder Sauerstoff) kann die Veraschung der Probe, das heil3t die Abtren-
nung der Matrixbestandteile, beschleunigt werden. Das Additionsgas wird iiber den An-
schluss ,Gas Additional” auf der Geréteriickseite zugefiihrt

Der Gasdruck zum Spektrometer muss 6 bis 7 bar betragen.

Die Standardschlauchlange ist 5 m. Werden andere Schlauchldangen gewiinscht, nehmen
Sie bitte Riicksprache mit dem Service der Analytik Jena.
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Empfohlenes Inertgas Eingangsdruck Verbrauch

Fur Graphitrohrbetrieb empfohlen: 6 -7 bar max. 2 L/min (abhéngig
Argon 4,8 oder besser vom Temperatur-Zeit-Pro-
Zulassige Bestandteile: gramm)

Sauerstoff <3 ppm

Stickstoff <10 ppm

Kohlenwasserstoffe ~ <0,5 ppm

Feuchte <5 ppm

4.1.5 Absaugvorrichtung

VORSICHT

Vergiftungsgefahr durch auftretende Gase!

Vor Anschalten des ZEEnit 650 P die Absaugeinrichtung einschalten. Abluft aus dem La-
bor ableiten und Rickstau vermeiden!

Korrekte Absaugung wird nur durch eine Abzugshaube, die direkt Gber dem Probenraum
installiert ist erreicht.

Die Absaugvorrichtung soll gesundheitsschadigende Riickstdnde sowie entstehendes
Ozon ableiten. Ozon entsteht durch die Wechselwirkung zwischen Luft und UV-Strah-
lung der Hohlkatodenlampen und des Graphitrohrofens bei Temperaturen tiber 2000 °C.
Verwenden Sie eine Absaugvorrichtung aus hitze- und korrosionsbestandigem Material.
Die ersten 6 m der Abluftanlage sollten aus Metall bestehen.

Parameter Eigenschaften
Material V2A
Absaugleistung fiir Graphitrohr ca. 1 m3/min
Absaugleistung fiir Graphitrohr ca. 5 m3/min

fur Proben mit Saurekonzentration > 5 %

Haubenoffnung ca. 200 x 200 mm
Abstand zur Gerateoberkante ca. 200 bis 300 mm
Rohrdurchmesser ca. 100 bis 120 mm

4.1.6 Wasserkiihlung

Der Graphitrohrofen des ZEEnit 650 P wird Uber einen Kihlkreislauf vom mobilen Kiihl-
aggregat KM 5 gekiihlt. Beachten Sie die Hinweise in der Bedienungsanleitung des mo-
bilen Kithlaggregats KM 5.

Das KM 5 ist mit 5 L enthartetem Wasser (kein destilliertes Wasser) zu fullen. Die Kiihl-
wassertemperatur ist einstellbar.
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Parameter Eigenschaften
Lange der Wasserschlauche 20m

Lange des Stromkabels 2,7m

Lange der Steuerleitung 2,0m
Wasservorlauf 0,3 Mpa; 3 L/min

Zum Betrieb an einem 60 Hz-Netz ist eine spezielle Ausfithrung des mobilen Kiihlaggre-
gates KM 5 erforderlich.

4.1.7 Gerateanordnung und Platzbedarf
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Das ZEEnit 650 P ist ein Kompaktgerat, das als Tischgerat konzipiert wurde. Der Platz-
bedarf ergibt sich aus allen Komponenten des Messplatzes.

Neben dem Grundgerat wird der PC mit Monitor, Drucker und Tastatur angeordnet. PC
und Drucker kdnnen auch auf einen handelsiiblichen PC-Beistellwagen gestellt werden.

Das Zubehor fir die Graphitrohrtechnik — Probengeber AS-GF fiir geléste Proben oder
SSA 6 bzw. SSA 600 fiir feste Proben — wird in den Probenraum eingehangt.

Das Zubehor fiir die Hg-/Hydrid-Technik (HS 60 modular, HS 55 modular) mit den zu-
gehdrige Probengebern (AS-F, AS-FD) wird entweder rechts vom ZEEnit 650 P oder auf
einem zusatzlichen Tisch vor dem Geréat platziert.

In unmittelbarer Nahe des Geréates finden auf dem FuRboden Platz:

= die Auffangflasche fiir Spilfliissigkeit des Autosamplers AS-F bzw. AS-FD und Rest-
flissigkeit des Hg-/Hydridsystems

® das mobile Kithlaggregat KM 5. Das KM 5 muss mit mindestens 15 ¢cm Freiraum
nach beiden Seiten aufgestellt werden, um optimale Luftzirkulation fir den Kihlluft-
zufluss und -abfluss zu sichern.
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Abb. 16 Male ZEEnit 650 P - Draufsicht
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A A

I 200 - 300 mm

Abb. 17 Aufstellskizze ZEEnit 650 P

4.2  Versorgungs- und Steueranschliisse

Die Versorgungsleitungen werden bei der Aufstellung des ZEEnit 650 P durch den Kun-
dendienst der Analytik Jena angeschlossen.

Der Netzschalter befindet sich auf der rechten Seite des ZEEnit 650 P. Ebenfalls auf der
rechten Seite sind leicht zuganglich die Anschliisse fiir PC und Zubehor angeordnet. Die
Medienanschliisse fiir Gas, Wasser und Strom sowie die Sicherungen befinden sich auf
der Rickseite.

Fur den Transport und das Aufstellen sind links und rechts jeweils ein Paar Tragstangen
angeschraubt. Nach dem Aufstellen werden die Stangen herausgeschraubt und die Off-
nungen mit den mitgelieferten Stopfen verschlossen.
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1 Netzschalter

2,5 Offnung fiir Tragstangen

3,4 Klemmung zur Befestigung der Haube

6 Anschlisse fir PCund Zubehor

7 Medienanschliisse auf der Gerateriickseite

Abb. 18 Netzschalter und Leiste fiir Versorgungs- und Steueranschliisse auf der rechten Seite des ZEE-
nit 650 P

Anschluss Sampler AS-F, AS-FD (ftr HydrEA-Technik)
Anschluss Hydridsystem (HS)

(+5V)

(GND)

Anschluss ZEEnit 650 P - PC (DEVICE PC)

Anschluss Ofenkamera - PC (CAMERA P()

(TRIGGER)

Anschluss KithImobil (KM5)

Anschluss Waage fiir Feststoff (SOLID)

Anschluss AS-GF und SSA 600 (MPE SSA 600)

O 00 N O U1 & W N =

=
o

Abb. 19 Leiste fiir Versorgungs- und Steueranschliisse
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1 2 ) 4 5 6 u 8 2]
1 Anschluss Inertgas 6  Netzanschlussleitung fiir ZEEnit 650 P
2 Anschluss Additionsgas 7 Sicherungen F9 - F14
3 Sicherungen F3 - F8 8 Kihlwasserzulauf "Water in"
4 Netzanschluss fir Zubehér (5fach-Steckdosenleiste) 9 Kuhlwasserriicklauf "Water out"
5 Sicherungen F1, F2

Abb. 20 Riickansicht des ZEEnit 650 P mit Anschliissen fiir die Gas- und Strom- und Wasserversorgung,
sowie den Sicherungshaltern

Transportsicherung entfernen

BEACHTE

Transportsicherungen entfernen! Bei der Erstaufstellung werden die Transportsicherun-
gen vom Kundendienst der Analytik Jena oder eingewiesenem Personal entfernt.

1. Klemmstucke fir Geratehaube an der linken und rechten Seitenwand abschrauben
(3 u.4inAbb. 17).

2. Gerdtehaube abnehmen.
3. Die rot markierte Transportsicherung aus dem Gitterhebel herausschrauben.

4. Geratehaube aufsetzen und an der linken und rechten Seitenwand mit Klemmstii-
cken befestigen.
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4.4 Das ZEEnit 650 P aufstellen

Hilfsmittel ® 4 Stopfen, Kunststoff

= Maulschlissel 19 mm (im Lieferumfang)

1. Vier Tragegriffe herausschrauben und aufbewahren.

2. Offnungen mit Stopfen verschlieRen.

3. Gasversorgung installieren:
®  Argonschlauch auf Schlauchverschraubung befestigen.
®m  Gasanschlisse auf Dichtheit priifen.

4. Kihlmobil KM5 installieren (— Abschnitt "Mobiles Kiihlaggregat KM 5 installieren
S. 45).

5. ZEEnit 650 P elektrisch anschlieRen (— Abschnitt "Energieversorgung"S. 37).
6. PCund ZEEnit 650 P mit USB-Kabel verbinden (5 in Abb. 18).
7. Weitere Arbeitsschritte:

m  Software ASpect LS installieren

®  ZEEnit 650 P entsprechend der gewiinschten Atomisierungstechnik komplettie-
ren

4.5 Mobiles Kiihlaggregat KM 5 installieren

Entnehmen Sie bitte der mitgelieferten Bedienungsanleitung ,Kihimobil KM5" alle Hin-
weise zum Aufstellen, der Inbetriebnahme und Wartung.

1. Mobiles Kithlaggregat KM 5 fillen (siehe Abschnitt "Mobiles Kiihlaggregat KM 5"S.
86).

2. Kihlkreislauf herstellen: Schlauchstecker an ZEEnit 650 P und KM 5 stecken.
Am KM5 (unten): ,Wasservorlauf” — Am ZEEnit 650 P : ,IN”
Am KM5 (oben): ,Wasserrticklauf® — Am ZEEnit 650 P : ,OUT"

3. Steuerleitung des KM 5 am gekennzeichneten Stecker an der rechten Seitenwand
des ZEEnit 650 P anschlieBen (siehe Abb. 19).
Hinweis: Die Service-Taste des KM 5 bleibt auf ,AUS", d. h. die griine Betriebslampe
leuchtet nicht. Nur so kann das mobile Kithlaggregat von der Steuersoftware des ZE-
Enit 650 P gesteuert werden.

4. Kuhlkreislauf entliiften (— Abschnitt "Mobiles Kithlaggregat KM 5" S.86).

4.6 Installation und Start des Programms ASpect LS

Installation und Start des fiir die Steuerung des Spektrometers bendtigten Programms
ASpect LS sind im Handbuch "ASpect LS" beschrieben, siehe dort.
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Bestiickung des Lampenwechslers und Lampenjustierung

WARNUNG

Gefahr von Augen- und Hautschaden durch UV-Strahlung! HKL und D,-HKL senden
Strahlung im UV-Bereich aus.

Vor Offnen der Lampenraumtiir Lampen {iber die Steuer- und Auswertesoftware ASpect
LS ausschalten: Im Fenster Spektrometer / Kontrolle im Bereich Optische Parameter
Lampenstrom in [mA] auf null setzen. In der Dropdown-Liste Untergrundkorrektur die
Option kein Untergrund auswéhlen. Auf [Einstellen] klicken. Fehlermeldung verneinen.

VORSICHT

Verbrennungsgefahr! Vor dem Lampenwechsel Lampen abkiihlen lassen.

BEACHTE

Gefahr von Lampenschaden!

Lampenfenster nicht beriihren. Lampen nur im stromlosen Zustand aus- und einbauen.

Die Bestlickung des 8fach-Lampenwechslers kann in folgender Weise erfolgen:

= Vorzugsweise wird der 8fach-Lampenwechsler mit codierten Hohlkatodenlampen
bestiickt.

®  Der Einsatz uncodierter Lampen ist ebenfalls méglich.

®  Position 5 bis 8 kdnnen mit Super-Hohlkatodenlampen bestiickt werden.
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1 2 3 4 5
Hohlkathodenlampe 4 Zugfeder
Lampenfassung 5 Scheibe mit Auflageprismen fir HKL

Position des Lampenwechslers zum Ein- und Aus-
bau der HKLs

Abb. 21 Aufbau des Lampenwechslers

4.7.1 Hohlkatodenlampe und ausbauen

1.
2.

Tir des Lampenraumes &ffnen.
Zugfeder aushéngen.

Lampe aus der Lampenfassung ziehen.
Hinweis: Lampenfenster nicht berihren!

Neue Lampe in Lampenfassung stecken, Zugfeder einhdngen.

4.7.2 Deuterium-Hohlkatodenlampe aus- und einbauen

Abdeckplatte zum D;-HKL-Halter von der Gerdtehaube abnehmen.

Die drei Befestigungsmuttern (Pfeile in Abb. 21) abschrauben und den Lampenhal-
ter abnehmen.

Sicherungsschraube (6 in Abb. 22) herausschrauben. Die Lampenfassung von der
Lampe abziehen.

Lampe vorsichtig unter der Spannfeder (1 in Abb. 22) herausziehen.

47



Installation und Inbetriebnahme ZEEnit 650 P

5. Neue Lampe vorsichtig unter die Spannfeder stecken und bis Anschlag (2 i in Abb.
22) schieben.
Hinweis: Lampenfenster nicht berihren!

6. Fassung auf Lampe stecken. Sicherungsschraube einschrauben.

7. Lampenachse parallel zur Platte des Halters justieren (Augenmaf): Mit den langen
Feinjustierschrauben die Lage der Lampe (4 und 5 in Abb. 22) verandern.

8. Halter aufsetzen und Befestigungsmuttern lose anschrauben. Sie werden erst nach
der Justierung fingerfest angezogen.

o o-

— &8

i

Pfeile Befestigungsmuttern Lampenhalter 1 Sicherungsschraube fiir Lampensteckfassung

o«

2

2 Justierschrauben

Abb. 22 D,-HKL -Halter der im Lampenraum eingebaut
il 2

1 Spannfeder 4, 5Feinjustierschrauben
2 Anschlag 6 Sicherungsschraube fiir Lampensteckfassung
3 Auflage

Abb. 23 D,-HKL mit Halter, aus Lampenraum ausgebaut und abgelegt

4.7.3 Lampenwechsler in ASpect LS einrichten
Codierte Lampen Stehen codierte Lampen zur Verfiigung, so werden die fir die Analysenmethode wichti-

gen und auf dem Transponder gespeicherten Daten wie Lampentyp, Elemente, maxima-
ler und empfohlener Lampenstrom sowie maximaler und empfohlener Booststrom beim
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Uncodierte Lampen

Initialisieren in der aktiven Position ausgelesen und zur Lampenwechslerposition zuge-
ordnet in die Tabelle eingetragen.

BEACHTE

Lampenposition beachten! Wenn uncodierte Hohlkatodenlampen verwendet werden,
Lampenwechsler so bestiicken, dass die Positionsangaben in der Software mit der tat-
sdchlichen Bestlickung des Wechslers tibereinstimmen.

1. Mit dem Symbol 7% das Fenster Spektrometer aufrufen und auf die Karte Kontrolle
wechseln.

2. Mit Schaltflache [Lampenwechsler] das gleichnamige Fenster 6ffnen.

3. Die Position des Lampenwechslers in der Tabelle markieren, welche mit einer Lampe
bestlckt bzw. deren Bestiickung geandert werden soll.

4. Mit [Andern] das Fenster Lampe/Element auswéhlen o6ffnen.

|I'ﬁ Lampe/Element auswahlen — >
Lampentyp
Lampenplatz: MHEKL ~ Max. Lampenstrom [mA] 100 (5| Max Boost[mA]: 0o =
Elemente
)0 B|c Njo][F Ne
EE Al| Si| P| S CI Ar

K | Ca| sc| Ti| v |[Gr Mn| Fe| Co| Ni| €ul 20| 6a| Ge| As| se| 51 K
Pd

Rb| Sr| ¥ | Zr| Nb|Mo| Tc Ru|Rh Ag|Cd| In| Sn|Sb|Te| | Xe
Cs|Ba|La| Hf| Ta| W Re|Os| Ir | Pt Auﬂ TI|Pb| Bi| Po At Rn
Fr Ra Ac

s o e 1 s ] | ]y ] ] v

Th PaiINp Pu Am Cm Bk Cf |Es Fm Md No| Lr

OK Abbrechen
Abb. 24 Fenster Lampe/Element auswéhlen
5. Folgende Werte eingeben:
Pos. Zeigt Position im Lampenwechsler an.
Kann nicht in diesem Fenster editiert werden.
Typ Auswahl des Lampentyps. Diese Auswahl richtet sich nach der Lampenposi-

tion und der dort mdéglichen Lampentypen. S-HKL und S-MHKL sind auf den
Positionen 5 bis 8 verfligbar.

Keine

Position enthalt keine Lampe.

HKL

Einelement-Hohlkatodenlampe
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M-HKL

Mehrelement-Hohlkatodenlampe

S-HKL

Superhohlkatodenlampe mit einem Element
S-MHKL

Superhohlkathodenlampe mit mehreren Elementen

Strom Maximalen Lampenstrom einstellen.

Boost Nur bei S-HKL und S-MHKL

Maximalen Booststrom einstellen.

Periodensys- Mit Mausklick auf das Elementsymbol im Periodensystem Lampenelement
tem auswahlen:
Blaue Schaltflachen kennzeichnen wéhlbare Elemente. Graue (inaktive)
Schaltflachen markieren Elemente, die mit AAS-Technik nicht analysierbar
sind. Griine Elementschaltflachen Symbole bezeichnen ausgewahlten Ele-
mente.
Bei M-HKL und S-MHKL kdnnen mehrere Elemente angeklickt werden. Ein
erneuter Klick auf ein Elementsymbol annulliert die Auswahl. Ausgewahlte
Elemente werden in der nebenstehenden Tabelle angezeigt.

6. Mit [OK] das Fenster Lampe/Element auswahlen verlassen und in das Fenster
Lampenwechsler zuriickkehren.

Die Lampenspezifikation wird in die Tabelle des Fensters Lampenwechsler eingetra-
gen.

4.7.4 Lampen justieren

Maximierung der Lam-
penlebensdauer

Arbeitsschritte Linienst-
rahler
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Die Feinjustierung der Lampen wird in der Regel nur einmal vorgenommen. Dazu wird
das Energiebild aufgeschaltet und die Ausrichtung der Lampen im optischen Strahlen-
gang optimiert.

Die Lampenlebensdauer ist stark vom eingestellten Lampenstrom abhangig. Der emp-
fohlene Betriebsstrom variiert von Lampentyp zu Lampentyp. Beachten Sie bei nachfol-
gender Einstellung die im Kochbuch der ASpect LS-Software gegebenen Hinweise, die
eigenstandigen Betriebsanleitungen der Analytik Jena zu den verschiedenen Lampen so-
wie die mit der Lampe mitgelieferten Informationen.

1. Mit dem Symbol 7% das Fenster Spektrometer aufrufen und auf die Karte Kontrolle
wechseln.

2. Mit Schaltfliache [Lampenwechsler] das gleichnamige Fenster 6ffnen.



ZEEnit 650 P Installation und Inbetriebnahme

[0 Lampenwechsler = o X
Bestickung Lamper-Histone Lampen codieren

Max Swom  Max Boost EmplStom EmplBoost  Jug

Pos Typ cod Elisminte ma] [ma] [mA] [mA] ot

MHKL ik
MHKL | - [cdPb 100

1

2 a i "

3 _HKL | Dy | 0 D:

4 |MHKL | - |[NaKCrHg | 100)

5 |HKL | = |Au | 10.0]

6 |MHKL | - |CaTHPbdBi | 100

T | MHKL | - [Rh | L

8 |HKL |« |Ma | LU

< »
Andem Lampe anmebden Lampe abmeldan Initialisietan
Tabella lischan Lampen-Justeqng
Energie
Lampe weachseln Justienen 1}

Schbefien

Abb. 25 Fenster Lampenwechsler
3. Zujustierende Lampe in der Tabelle markieren.
4. Schaltflache [Justieren] betatigen.

5. Die Lampe wird automatisch auf einem Kreisbogen justiert. Wahrend der Justierung
wird die Energie als blauer Balken im Bereich Lampenjustierung angezeigt.

Arbeitsschritte Deute- 1. Mit dem Symbol A das Fenster Spektrometer aufrufen und auf die Karte Kontrolle
rium-Hohlkatodenlampe wechseln.

2. In der Auswabhlliste Untergrundkorrektur die Option Nur D2HKL-Untergrund wah-
len.

3. Spektrometerparameter mit [Einstellen] anfahren.

4. Auf die Karte Energie wechseln.

% Spektrometer — O X

Kontrolle Energie Energie-Scan Spekirum

Energie-Niveaus Parameter
D2HKL: Abgleich Peaksuche...
— 100
_ In Methode ibemehmen
— 80
— | | PMT [V]: 321 | H
— 60 D2HKL-Strom [mA]: 09 ||
— 40
20 Booststrom [mA]: 0o 3
— 0 Brennerhche[mm]: 5 =
S (esinn Lampen-Justierung

Justieren III

Energie

Schliefen

Abb. 26 Fenster Spektrometer - Energie
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4.8.1
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5. Mit Schaltflache [Abgleich] Spannung fiir den Photomultiplier PMT und den
D2HKL-Strom abgleichen mit dem Ziel, das Energieniveau auf 65 bis 75 % einzu-
stellen.

6. Mit Schaltflache [Start] Energiemessung beginnen

7. Das Energie-Niveau (roter Balken) auf einen maximalen Wert einstellen:
Hinweis: Die griinen Balken kennzeichnen das zuletzt erreichte Maximum und kén-
nen mit der Schaltflache [Loschen] geléscht werden.

= Durch Fokusverstellung: Lampenhalter in Achsrichtung von Hand leicht verschieben,
dann die Feststellschrauben festziehen.

®  Durch Achsenjustierung: Feinjustierschrauben (2 in Abb. 21 S. 48) verstellen.
8. Abhéngig von eventuellen Fehleranzeigen bzw. dem D2HKL-Strom fortfahren:

= \Weist eine Fehleranzeige zu wenig Energie fir die D,-HKL aus, zuerst den D2-Strom
kontrollieren. Steht er nach der Regelung nicht auf 35 mA, den Wert 35 mA einge-
ben und mit Schaltflache [Abgleich] die Regelung wiederholen.

m  Steht der D2HKL-Strom schon auf 35 mA, die BC-Verstarkung um eine Stufe (Stufen
von 0O bis 4) erhéhen und mit Schaltflache [Abgleich] die Regelung wiederholen.

m  Weist eine Fehleranzeige zu viel Energie firr die D,-HKL aus (zu wenig Energie fir die
HKL), die HC-Verstarkung um eine Stufe (Stufen von O bis 4) erh6hen und mit
Schaltflache [Abgleich] die Regelung wiederholen.

Graphitrohrtechnik

Anschliisse im Probenraum fiir Graphitrohrtechnik

1 2 8 1 Aufhdngung AS-GF an der linken
Probenraumwand

2 Graphitrohrofen mit Anschliissen

3 Aufhdngung AS-GF an der rech-
ten Probenraumwand

4 Tiefenverstellbarer Anschlag fir
AS-GF

5 Befestigungsschraube fiir her-
ausziehbaren Zeeman-Graphit-
rohrofen

6 Befestigungsschraube fiir Ofen-
schlitten

Abb. 27 Elemente im Probenraum fiir Graphitrohrtechnik
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Der Graphitrohrofen ist ab Werk justiert. Die Anschlisse fir Gas und Kihlwasser sind
fest am Graphitrohrofen installiert.

Unter dem Ofen befindet sich hinter der Abdeckung der Lifter fiir den Hochstromtrafo.

4.8.2 \Voreinstellungen in der Software zur Graphitrohrtechnik

Im Quickstart der Software ASpect LS stellen Sie die Optionen fiir die Graphitrohrtechnik
ein. Die Software-Oberflache mit den Methoden- und Gerateparametern wird dement-
sprechend angepasst.

QUICKSTART 03.02.2021 14:50:24

Gerat ZEEnit 650P ASpect LS Version: 1.7.0.0

ANWENDER | SuStein |

LABOR: | TecDoc |

TECHNIK: Graphitrohr (Plattform) ~

Workshest Letzte Anderung  Von BESCHREIBUNG

CdinFood - GB 5009.15-2014 16.10.2019 10:54 According to GB 3009.15-2014
. Sample preparation: wet-chemical digestion

Mg in Food 27.02.2020 11:45  SuStein Modfier NH4H2PO4 1%

Pbin Food - GB 5009.12-2017 16102019 1054 Analytik Jena m;ii;;’ﬁ.’”fﬁ“ufﬂa"s

Temperature: 600°C /1700°C
Tlin Food 16.10.201910:53  Analytik Jena Wavelength: 228.8 nm

Calibration range: 0-2 pg/L

Favoriten Zuletztverwendet Vordefinient Alle p alle (4)
System Check

Simulation

Quickstart iberspringen Beenden

Abb. 28 Quuickstart von ASpect LS mit Einstellungen zum Graphitrohr

4.8.3 Graphitrohr in den Graphitrohrofen einsetzen

Der Aus- und Einbau eines Graphitrohres ist nach einem Wechsel der Atomisierungsme-
thode und nach einer bestimmten Anzahl durchgefiihrter Atomisierungen mit dem glei-
chen Graphitrohr notwendig.

BEACHTE

Die Graphitrohre des ZEEnit 650 P sind eine Spezialfertigung und dirfen nur tiber die
Analytik Jena bestellt werden. Verwenden Sie keine anderen Graphitrohre. Das ZEEnit
700 P kann sonst beschadigt werden

Das Graphitrohr nie mit bloBen Fingern beriihren! Fingerabdriicke brennen sich ein,
wodurch die Pyrolyseschicht des Rohres vorzeitig zerstort wird.

Graphitrohr in den Gra- 1. Graphitrohrofen 6ffnen:

hitrohrofen einsetzen
Al nsetz = Mit Schaltfliche © das Fenster Ofen - Kontrolle 6ffnen.

m  Schaltfliche [Ofen 6ffnen] betatigen.
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Lebensdauer: III

Riicksetzen

Faormieren

Ofen ausheizen

Temp. ['C]:

Rampe ['C/s]: 500
Halten [s]: Start

Umlaufkihler

® Auto O Permanent

Linie: Mn279 w 4 »

Kihlwasser-Temp. ['C]:

[ Beleuchtung

Temperatur fir LED-Abschaltung:

Test
0 Wasserluss
@) Inergas

) Zusatzgas

ZEEnit 650 P
(@ Ofen — O *
Ofenprogramm Modif+Extras Optimierung Grafik Kontrolle
Graphitrohr Ofen
Typ: Plattform Ofen Gffnen
Heizzyklen:

N

@) Umlaufkihler

@) Temperatur Trafo

Test

0K

Abbrechen

Abb. 29 Fenster Ofen - Kontrolle

2. Bei Bedarf Ofenmantel und Elektroden reinigen (— Abschnitt "Graphitrohrofen war-

ten"S. 69).

3. Graphitrohr mit einer Pinzette oder von Hand, mit Zellstoff geschiitzt, so in den Gra-
phitrohrofen einsetzen, dass die Pipettierdffnung nach oben zeigt.
Beim Graphitrohr flir Feststoffanalytik ohne Pipettieréffnung gibt es keine Vorzugs-

richtung.

4. Graphitrohrofen mit Schaltflache [Ofen schlieBen] schlieRen.

5. Im Bereich Graphitrohr die Parameter Heizzyklen und Lebensdauer des eingesetz-

ten Graphitrohres eingeben.

6. Graphitrohr formieren. Die Schaltflache [Formieren] (— Abschnitt "Graphitrohr for-

mieren"S. 56).
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Graphitrohr aus Graphit-
rohrofen entnehmen
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1 Graphitrohr im Ofenmantel

Abb. 30 Graphitrohrofen gedffnet mit eingesetztem Graphitrohr

VORSICHT

Verbrennungsgefahr!

Lassen Sie den Graphitrohrofen abkihlen, bevor Sie das Graphitrohr entnehmen.

BEACHTE

Das Graphitrohr nie mit blof3en Fingern beriihren!

Fingerabdricke brennen sich ein, wodurch die Pyrolyseschicht des Rohres vorzeitig zer-
stort wird.

1. Graphitrohrofen 6ffnen:
»  Mit Schaltfliche © das Fenster Ofen - Kontrolle 5ffnen.
= Schaltflache [Ofen 6ffnen] betétigen.

2. Graphitrohr mit einer Titanpinzette entnehmen, bei Entnahme von Hand Zellstoff
benutzen.

3. Neues Graphitrohr einsetzen (siehe oben) und/oder Graphitrohrofen schlieRen.
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4.8.4 Graphitrohr formieren

4.8.5
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Mit dem Formieren des Graphitrohrs wird

® | uftsauerstoff aus dem Ofen getrieben und die Anpresskraft des beweglichen Ofen-
teils angepasst,

m  die Rohrtemperatur rekalibriert,
® im neu eingesetztes Graphitrohr die Pyroschicht konditioniert,
®  der Ofen nach Pausen gereinigt.

Der Ofen muss jeweils formiert werden:

® nach dem Einschalten des Spektrometers
®  nach dem SchlieBen des vorher offenen Ofens

Das ablaufende Formierungsprogramm enthalt neun fest programmierte Temperatur-
stufen.

Das Formieren wird im Fenster Ofen / Kontrolle gestartet. Wahrend des Formierens
werden im Fenster Rohr formieren die aktuelle Temperaturstufe, Zeit und Aufheizrate
angezeigt. In den ersten fiinf Stufen werden Ofen und Graphitrohr gereinigt und konditi-
oniert (Anpassung der Kontakte zwischen Graphitrohr und Elektroden). Mittels einer
speziellen Sensortechnik wird die Rohrtemperatur in den restlichen vier Stufen gemes-
sen. Nach der letzten Temperaturstufe wird der Formierungsfaktor fiir die Korrektur der
Rohrtemperatur ausgegeben. Die korrigierte Ofentemperatur sichert richtige Messer-
gebnisse.

Bei einem Formierungsfaktor > +10 % erfolgt keine automatische Temperaturkorrektur
mehr, aber das aktuelle Temperatur-Zeit-Programm (TZP) lasst sich nach Bestétigen ei-
ner entsprechenden Bildschirmmeldung weiterhin starten. Die Temperatur muss even-
tuell im Ofenprogramm manuell angepasst werden.

1. Mit Schaltfliche © das Fenster Ofen - Kontrolle 6ffnen (— Abb. 28S. 54).

2. Im Fenster Ofen - Kontrolle spezifische Daten zum aktuellen Graphitrohr eingeben:

Neues Graphitrohr Heizzyklen 0
Lebensdauer 0

Benutztes Graphitrohr Heizzyklen aktueller Wert des Graphitrohrs
Lebensdauer aktueller Wert des Graphitrohrs

3. Schaltflache [Formieren] betatigen.

Graphitrohr reinigen / ausheizen

1. Mit Schaltfliche @ das Fenster Ofen — Kontrolle 6ffnen (— Abb. 28 S. 54).

2. Im Bereich Ofen ausheizen folgende Parameter einstellen:

Temp.[°C] Wahrend des Ausheizens zu erreichende Endtemperatur.
Die Endtemperatur sollte ca. 50 °C hoher sein als die vorherige Ato-
misierungstemperatur.

Rampe [°C/s] Aufheizrate

Halten [s] Haltezeit einstellen



ZEEnit 650 P

Installation und Inbetriebnahme

3. Ausheizen mit der Schaltflache [Start] im Bereich Ofen ausheizen starten. Das Aus-

heizen kann mehrfach wiederholt werden, gegebenenfalls mit héherer Temperatur
wiederholen.

Iridiumbeschichtetes Gra- ~ Folgendes Temperaturprogramm ist beim iridiumbeschichteten Graphitrohr zu verwen-
phitrohr ausheizen/ab- den (siehe auch Betriebsanleitung des Zubehérs):
dampfen (HydrEA-Tech-
nik) Ausheizen Abdampfen
Temp.[°C] 2200°C 2600 °C bzw. mehr
Rampe [°C/s] 500 °C/s 500 °C/s
Halten [s] 10s 10s
Haltezeit nicht héher wahlen, da sonst der Ofen lber-
méaRig belastet wird.
Das Ausheizen bzw. Abdampfen kann mehrmals wiederholt werden.
4.9 Probengeber AS-GF
4.9.1 Probengeber komplettieren und installieren

BEACHTE

Das AAS vor Installation und Deinstallation des AS-GF stets ausschalten!

Durch das Stecken oder Ziehen von elektrischen Kontakten kann die empfindliche Elekt-
ronik des ZEEnit 700 P beschédigt werden.
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1
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‘9 ®

Linke Aufnahme im Probenraum 7 Spiilgefall

Justierschraube 1 (fir Y-Koordinate) 8 Schlauchfiihrung mit Klemmmutter
Justierschraube 2 (fur X-Koordinate) 9  Arretierungsschraube
Schlauchhalter 10 T-Ventil des Dosierers
Justierschraube 3 (fur X-Koordinate) 11 Dosierspritze

Rechte Aufnahme im Probenraum 12 Klemmschraube fiir Kolbenstange

Abb. 31 AS-GF installieren

Das ZEEnit 650 P vor der Installation des AS-GF ausschalten!

Schlauchfihrung (8 in Abb. 30) am Probengeberarm des AS-GF installieren und mit
der Arretierungsschraube befestigen.

Dosierschlauch handfest in die rechte Offnung des T-Ventils (10 in Abb. 30) am Do-
sierer schrauben. Dosierschlauch durch die Schlauchhalter auf der Riickseite des Pro-
bengebers und auf dem Probengeberarm fadeln. Dosierschlauch in die Schlauchfiih-
rung (8 in Abb. 30) einfiihren, bis das Schlauchende etwa 8 mm unten aus der
Schlauchfiihrung herausragt, Schlauch mit Klemmmutter befestigen.

Steuerleitung in Buchse an Rickseite des AS-GF stecken und arretieren.

Den AS-GF in die Aufnahmen des Probenraumes einhdngen (1 und 6 in Abb. 30).
Mit Wasserwaage priifen, ob Probengeber waagrecht hangt, ggf. Probengeber mit
tiefenverstellbarem Anschlag im Probenraum ausrichten (4 in Abb. 26 S. 52).

Bei Bedarf AS-GF zum Ofen ausrichten (Grobjustierung):

Probengeberarm manuell Gber die Dosier6ffnung im Graphitrohr schwenken. Sollte
der Dosierschlauch nicht die Offnung treffen, muss die Einhdngung des Probenge-
bers nach vorn bzw, hinten verschoben werden. Daflir Probengeber aus dem Pro-
benraum aushéngen. Linke und rechte Einhdngung mit Hilfe von Justierschraube 1
und der Stellschraube (2 und 4 in Abb. 31) verschieben. Probengeber wieder ein-
hangen.
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1 Gleitstein mit linker Einhdngung 3 Gleitstein mit rechter Einhdngung
2 Justierschraube 1 4 Stellschraube

Abb. 32 AS-GF mit Stellschraube und Justierschraube 1 zum Ofen ausrichten

7. Steuerleitung in Buchse an der Anschlussleiste des AAS-Gerates auf der hinteren
rechten Seite stecken (10 in Abb. 18 S. 43).

8. Den Probenteller auf die Achse des AS-GF aufsetzen und einrasten.
9. Probenabdeckung so aufsetzen, dass sie in der Flihrungsschiene sitzt.

10. Computer und ZEEnit 650 P einschalten, Initialisierungsschritte abwarten, Software
Aspect LS starten.

11. Gegebenenfalls Dosierspritze am Dosierer montieren (— Abschnitt "Dosierspritze
wechseln"S. 82).

12. Feinausrichtung des Probengebers durchfithren (— Abschnitt "AS-GF justieren”S.
60).

Vor Installation der HydrEA-Technik muss das Graphitrohr mit Iridium oder Gold be-
schichtet werden (siehe Handbuch Hydridsystem). Nutzen Sie dazu den im Graphit-Be-
trieb eingesetzten Dosierschlauch.

1. AAS-Gerét ausschalten und Hydridsystem (z.B. HS 60 modular) installieren.

2. Fir HydrEA-Technik Schlauchfiihrung und Dosierschlauch vom Probengeberarm des
AS-GF entfernen. Titankanlle am Probengeberarm installieren und mit Arretie-
rungsschraube befestigen.

3. Schlauch fir Reaktionsgas auf die Titankantle stecken.
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4.9.2 AS-GF justieren

Die AS-GF ist bereits gemal’ Abschnitt "Probengeber komplettieren und installieren"S.57
im Graphitrohrofen-Probenraum installiert. Die Feinausrichtung der AS-GF zum Ofen er-
folgt softwareunterstitzt.

1 Justierschraube 1 mit Kontermutter 4 Justierhilfe
2 Justierschraube 2 mit Kontermutter 5 Schlauchfithrung mit Klemmmutter
3 Justierschraube 3 mit Kontermutter 6 Justierhilfe im offenen ZEEman-Ofen

Abb. 33 AS-GF justieren

4. Software ASpect LS starten und mit Symbol & das Fenster Probengeber 6ffnen, auf
Karte Techn. Parameter wechseln.

5. Mit Schaltfldche [AS-GF zum Ofen ausrichten] die Justierung starten.
6. Den Aufforderungen in den Dialogfeldern der Software folgen.

Im laufenden Programm erfolgt:

®  die Ausrichtung des AS-GF zum Ofen

= die Einstellung der Eintauchtiefe

Folgende Arbeitsschritte werden nacheinander abgearbeitet:

= Dosierschlauch ca. 8 mm aus der Kaniile des Probengeberarms herausschieben
und mit Klemmmutter sichern.

®  ZEEman-Ofen aufklappen und Justierhilfe in den Ofen einsetzen.
= Probengeberarm softwaregesteuert auf Justierhilfe absenken.

7. x-Richtung mit den Schaltflachen [links]/[rechts] auf das Fadenkreuz ausrichten.
®  y-Richtung mit Justierschraube 1 einstellen.

®  x-Richtung eventuell mit Justierschrauben 2 und 3 nachjustieren.
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Probenteller des AS-GF
bestiicken
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®  z-Richtung softwaregesteuert einstellen:
Probengeberarm bis zur Oberkante der Justierhilfe absenken, sodass Dosier-
schlauch gerade in Dosieréffnung eintaucht.

Einstellungen fiir x- und z-Richtung werden in der Software gespeichert.
= Mit Kontermuttern Einstellung der Justierschrauben sichern.

m  Justierhilfe entnehmen und Dosiertrichter einsetzen.

Injektionstiefe der Probe im Graphitrohr einstellen:

®  Probengeberarm softwaregesteuert absenken. Dosierschlauch taucht in das Gra-
phitrohr.

®  Klemmmutter lockern, Dosierschlauch auf dem Rohrboden aufsetzen, ggf. Lage
mit Ofenkamera priifen und mit Klemmmutter fixieren.

®  Probengeberarm softwaregesteuert auf die optimale Ablagetiefe fahren (ca. -
0,8 mm fir 20 pL Probenmenge).

Weitere Einstellungen des Probengebers siehe Bedienungsanleitung "ASpect LS" / Ab-
schnitt "Technische Parameter des Probengebers".

1. Positionen des AS-GF in folgender Weise bestiicken:

Positionen 1-100 1,5-mL-ProbengefafRe
Positionen 101 - 108 5-mL-SondergefafRe

2. Probenabdeckung passgenau aufsetzen.

3. Nachster Arbeitsschritt: Spilflasche fullen. Wenn nétig, Abfallflasche entleeren und
Reste ordnungsgemaR entsorgen. Messen.

Hinweis: Die Bestiickung des Probentellers muss mit der Software-Einstellung in der
Methode bzw. in der Proben-ID lbereinstimmen.

4.9.3 Probengeber AS-GF deinstallieren

1. Das ZEEnit 650 P ausschalten!

2. Bei HydrEA-Kopplung:
Schlauch fiir Reaktionsgas von der Titankanile ziehen. Titankanile aus dem Proben-
geberarm ziehen, dazu Klemmmutter l6sen.

3. Steuerleitung von der Buchse in der rechten Seitenwand des AAS-Gerates abziehen
(Anschluss Sampler Graphit).

4.10 Hinweis zur Installation des automatischen Feststoffprobengebers

SSA600

BEACHTE

Die exzentrischen Abstiitzrollen missen zum Einhdngen des Feststoffprobengebers SSA
600 unbedingt noch drehbar vormontiert sein!
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1. Fir die Exzenterrollen auf jeder Seite die vorderste freie Bohrung benutzen.

2. Sobald der SSA 600 in der MPE-Halterung sitzt, die Exzenterrolle an die rechte Pro-
benraumwand herandriicken und feststellen.

Abb. 34 Position der Excenterrolle am SSA 600

4.11 Installationen fiir den Hydrid-/HydrEA-Betrieb

Beachte

Durch das Stecken oder Ziehen von elektrischen Steckkontakten kann ein Kurzschluss
entstehen, der das Gerat zerstort.

Die Installation und der Betrieb der Hydrid-/HydrEA-Systeme sind in den Betriebsanlei-
tungen der entsprechenden Zubehérsysteme beschrieben. Die vorliegende Betriebsan-
leitung beschrankt sich auf Besonderheiten bei der Installation der Hydrid-/HydrEA-Sys-
teme im AAS ZEEnit 650 P.

4.11.1 Kiivetteneinheit fiir Hydridsysteme installieren
1. Befestigungsschraube (5 in Abb. 26 S. 52) I6sen, Graphitrohrofen aus dem Proben-
raum herausziehen.

2. Aufnahme fiir Kiivetteneinheit in die vorgesehenen Buchsen auf der Bodenplatte
des Probenraums stecken.

3. Kivetteneinheit auf die Aufnahme setzen und mit Befestigungsschraube arretieren.
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1 Aufnahme fir Kivetteneinheit 3 Kuivetteneinheit
2 Befestigungsschraube

Abb. 35 Aufnahme und Kiivetteneinheit fiir Hydridsystem am ZEEnit 650 P

4.11.2 Installation fiir automatisierten Hydrid-/HydrEA-Betrieb

Bei der automatisierten Arbeitsweise werden die Proben tber den Autosampler AS-F
oder AS-FD dem Hydridsystem (HS 60 modular) zugefiihrt.

analyt cena

Abb. 36 Hydridsystem HS 60 modular fiir Hydrid-/HydrEA-Betrieb

[

Arbeitsschritte Installation HS 60 modular entsprechend Bedienungsanleitung am ZEEnit 650 P installieren.

2. Steuerkabel in den Stecker des Probengebers (Riickseite) stecken und arretieren.

3. Probengeber (mit Vorratsflasche fir Spullésung bzw. mit Fluidik-Modul) neben das
Hydridsystem stellen.

4. Ablaufschlauch auf den Ablaufstutzen des Probengebers (Riickseite) aufstecken. Ab-
laufschlauch auf den Stutzen der Auffangflasche stecken.
Hinweis: Ablaufschlauch mit durchgehendem Gefalle verlegen. Gegebenenfalls
Schlauch kirzen.

5. Schlauch fur Spilflissigkeit an der Riickseite des Probengebers anschrauben.

6. Steuerkabel in den Stecker an der rechten Seitenwand des ZEEnit 650 P (1 in Abb.
18, S. 43) stecken und arretieren.

7. Probenansaugschlauch durch das Schlauchfithrungsteil am Probengeberarm auf die
dinne Ansaug-Kaniile des Probengeberarms stecken.
Hinweis: Der Probengeberarm kann im ausgeschalteten Zustand manuell bewegt
werden.

8. Beim AS-FD Dosierschlauch fir Verdinnungsmittel (Kennzeichnung ,1”) auf die di-
ckere Kanle des Probengeberarms stecken.
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Fluidik-Modul (fir AS-FD)
vorbereiten

Arbeitsschritte Deinstalla-
tion

64

9.

ZEEnit 650 P

Probenteller auf Probengeber-Gehduse aufsetzen, auf Einrasten achten.
Hinweis: Die Steuerung startet den Probengeber nicht bzw. stoppt automatisch,
wenn kein Probenteller aufgesetzt ist.

10. Probenteller bestiicken.

11. Probenabdeckung so aufsetzen, dass die Filhrungsnase des Probengeber-Gehduses

in die Deckelnut greift.

12.ZEEnit 650 P einschalten und Software starten.

1 Vorratsflasche fur Spulflis-
sigkeit

2 Anschluss fir Verdiin-
nungsmittel

3 Anschluss Dosierschlauch
(zu AS-FD)

4 Dosierspritze, bestehend
aus Kolben und Glaszylin-

der
4 > Antriebsstange mit Befesti-
gungsschraube
6 Vorratsflasche fiir Verdiin-
nungsmittel
5
6

Abb. 37 Fluidik-Modul des AS-FD

Gegebenenfalls Dosierspritze am Dosierer montieren (— Abschnitt "Dosierspritze
wechseln"S. 82).

Vorratsflaschen fiir Spilfliissigkeit (links) und Verdiinnungsmittel (rechts) in die Fla-
schenhalterungen des Fluidik-Moduls stellen.

Den kurzen Schlauch (Kennzeichnung am Schlauch ,3") in die Vorratsflasche fiir Ver-
diinnungsmittel eintauchen. Zweites Schlauchende am Ventil anschrauben (2 in
Abb. 36).

Dosierschlauch Verdiinnungsmittel (ummantelt, Kennzeichnung ,1") an den zweiten
Anschluss des Ventils schrauben (3 in Abb. 36).

Schlauch fiir Spulflissigkeit (Kennzeichnung ,2") in die Vorratsflasche tauchen.

ZEEnit 650 P ausschalten.
Probenschlauch von Ansaug-Kaniile am Probengeberarm abziehen.
Ablaufschlauch vom Stutzen des Autosamplers (Riickseiteseite) abziehen.

Steuerkabel an der Riickseite des Autosamplers l6sen.
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4,12 Inbetriebnahme des ZEEnit 650 P mit Zubehor

4.12.1 Einschaltreihenfolge, taglicher Arbeitsbeginn

1.

4.

PC einschalten und das Initialisieren des Computerprogramms abwarten: Auf dem

Bildschirm erscheinen die Anwendungssymbole, unter ihnen das Symbol des ASpect

LS-Programms.

Das ZEEnit 650 P einschalten: Den griinen EIN/AUS- Schalter an der rechten Seiten-

wand betatigen.

Das ASpect LS -Programm starten: Doppelklick des Mauszeigers auf das Aspect LS-

Symbol.

Den Drucker zuschalten, wenn er gebraucht wird.

Das AAS-System ist jetzt eingeschaltet, Sie kdnnen mit der Arbeit (Analysenvorbereitung
und Messung) beginnen.

BEACHTE

Das mobile Kiihlaggregat KM5 wird vom AAS gesteuert und wird daher nicht manuell
ein-/ausgeschaltet.

4.12.2 Ausschaltreihenfolge

1.

Am PC, Anwendungsprogramm ASpect LS beenden: Meniibefehl File / Exit ankli-
cken.

Bei ungespeicherten Werten bestimmen, ob ungespeicherte Daten/Informationen
vor Verlassen des Programms gespeichert werden sollen.

PC herunterfahren.

An den jeweiligen Netzschaltern ausschalten (in dieser Reihenfolge):
PC

AAS

Drucker

v" Das AAS-System ist jetzt ausgeschaltet.
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5  Pflege und Wartung

WARNUNG
Elektrischer Schlag!

Bei allen Wartungsarbeiten ZEEnit 650 P unbedingt ausschalten und Netzstecker zie-
hen. Nur durch das Ziehen des Netzsteckers wird das ZEEnit 650 P sicher vom Netz ge-
trennt. Nach Ausschalten am Hauptschalter fihren sowohl einige Bereiche des Spektro-
meters, als auch die Ausgangssteckdose weiterhin Netzspannung.

Ausgenommen sind Wartungsarbeiten, die ausdriicklich einen Betrieb des AAS-Gerates
und der Steuersoftware erfordern wie das Ausheizen des Graphitrohres.

WARNUNG

Gefahr von Augen- und Hautschaden durch UV-Strahlung!

HKL, D2-HKL und das geheizte Graphitrohr (T > 1000 °C) senden Strahlung im UV-Be-
reich aus. Nicht ohne UV-Schutzbrille in die Lampenstrahlung, in das Graphitrohr oder
die Flamme blicken. Haut vor Strahlung schitzen.

Vor Offnen der Lampenraumtiir Lampen iiber die Steuer- und Auswertesoftware ASpect
LS ausschalten: Im Fenster Spektrometer / Kontrolle im Bereich Optische Parameter
Lampenstrom in [mA] auf null setzen. In der Dropdown-Liste Untergrundkorrektur die
Option kein Untergrund auswéhlen. Auf [Einstellen] klicken. Fehlermeldung verneinen.

Handspiegel zur Beobachtung der Probenablage oder der Trocknung flissiger Proben
nur links vom Graphitrohrofen in den Strahlengang einbringen. Bei Beobachtung rechts
vom Ofen besteht die Gefahr der Reflexion von UV-Strahlung.

WARNUNG

Der Betreiber ist dafiir verantwortlich, das Gerat vor einer Wartung oder Reparatur an-
gemessen zu dekontaminieren. Dies gilt fiir den Fall, dass das Gerat dauferlich oder in-
nerlich mit geféhrlichen Stoffen verunreinigt worden ist.

VORSICHT

Der Benutzer darf keine anderen als die in diesem Kapitel aufgefiihrte Pflege- und War-
tungsarbeiten am Gerat und den Komponenten vornehmen.

Beachten Sie dabei die Hinweise im Abschnitt "Sicherheitsanweisungen"S. 9. Die Einhal-
tung der Sicherheitshinweise ist die Voraussetzung fiir einen stérungsfreien Betrieb. Be-
folgen Sie stets alle Warnungen und Hinweise, die auf dem Gerat selbst angebracht sind
oder vom Steuerprogramm ASpect LS angezeigt werden.

Um eine einwandfreie und sichere Funktion zu gewahrleisten, sollte das ZEEnit 650 P
jahrlich durch den Kundendienst der Analytik Jena Gberpriift werden.

VORSICHT

Verbrennungsgefahr an heiflen Oberflachen! Beachten Sie vor Wartung des Graphitroh-
rofens die Abkiihlphasen.
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Wartungsiibersicht

Wartungsobjekt Tatigkeit Anlass, Fristen
Grundgeréat

Sicherung Sicherung wechseln Wenn notwendig
Probenraum Von sublimierten Substanzen Regelmalig

reinigen.

Fenster fiir Strahleintritt
und -austritt im Probenraum
reinigen.

Bei Sichtpriifung: Schlieren, Ein-
brennriickstande

Wenn Energieverluste auftreten.

Graphitrohrofen

Graphitrohr

Reinigen durch Ausheizen tber
Reinigungsprogramm der Steu-
ersoftware.

Téglich

Iridiumbeschichtetes

Iridiumschicht abdampfen.

Nach ca. 500 Atomisierungen

Graphitrohr oder fiir eine Neubeschichtung
(Stérungen verursachen ver-
falschte Messergebnisse)

Ofenfenster Mit einem fusselfreien, alko- Wochentlich

holgetrankten Tuch abwischen.
Bei hartnackigen Verschmut-
zungen mit einer handelsiibli-
chen Reinigungslosung fir UV-
Kivetten (z.B. HELLMA NEX I1)
reinigen.

Graphitelektroden Kontaktfldchen der Elektroden Regelmalig
mit Wattetupfer, fusselfreiem
alkoholgetranktem Tuch oder
FlieBpapier reinigen.

Auf Verschleil? achten, ggf. er- Halbjahrlich

setzen.

Pipettiereinsatz

Reinigen und spiilen.

Kann téglich notwendig sein,
abhéngig von Art der Proben

Autosampler AS-GF / AS-F und AS-FD

Dosierschlauch/
Kanulen

Auf Ablagerungsfreiheit, Kni-
cke und Risse prifen.

Regelmalige Kontrolle, da Abla-
gerungen die Messergebnisse
verfalschen kénnen.

SpulgefaR, Mischgefaly

Reinigen.

RegelmaRig

Gasanschlisse

Auf Dichtheit prifen.

Wenn Anschlisse neu verbun-
den worden sind und wenn
deutlicher Druckabfall am Ma-
nometer erkennbar ist.

Mobiles Kiihlaggregat KM5
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Wasserbehalter Wasserstand im Wasserbehal- Nach Leerung, sonst vierteljahr-
ter kontrollieren und mit ent- lich
hartetem Wasser auffillen

Kihllamellen Schmutzfrei halten Standig

5.2  Grundgerat

5.2.1 Sicherungswechsel

WARNUNG

Gefahr von elektrischem Schlag!

Vor dem Sicherungswechsel AAS stets am Netzschalter ausschalten und vom Netz tren-
nen. Die Netzeingangssicherungen (F1, F2) und die interne Sicherung fir die Magnet-
stromversorgung (F1 intern MagSV) diirfen nur durch den Kundendienst der Analytik
Jena oder durch von der Analytik Jena autorisierte Personen gewechselt werden.

Die Sicherungen des ZEEnit 650 P befinden sich auf der Gerdteriickseite. Sie sind be-

schriftet.
Sicherungen auf der Riick- Nummer der Sicherung Typ Gesicherter Stromkreis
seite (siehe Abb. 19)
F1 32 A/T Netzeingang
F2 32 A/T Netzeingang
F3 T6,3A/H Steckdose fir externes Zubehor
Fa4 T6,3A/H Steckdose fir externes Zubehor
F5 T2,5A/H Primarseite Trafo, NTL
F6 T2,5A/H Primarseite Trafo, NTL
F7 T6,3A/H Magnetstromversorgung
F8 T6,3A/H Magnetstromversorgung
F9 T0,08A D,-HKL
F10 TO,25A HKLs
F11 T0,08A Booststrom
F12 T1A Heizung fir Booststrom
F13 T0,032 A Analog
Fl4 T3,15A Glihwendel
F1intern TR5-T100 mA Messleitung Zeeman-Graphitrohrofen
F1 intern MagSV FF 4 A/H Magnetstromversorgung

Die Sicherung F1 intern fiir die Messleitung Zeeman-Ofen befindet sich gut zuganglich
am hinteren Ofenunterbau.
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Wenn F1 intern MagSV geschmolzen ist, erscheint in der Software ASpect LS die Mel-
dung, dass ein Fehler in der Magnetsteuerung vorliegt. ASpect LS gibt an, welche Siche-
rungen zu prifen sind.

5.2.2 Probenraum reinigen

1. Probenraum regelmaRig mit einem fusselfreien, mit Alkohol angefeuchteten Tuch
reinigen.

2. Befinden sich in der Wanne des Flammenprobenraums Fliissigkeitsreste, z. B. vom
Ablauf des Siphons, Probenraumwanne vorziehen, entleeren und mit trockenem
Tuch auswischen.

3. Werden Energieverluste festgestellt, Strahleintritts und -austrittsfenster der Proben-
raume priifen:
Mit einem fusselfreien und mit Alkohol benetzten Tuch (Optiktuch) Fenster schlie-
renfrei sauber wischen.

5.3  Graphitrohrofen

5.3.1 Graphitrohrofen warten

Nach langerer Betriebsdauer lagern sich Probenriickstande, Modifikatoren und subli-
mierte Kohlenstoffanteile des Graphitrohres auf den Kontaktflachen der Graphitelektro-
den, dem Ofenmantel, dem Strahlungssensor (fir Strahlung freier Durchgang vom Gra-
phitrohr durch Ofenmantel und untere Elektrode zum Sensor notwendig) und dem Pi-
pettiereinsatz ab. Diese Ablagerungen kénnen Ursache fiir Kontaminationsprobleme
sein und zu erhéhten Abweichungen des Formierungs-Faktors fithren. Beschadigte
Ofenteile (Ofenmantel, Graphitrohr, Elektroden) kdnnen Ursache fiir schlechte Analy-
seergebnisse sein.

VORSICHT

Verbrennungsgefahr am heifen Ofen!

Den Graphitrohrofen vor Pflege- und Wartungsarbeiten abkiihlen lassen.

5.3.2 Ofenfenster reinigen

BEACHTE

Die Quarzscheiben der Ofenfenster nicht mit den Fingern beriihren. Fingerabdriicke
brennen ein.

Ofenfenster nicht im Ultraschallbad reinigen. Die UV-Durchlassigkeit der Fenster kann

dadurch vermindert werden.

Versprodungsgefahr fiir Dichtgummis. Beim Reinigen der Ofenfenster mit alkoholge-
tradnktem Tuch sicherstellen, dass die Dichtgummis nicht mit Alkohol benetzt werden!
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1. Ofen abkihlen lassen.

2. Ofen 6ffnen und beide Ofenfenster aus ihrer Fithrung ziehen. (Das linke Ofenfenster
kann auch bei geschlossenem Ofen entnommen werden.)

3. Ofenfenster mit einem fusselfreien alkoholgetrankten Tuch abwischen. Bei hartna-
ckigen Verschmutzungen mit einer handelsiiblichen Reinigungslésung fir UV-Kivet-
ten (Bestell-Nr. 407-320.002) reinigen.

4. Die Ofenfenster wieder auf ihre Fiihrung schieben, dabei die Dichtringe schonen.

5.3.3 Graphitoberfldachen reinigen

Nach der tdglichen Nutzung sind die Graphitoberflachen zu reinigen.

1. ZEEnit 650 P einschalten und Software ASpect LS starten (beweglicher Ofenteil
muss zum Offnen/SchlieRen mit Druck beaufschlagt sein).

2. Mit Schaltfliche @ das Fenster Ofen 6ffnen. Auf die Karte Kontrolle wechseln.
3. Ofen mit der Schaltflache [Ofen 6ffnen] 6ffnen.

4. Pipettiereinsatz aus dem beweglichen Ofenteil nehmen und in 0,1 - 1 N HNOs reini-
gen.
AnschlieRend gut mit schwach angesduertem oder entmineralisiertem Wasser spii-
len.

5. Kontaktflachen der Elektroden mit watteverstarktem Tupfer, alkoholgetranktem fus-
selfreiem Tuch oder FlieRpapier reinigen.

6. Innenliegende Flachen des Ofenmantels mit watteverstarktem Tupfer reinigen.

5.3.4 Graphitrohrofen vom Zeeman-Magnet trennen und wieder einfahren

Arbeitsschritte Trennen
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Zum Wechseln von Elektroden und Ofenmantel miissen der Graphitrohrofen aus dem
Probenraum herausgezogen und die Ofenteile vom Magneten getrennt werden.

1. Die Arretierungsschraube (Kreuzgriffschraube, 7 in Abb. 37) fiir den Graphitrohrofen
[6sen.

BEACHTE

Kollisionsgefahr! Der Ofen darf fiir den folgenden Arbeitsschritt nicht gedffnet sein!
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1 Inertgaszufiihrung Spiil-
1 2 3 4 gas (innerer Gasstrom)

Kithlwasserzufiihrung
Pipettier6ffnung

Kithlwasserzufiihrung

v~ wN

Inertgaszufiihrung
Schutzgas (auBerer
Gasstrom)

Anschlag fir MPE

7 Arretierungsschraube
Graphitrohrofen

8 Arretierungsschraube
Ofenschlitten

Abb. 38 Arretierungsschrauben Graphitrohrofen

2. Graphitrohrofen aus dem Probenraum bis zum Anschlag herausziehen.

3. Das linke Ofenfenster (2 in Abb. 39) nach oben herausziehen und den Gasschlauch
(1 in Abb. 39) vom Stutzen unterhalb des Ofenfensters abziehen.

1 Schlauche rechts

Abb. 39 Ausgefahrener Ofen, rechte Seite
4. Beide Schlduche rechts vom Ofen abziehen.

5. Pipettiereinsatz (3 in Abb. 39) aus dem schwenkbaren Ofenteil herausnehmen.
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1 Argonschlauch

2 Linkes Ofenfenster

3 Stopfen (hier: Pipettierein-
satz)

4 Schwenkbares Ofenteil

Abb. 40 Ausgefahrener Ofen

6. Mit Schaltflache [Ofen 6ffnen] im Fenster Spektrometer — Kontrolle Graphitrohro-
fen 6ffnen.

7. Graphitrohr herausnehmen.

1 Graphitrohr
2 Dichtungsplatte fir linkes Ofen-
| fenster
\\ 3 Kreuzgriffschraube Ofenschlitten

o

|

Abb. 41 Ausgefahrener Ofen, offen, linke Seite

8. Die Dichtungsplatte (2 in Abb. 40) fir das linke Ofenfenster abschrauben (4 Schlitz-
schrauben aus Titan).

9. Kreuzgriffschraube (3 in Abb. 40) links vom Ofenschlitten lésen.

10. Ofenschlitten vorsichtig von Hand nach rechts aus dem feststehenden Magneten
herausdriicken.
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1 Ofenmantel

Abb. 42 Ausgefahrener Ofenschlitten

Der Ofen ist jetzt bereit fiir die Wartungsarbeiten, Ofenmantel und Elektroden sind
leicht zugénglich. Bringen Sie nach abgeschlossener Wartung den Ofen in die Ausgangs-
lage zurlck:

Arbeitsschritte Ofen in Ar- 1.

beitsposition bringen

Ofenschlitten von Hand zwischen die Polschuhe (2 in Abb. 42) des Zeeman-Magne-
ten zurlckdricken.

. Ofenschlitten mit Kreuzgriffschraube (3 in Abb. 40) fingerfest anschrauben.

Die Dichtungsplatte fiir das linke Ofenfenster anschrauben.

Den Gasschlauch auf den Stutzen (4 in Abb. 42) unterhalb des Ofenfensters aufste-
cken (Schnellverschluss).

Beide Gasschlduche auf der rechten Ofenseite anstecken (Abb. 38).
Das linke Ofenfenster in die Filhrung am Ofen einsetzen.

Graphitrohrofen bis zum Anschlag in den Probenraum schieben und arretieren.

5.3.5 Temperatursensorgruppe ausbauen und reinigen

Vor dem Elektrodenwechsel muss der Temperatursensor ausgebaut werden. Der Sensor
fur die Temperatur-Rekalibrierung ist von unten im unteren Ofenteil montiert. Der Tem-
peratursensor empfangt die Strahlung durch Offnungen im Ofenmantel und in der unte-
ren Elektrode direkt vom Graphitrohr.

1.
2.

Die zwei Randelschrauben (1 in Abb. 43) an der Unterseite des Ofens losen.

Sensorgruppe (2 in Abb. 43) aus der Halterung herausziehen. Dabei darauf achten,
dass der Dichtring auf dem Sensor nicht verloren geht.

Front des Strahlungssensors mit fusselfreiem, alkoholgetranktem Tuch reinigen.
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1 Réndelschrauben
2 Sensorgruppe

Abb. 43  Blick von unten auf Ofen mit Strahlungssensorgruppe

Gegebenenfalls jetzt die untere Elektrode und den Ofenmantel wechseln, dann die Sen-
sorgruppe in umgekehrter Reihenfolge wieder einbauen. Darauf achten, dass der Dicht-
ring eingesetzt ist. Réndelschrauben nur fingerfest anziehen.

5.3.6 Obere Elektrode wechseln
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Die Elektroden sind immer nur paarweise zu wechseln, entweder bei Bedarf oder bei ei-
nem Formierungsfehler > 10 auch nach dem Reinigen der Elektroden und Wechsel des
Graphitrohres. Das Ofenwerkzeug ist nicht im Lieferumfang enthalten und kann optio-
nal bestellt werden. Der Wechsel der Elektroden kann auch durch den Service erfolgen.
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No. 5515 B BELZERYL-RADIO-SPIEGEL

10 9 8 7 6 5 4 3
Handspiegel 7 Graphitrohr-Justierhilfe
Pinzette 8  Druckstiick fir untere Elektrode mit kurzer

Spindel, Flanschmutter und Spindelmutter
9  Druckstick fiir Ofenmantel mit langer Spindel
10 Druckstick fir obere Elektrode

Schraubendreher
Ratschenschlissel fiir Sechskantbit
Sechskantbit und Verlangerung

Ausdriickwerkzeug fir Elektroden und Ofen-
mantel

oUW N

Abb. 44 Ofenwerkzeug

1. Obere Elektrode mit Ausdriickwerkzeug ausdriicken:
Die Ausdriickvorrichtung (6 in Abb. 44) bis zum Anschlag in die Ofenbacke schrau-
ben, mittels Ratschenschlissel (4 in Abb. 44) das Ausdriickwerkzeug vorsichtig wei-
ter eindrehen, bis die Elektrode aus dem Elektrodenhalter herausfallt. Ausdriickvor-
richtung aus der Backe herausschrauben.

Elektrode
Flanschmutter

1 2 3 4

Spindel
Ratschenschlissel

DS~ W N

Abb. 45 Elektrode teilweise herausgedriickt

2. Flanschmutter (3 in Abb. 46) der Einziehwerkzeuge bis zum Anschlag in die Ofenba-
cke einschrauben.
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BEACHTE

Zerstorungsgefahr fir Elektrode. Beim Ansetzen und Einziehen der Elektrode sorgfaltig
auf Parallelitét der Elektrode zur Ofenbacke achten. Falls die Elektrode versehentlich
verkantet angesetzt wurde, wieder ganz herausdriicken und neu ansetzen.

3. Die kiirzere Spindel in das Druckstiick ,obere Elektrode” einfiihren. Eine neue Elekt-
rode Uber die Spindel fiihren. Druckstiick ,obere Elektrode” mit Spindel und Elektrode
in die Ofenbacke einfiihren, Druckstiick iber die Ofenbacke schieben und dabei die
Elektrode ausrichten. Spindelmutter mit aufgesetzter Unterlegscheibe von Hand bis
zum Anschlag auf das freie Spindelende schrauben. Die Elektrode mittels Spindel-
mutter und Ratschenschlissel bis zur festen stirnseitigen Anlage in die Ofenbacke
einziehen.

Druckstiick

Elektrode

Flanschmutter

1 2 3 4

S~ W N

Spindelmutter

Abb. 46 Elektrode mit Einziehwerkzeug an die Backe angesetzt

4. Die Spindelmutter abschrauben, dabei das Druckstiick mit der linken Hand halten
und abziehen. Die Flanschmutter herausschrauben.

5. Abgeriebenen Graphitstaub absaugen oder wegblasen.

5.3.7 Graphitrohrofenmantel und untere Elektrode wechseln
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Graphitrohrofenmantel und die untere Elektrode sind zu wechseln:

®  BejBeschéddigung
= Wenn Kontaminationen sich nicht durch Reinigen beseitigen lassen

®  Falls nach Reinigung der Elektrode und Wechsel des Graphitrohres der Formierungs-
faktor >10 bleibt.

Die Elektroden immer paarweise wechseln!
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Den Graphitrohrofen vom Zeeman-Magneten trennen (— Abschnitt "Graphitrohro-
fen vom Zeeman-Magnet trennen und wieder einfahren"S.70).

Die Temperatursensorgruppe ausbauen (— Abschnitt "Temperatursensorgruppe
ausbauen und reinigen"S.73)

Die Ausdriickvorrichtung (6 in Abb. 44) an Stelle des ausgebauten Temperatur-
sensors bis Anschlag einschrauben.

1 Ofenmantel, zylindrischer Ansatz teilweise
sichtbar

Ausdrickvorrichtung

Ausgebaute Sensorgruppe, am Kabel han-
gend

Abb. 47 Ofenmantel, teilweise herausgedriickt

4.

Die Spindel der Ausdriickvorrichtung mit Ratschenschliissel drehen. Den Ofenmantel
beim Herausdriicken mit einer Hand fiihren. Ofenmantel und untere Elektrode ent-
nehmen.

Die Ausdriickvorrichtung aus dem Ofen herausschrauben, an gleicher Stelle die Flan-
schmutter der Einziehwerkzeuge bis zum Anschlag einschrauben.

Die kiirzere Spindel in das Druckstiick ,untere Elektrode” einfiihren.

Eine neue untere Elektrode auf die Spindel stecken. Druckstiick ,untere Elektrode”
mit Spindel und Elektrode in den Ofenschlitten einfiihren, dabei das Druckstick Gber
den Ofenschlitten schieben und die Elektrode zur Offnung ausrichten.

. Spindelmutter mit aufgesetzter Unterlegscheibe bis zum Anschlag auf das freie Spin-

delende schrauben.
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Druckstick
2 Druckstiick liegt an Ofenoberseite an

Ofenmantel steht mit dem zylindrischen
Ansatz zentrisch Gber der Zylinderéffnung
im Ofenunterteil

4 Spindel

Abb. 48 Ofenmantel, bereit zum Einziehen

BEACHTE

Zerstorungsgefahr fir Elektrode. Beim Ansetzen und Einziehen der Elektrode sorgféltig
auf Parallelitét der Elektrode zum Bock achten. Falls die Elektrode versehentlich verkan-
tet eingesetzt wurde, wieder ganz herausdriicken und neu ansetzen.

9. Elektrode mittels Spindelmutter und Ratschenschliissel bis zur festen stirnseitigen
Anlage in den Ofenschlitten einziehen.

10. Spindelmutter [6sen und abschrauben. Druckstiick ,untere Elektrode” und Spindel
entfernen. Abgeriebenen Graphitstaub absaugen oder wegblasen.

11. Flanschmutter der Einziehwerkzeuge im Ofenmantel belassen.
12. Die lange Spindel in das Druckstiick ,Ofenmantel” stecken.

13. Neuen Ofenmantel auf die Offnung des Ofenschlittens aufsetzen. Das Druckstiick
,Ofenmantel” mit Spindel so tiber Ofenmantel und Ofenteil fiihren, dass der
Passquader in die Offnung an der Oberseite des Ofenmantels ragt und die seitlichen
Druckflachen des Druckstiicks an der Ofenmanteloberseite anliegen.

14.Spindelmutter mit aufgesetzter Unterlegscheibe bis zum Anschlag auf das freie Spin-
delende schrauben.

BEACHTE

Zerstorungsgefahr fir Ofenmantel, falls das Drehmoment beim Einziehen sprunghaft
zunimmt. Standig auf Parallelitat zwischen Ofenmantel und Ofenunterteil achten. Falls
der Ofenmantel verkantet, wieder ganz herausdriicken und neu ansetzen.
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15. Spindelmutter mit Ratschenschliissel einschrauben und dabei den Ofenmantel bis
zum Anschlag einziehen.

16.Spindelmutter lockern und entfernen. Druckstiick und Spindel abnehmen. Abgerie-
benen Graphitstaub absaugen oder wegblasen. Flanschmutter herausschrauben.

17.Den gereinigten Strahlungssensor einbauen. Die beiden Randelschrauben fingerfest
anschrauben.

18. Ein Graphitrohr mit Pinzette einsetzen.

19. Mit Schaltflache [Ofen schlieBen] im Fenster Spektrometer — Kontrolle Graphit-
rohrofen schlief3en.

20. Graphitrohrofen gemaR Abschnitt "Graphitrohrofen vom Zeeman-Magnet trennen
und wieder einfahren"S. 70 in die Ausgangslage zuriickbringen

5.3.8 Graphitrohr reinigen und wechseln

Standard-Graphitrohr rei-
nigen

Iridiumbeschichtetes Gra-
phitrohr reinigen

Iridiumschicht im Graphit-
rohr abdampfen

Graphitrohr wechseln

Téglich

Arbeitsschritte siehe Kapitel ,Graphitrohr reinigen / ausheizen"S.56.

Taglich

Arbeitsschritte siehe Kapitel ,Graphitrohr reinigen / ausheizen"S.56.

Nach ca. 500 Atomisierungen oder fiir Neubeschichtung.

Arbeitsschritte siehe Kapitel ,Graphitrohr reinigen / ausheizen"S.56.

Das Graphitrohr zeigt deutlichen Abbrand, die Pyrolyseschicht ist verbraucht.

Bei einem Formierungsfaktor > +10 % erfolgt keine automatische Temperaturkorrektur
mehr, das Graphitrohr ist nur noch bedingt verwendbar. Es sollte gewechselt werden
oder die Temperatur manuell im Ofenprogramm angepasst werden.

Arbeitsschritte siehe Kapitel "Graphitrohr in den Graphitrohrofen einsetzen"S.53.

5.4  Probengeber AS-GF

Folgende Wartungsarbeiten sind am AS-GF auszufiihren:

= Verunreinigungen des Probentellers und des Gehduses mit trockenem Lappen téglich
entfernen.

m  Dosierschlauch spilen, warten, wechseln.
®  Dosierspritze wechseln

m  Reinigung, nachdem Spiilgefall oder Mischgefal ibergelaufen sind.
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Dosierschlauch spiilen

Der Dosierschlauch ist vor und nach der Arbeit zu spiilen. Dabei wird Spillésung aus der
Vorratsflasche entnommen, (iber die Dosierspritze in den Dosierschlauch gepumpt und
in das SpilgefaR abgegeben.

1. ZEEnit 650 P einschalten und Software ASpect LS starten.

2. In ASpect LS mit & das Fenster Probengeber &ffnen.

3. Spulvorgang mit der Schaltflache [Spiilen] starten.
Hinweis: Sollte der Dosierschlauch beim Spilen nicht ordnungsgemaf in das Spiilge-
fal eintauchen, muss der Probengeber in der Spiilposition neu ausgerichtet werden.

4. Im Fenster Funktionstest Schaltflache [Probengeber ausrichten] aktivieren.
Im Bereich zu justierende Position die Option Spiilposition aktivieren. Im Bereich
Justierung Spiilposition Tauchtiefe im Listenfeld eingeben (ca. 40 mm). Ausrich-
tung des Schwenkarms mit den Pfeiltasten korrigieren. Einstellungen speichern und
Fenster schlief3en.
Achtung: Beim erneuten Aufrufen des Fensters [Probengeber ausrichten] erscheint
unter Tiefe der Wert 13 mm, nicht der gespeicherte Wert.

5. Spilvorgang gegebenenfalls mehrfach wiederholen.
Das Ausfiihren des Spiilvorgangs kann in der Methode vereinbart und so automa-
tisch vor und nach der Messung ausgefiihrt werden.
Hinweis: Ist eine Methode aktiv, so wird mit dem Betétigen der Schaltflache [Spii-
len] im Fenster Probengeber die in der Methode eingestellte Anzahl Spulzyklen ab-
gearbeitet.

&5 Probengeber - O *

Parameter Techn Parameter Funktionstest Positionen

Spurwahl/Tellerdrehung Tauchheber Fehlertest
O Gefal-Nr. 1 B Tisfe [mm]: 0 2 Version: 14599
@® Spiilposition

Mischposition

O Rohrposition
@) Spur-/Tellerantrieb

Pipettor @) Tellerkennung
Geschwindigkeit 3 = _ . A
— e @ Dosierer (Antrieb)
3 Dosi |
Volumen [uL]: = oo @ Dosierer (Volumen)
prog Test
@® Testprogramm 1
Aufnehmen Abgeben N
Testprogramm 2
[ Ventil zur Flasche O Testprogramm 3 Probengeber ausrichten
Riicksetzen Start
Spilen Initialisieren oK Abbrechen

Abb. 49 Fenster "Probengeber / Funktionstest" in der Software ASpect LS
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5.4.2 Dosierschlauch warten

Ein beschadigter, geknickter oder mit Ablagerungen versehener Dosierschlauch kann Ur-
sache fir verfdlschte Messergebnisse sein.
Wartungsarbeiten sind:

= Dosierschlauch reinigen

m Dosierschlauch kiirzen

m  Dosierschlauch wechseln

1 Schlauchhalter
2 Dosierschlauch
3 Schlauchhalter

4 Schraubverschluss am Dosierer

5 Arretierungsschraube Schlauch-
fihrung
6 Klemmmutter an der Schlauch-
fihrung
Abb. 50 Dosierschlauch am AS-GF
Dosierschlauch reinigen Die Reinigung des Dosierschlauchs ist in Abhangigkeit vom Probenmaterial erforderlich,

wenn:

= Die Phasengrenze zwischen Probe, Spiilfliissigkeit und zwischenliegender Luftblase
unscharf oder die Blase segmentiert ist.

= Die Probe verschleppt wird (Schlauch ist innen kontaminiert).

Als Reinigungslésung wird 8- bis 13-prozentige Natriumhypochlorit-Lésung (NaOCl)
empfohlen. Der nachfolgend beschriebene Reinigungsvorgang ist bei Bedarf mehrmals
zu wiederholen.

1. Natriumhypochlorit-Lésung in ein 5-mL-Sondergefal? fiillen und die Probentellerpo-
sition 101 damit besticken.
2. ZEEnit 650 P einschalten und Software ASpect LS starten.

3. In ASpect LS mit & das Fenster Probengeber 6ffnen. Auf die Karte Funktionstest
(Abb. 49 S. 80) wechseln.

4. Im Bereich Spurwahl/Tellerdrehung im Listenfeld "101" eingeben und die Option
GefaR-Nr. aktivieren.
Der Probengeberarm bewegt sich zur Position "101".

5. Im Bereich Tauchheber im Listenfeld Tiefe mit den Pfeiltasten den Probengeberarm
in das Sondergefal absenken (ca. 50 mm). Hinweis: Probengeber senkt sich nur bei
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Dosierschlauch des AS-GF
kirzen

Dosierschlauch des AS-GF
wechseln

10.
11.

12.
13.

ZEEnit 650 P

Betdtigen der Pfeiltasten ab. Deshalb nach direkter Werteingabe in das Listenfeld
noch einmal Pfeiltasten betatigen!

Im Bereich Pipettor im Listenfeld Volumen [pL] mit den Pfeiltasten das aufzuneh-
mende Volumen einstellen (ca. 100 - 200 pL). Das Volumen kann in 50 pL-Schritten
eingestellt werden.

Schaltflache [Aufnehmen] betatigen. Der Probengeber fiillt den Dosierschlauch mit
der Reinigungsflissigkeit.

Reinigungsfliissigkeit ca. 20 min einwirken lassen.
Im Bereich Spurwahl/Tellerdrehung die Option Spiilposition aktivieren.
Probengeberarm bewegt sich zum SpilgefaR.

Im Bereich Tauchheber im Listenfeld Tiefe mit den Pfeiltasten den Probengeberarm
in das Spiilgefal absenken (ca. 40 mm). Bei direkter Werteingabe in das Listenfeld
noch einmal Pfeiltasten betatigen.

Mit Schaltflache [Abgeben] den Dosierschlauch in das Spilgefalt entleeren.
5 Spiilzyklen starten. (5 x Schaltflache [Spiilen] betétigen).

Klemmmutter an der Schlauchfithrung (6 in Abb. 50) lockern und Dosierschlauch
nach oben herausziehen.

Dosierschlauch mit einer Rasierklinge oder Skalpell im Winkel von 10° bis 15° schrag
abschneiden.

. Dosierschlauch so weit in Schlauchfiihrung schieben, bis der Dosierschlauch ca.

8 mm unten herausragt.
Dosierschlauch mit Klemmmutter arretieren.

Injektionstiefe der Probe neu justieren (— Abschnitt "AS-GF justieren”S. 60).

Klemmmutter an der Schlauchfithrung (6 in Abb. 50) lockern und Schlauch heraus-
ziehen. Schlauch aus den Schlauchhaltern am Probengeberarm und an der Riickseite
des Probengebers (1 und 3 in Abb. 50) herausnehmen.

Schraubverschluss am T-Ventil des Dosierers (4 in Abb. 50 ) I6sen.
Neuen Dosierschlauch am Ventil festschrauben und durch die Schlauchhalter fiihren.

Dosierschlauch so weit in die Schlauchfiihrung schieben, bis er 8 mm unten heraus-
ragt, mit Klemmmutter arretieren.

Injektionstiefe der Probe neu justieren(— Abschnitt "AS-GF justieren”S. 60).

5.4.3 Dosierspritze wechseln

82

Die folgenden Ausfiihrungen gelten fiir die Probengeber AS-GF (Graphitrohr) und AS-FD
(Flamme). Die Dosierer unterscheiden sich lediglich in der GréRe der Dosierspritze (500
bzw. 5000 pL).
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T-Ventil
Dosierspritze, bestehend aus Kolben und Glaszylinder
Befestigungsschraube

S~ W N

Antriebsstange

Abb.51 Dosierer an AS-GF und AS-FD

1.

© N oW

10.

ZEEnit 650 P einschalten und Software ASpect LS starten. Im Fenster QuickStart
Technik auswahlen: Graphitrohr (AS-GF) oder HydrEA (AS-FD).

Mit & das Fenster Probengeber 6ffnen. Auf die Karte Funktionstest wechseln.

Im Bereich Pipettor im Listenfeld Volumen [pL] mit den Pfeiltasten ein aufzuneh-
mendes Volumen einstellen (AS-GF: 500 pL; AS-FD 5000 pL). Geschwindigkeit auf
6-7 erhéhen.

Schaltflache [Aufnehmen] betatigen.
Der Kolben der Dosierspritze bewegt sich nach unten.

Befestigungsschraube (3 in Abb. 51) abschrauben.
Dosierspritze (2 in Abb. 51) vom Ventil abschrauben und entnehmen.
Neue Dosierspritze am Ventil anschrauben.

Kolben vorsichtig nach unten ziehen, bis die Ose am Kolbenende deckungsgleich mit
dem Loch in der Antriebsstange ist.

Kolben mit der Befestigungsschraube fingerfest an die Antriebsstange schrauben.
Achtung: Materialschdden bei zu grofRer Kraftaufwendung! Schraube nicht zu fest
anziehen.

Im Fenster Probengeber auf Schaltflache [Initialisieren] klicken.
Der Kolben des Dosierers bewegt sich in die Ausgangsstellung zuriick.

5.4.4 Reinigen nach Geféal3iiberlauf

Wenn im Analysenablauf das Spiilgefafs Gibergelaufen ist, ist der Arbeitsablauf unmittel-
bar zu unterbrechen und das Gerat zu reinigen.

1.
2.
3.

Ablauf sofort stoppen.
Flissigkeit mit Zellstoff oder Wischtuch aufsaugen. Oberflache trocken wischen.

Selbststandigen Abfluss herstellen, d.h. Knickstelle im Ablaufschlauch beseitigen
bzw. Eintauchen des Ablaufschlauchs in die Flissigkeit in der Abfallflasche verhin-
dern.
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5.5  Autosampler AS-F, AS-FD

Bei Bedarf tdglich Verunreinigungen des Probentellers und des Gehduses mit trockenem
Lappen entfernen. Aullerdem bedarfsweise:

®  Mischgefal spiilen

®  Kanile(n) am Probengeberarm wechseln

®  Ansaugschlauch und Dosierschlauch wechseln

®  Dosierspritze wechseln wie bei AS-GF (— Abschnitt "Dosierspritze wechseln"S. 82)

®  Reinigung, nachdem SpiilgefaR oder Mischgefal3 tibergelaufen sind

5.5.1 Mischgefall des AS-FD spiilen

Mischgefal3 vor und nach
der Messung spiilen

System vor langerer Au-
Berbetriebnahme spilen

Das Mischgefald ist vor und nach der Arbeit zu spiilen, um Verklebungen oder Verkrus-
tungen zu vermeiden. Vor Ansetzen des ersten Standards / der ersten Probe wird das
Mischgefal automatisch gespiilt. Im laufenden Betrieb kdnnen weitere Spiilungen sinn-
voll sein.

1. In ASpect LS mit & das Fenster Probengeber 6ffnen.

2. Auf der Karte Parameter in der Gruppe Spiilen MischgefaB ein Volumen von 25 mL
eingeben.

3. Mit der Schaltflache [Start] den Spiilvorgang starten.
4. Den Spiilvorgang gegebenenfalls mehrmals wiederholen.

Aus der Vorratsflasche werden 25 mL Spiilflissigkeit entnommen, in das Mischgefal3
abgegeben und anschlieRend automatisch abgepumpt.

Wurden dem Verdiinnungsmittel (bidestilliertes oder angesauertes bidestilliertes Was-
ser) Salze zugegeben, missen Dosierer und Ventil vor ldngerer AuBerbetriebnahme mit
Methanol oder Ethanol gespiilt werden. Andernfalls kann es auch hier zu Verkrustungen
und damit Verstopfungen kommen.

1. Methanol oder Ethanol in die Vorratsflasche fir Verdiinnungsmittel fillen.

2. Spiilvorgang wie im Abschnitt "System vor und nach der Messung spilen” beschrie-
ben ausfiihren. Spiilvorgang mehrmals wiederholen.

5.5.2 Kaniilen mit Fitihrung am Probengeberarm des AS-FD wechseln
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Die Kaniilen mit Fiihrung sind zu wechseln, wenn deutliche Kontaminationen oder eine
mechanische Zerstérung auftreten (erkennbar an hohen Standardabweichungen bei den
Messwerten).

1. Schlduche von den Kaniilen abziehen.
2. Feststellschraube am Probengeberarm lockern.

3. Kanilenfihrung mit Kaniilen nach oben herausziehen.
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Fithrung mit den neuen Kaniilen in den Probengeberarm einfiihren und mit der
Feststellschraube befestigen.

Bruchgefahr!

Hohe der Kaniilen so einstellen, dass sie 1-2 mm oberhalb des Blocks mit Spiil- und
Mischgefal enden.

Probenansaugschlauch auf die diinnere Kantile stecken. Dosierschlauch fir Verdiin-
nungsmittel auf die dickere Kaniile stecken.

5.5.3 Kaniile am Probengeberarm des AS-F wechseln

Die Kaniile zur Aufnahme der Probe (diinne Kanle) ist zu wechseln, wenn deutliche
Kontaminationen oder eine mechanische Zerstérung der Kantlen auftreten (erkennbar
an hohen Standardabweichungen bei den Messwerten).

1.
2.
3.

4,

Probenansaugschlauch von der Kandle abziehen.

Feststellschraube am Probengeberarm lockern und Kaniile herausziehen.
Neue Kanile einfithren und mit Klemmmutter befestigen.

Bruchgefahr!

Hohe der Kaniilen so einstellen, dass sie 1-2 mm oberhalb des Blocks mit Spiil- und
Mischgefal enden.

Ansaugschlauch auf die neue Kaniile stecken.

5.5.4 Ansaugschlauch wechseln

Ist der Ansaugschlauch kontaminiert, muss er gewechselt werden.

1.

2.

Ansaugschlauch von der diinneren Kaniile am Probengeberarm und dann von der
Zerstduberkanile abziehen.

Neuen Schlauch auf die passende Lange schneiden und auf beide Kaniilen stecken.

5.5.5 Schlauchset fiir Verdiinnungsmittel und Spiilfliissigkeit am AS-FD wechseln

1.

Dosierschlauch fiir Verdiinnungsmittel von der dickeren Kaniile am Probengeberarm
abziehen und durch die Schlauchfithrung fadeln.

Schlauch fiir Spiilfliissigkeit an der Riickseite des Probengebers l6sen.

Die ummantelten Schlduche aus der Befestigungslasche auf der Riickseite des Pro-
bengebers ziehen.

Schlauch fiir Spalfliissigkeit aus der Vorratsflasche ziehen.
Dosierschlauch vom Umschaltventil abschrauben.

Neues Schlauchset mit Dosierschlauch (Kennzeichnung ,1“) am Umschaltventil an-
schrauben und ummantelte Schlduche mit der Befestigungslasche auf der Riickseite
des Probengebers befestigen.

Den Schlauch mit der Kennzeichnung ,2" in die Vorratsflasche fiir Spilflissigkeit ein-
fithren.

Den Schlauch firr Spalflassigkeit an der Riickseite des Probengebers festschrauben.
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Das zweite Ende des Dosierschlauchs durch die Schlauchfiihrung auf die dickere Ka-
nile des Probengeberarms schieben.

5.5.6 Reinigen nach Geféal3iiberlauf

Wenn im Analysenablauf das Spiilgefall oder MischgefaR (bei AS-FD) Gbergelaufen ist,
ist der Arbeitsablauf unmittelbar zu unterbrechen und das Gerat zu reinigen.

1.
2.
3.

Messablauf sofort stoppen.
Flissigkeit mit Zellstoff oder Wischtuch aufsaugen. Oberflache trocken wischen.

Spiilgeféf3: Selbststdndigen Abfluss herstellen, d.h. Knickstelle im Ablaufschlauch be-
seitigen bzw. Eintauchen des Ablaufschlauchs in die Fliissigkeit in der Abfallflasche
verhindern.

Mischgefdfs (nur bei AS-FD):

Mit & das Fenster Probengeber &ffnen. Auf die Karte Funktionstest wechseln.
Im Bereich Pumpen Kontrollkdstchen MischgefalRpumpe aktivieren, um Pumpe zu
starten.

Pumpe laufen lassen, bis die Flissigkeit abgepumpt ist.

Kontrollkdstchen MischgefaBpumpe deaktivieren, um Pumpe zu stoppen

5.6  Mobiles Kiihlaggregat KM 5

Hinweis: Beachten Sie die Wartungs- und Pflegehinweise in der separaten Bedienungs-
anleitung ,KihImobil KM 5",

Wartungsarbeiten u

Leeren 1.

Fillen und entliiften 1.

86

Vierteljahrlich Fillstand und Sauberkeit der Kiihlflissigkeit prifen.

Bei auftretenden Luftblasen im Kihlkreislauf (erkennbar an Gerduschen) den Was-
serstand prifen.

Ein 5 Liter fassendes AuffanggeféaR bereithalten.

Bei ausgeschaltetem ZEEnit 650 P den Riicklaufschlauch des KM 5 (Anschluss ist am
KM 5 gekennzeichnet mit @ ) in das Auffanggefal$ halten.

KM 5 einschalten.

v Der Umlaufkihler wird leergepumpt.

Deckel am KM 5 &ffnen und Verschluss der Einfull6ffnung abnehmen.

Mit Einfilltrichter 5 L enthéartetes Wasser (bis ca. 5 cm unterhalb des Deckels) ein-
fullen.

Den Rucklaufschlauch in den KithImittelbehalter des KM 5 stecken.

KM 5 einschalten. Pumpe der Umlaufkiihlung so lange laufen lassen, bis das riick-
flieRende Wasser frei von Luft ist. Gegebenenfalls das KM 5 mehrmals aus- und ein-
schalten.

KM 5 ausschalten. Riicklaufschlauch wieder an KM 5 stecken. Einfilléffnung und
Deckel des KM 5 schlielen.
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5.7 Versorgungsanschliisse

Wartungsarbeiten

Gasanlage auf Dichtheit prifen:

®  Wdchentlich als Sicherheitsiiberpriifung.

= Wenn in der Gasversorgungsanlage nach Schlielen des Sperrhahns das nachgeschal-
tete Manometer deutlichen Druckabfall zeigt.

® \Wenn bei erneuter Inbetriebnahme ein Gasanschluss gedffnet wurde.

1. Anschliisse mit stark schaumender Flissigkeit einpinseln (z. B. Seifenlésung). Bilden

sich bei Inbetriebnahme Schaumblaschen an den Gasanschliissen, ZEEnit 650 P aus-
schalten und Gaszufuhr abstellen.

2. Gasanschlisse fest anschrauben, dabei auf korrekten Sitz achten und erneut auf
Dichtheit prifen.
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Transport des ZEEnit 650 P

® 4 Tragegriffe

= Maulschlissel 19 mm (im Lieferumfang)

VORSICHT

Verletzungsgefahr! Das ZEEnit 650 P wiegt 170 kg. Geratetransport nur mit 4 Personen
und fest eingeschraubten Tragegriffen.

VORSICHT

Verbrennungsgefahr an heien Oberflachen! Beachten Sie bei der Vorbereitung des AAS
fur den Transport Abkihlphasen.

BEACHTE

Nicht geeignetes Verpackungsmaterial und fehlende Transportsicherungen kénnen zu
Schéden am Gerét fithren!

Transportieren Sie das ZEEnit 650 P nur in der Originalverpackung. Sichern Sie dariiber
hinaus den Monochromator mit der Transportsicherung.

1. Alle Komponenten deinstallieren, siehe Kapitel "Installation und Inbetriebnahme"
S.35. Sicherstellen, dass der Ablaufschlauch aus dem Probenraum entfernt wurde.

2. Die Gasversorgung vor den Gerateanschliissen schlief3en.

3. Die Gasanschliisse an der Riickseite des ZEEnit 650 P l6sen:
= Argonschlauch von Olive [6sen.

4. Schnellverschliisse der Kihimittelschlduche 16sen.

5. Elektrische Anschlisse l6sen.

BEACHTE

Mobiles Kithlaggregat nicht kippen. Kann es nicht aufrecht transportiert werden oder ist
ein Ferntransport erforderlich, das mobile Kiihlaggregat KM5 leeren.

6. Mobiles Kithlaggregat leeren (— Abschnitt "Mobiles Kithlaggregat KM 5"S.86)

7. Vier Stopfen aus den Bohrungen fir Tragegriffe auf beiden Gerateseiten entfernen
und aufbewahren.

8. Vier Tragegriffe fest bis Anschlag in die Bohrungen einschrauben.
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7 Entsorgung

In der Atomabsorptionsspektrometrie fallen in der Regel nur fliissige Abfallstoffe an.
Diese enthalten neben Metall- bzw. Schwermetallionen vorwiegend verschiedene Mine-
ralsduren, die bei der Probenvorbereitung verwendet werden. Zur gefahrlosen Beseiti-
gung dieser Abfélle missen die anfallenden Lésungen beispielsweise mit verdiinnter
Natriumhydroxid-L&sung neutralisiert werden.

Die neutralisierten Abfélle missen geméaR den gesetzlichen Vorschriften der fachgerech-
ten Entsorgung zugefiihrt werden.

Das ZEEnit 650 P mit seinen elektronischen Komponenten ist nach Ablauf der Lebens-
dauer nach den geltenden Bestimmungen als Elektronikschrott zu entsorgen.

HKL entsorgen Sie entsprechend den drtlichen Vorschriften oder wenden Sie sich an den
Kundendienst der Analytik Jena.
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8  Spezifikationen

8.1 Technische Daten

8.1.1 Daten zum ZEEnit 650 P

Techniken

Untergrundkorrektur

Photometer

Monochromator

Lampenwechsler fiir HKL

Hohlkatodenlampen HKL,
codiert

90

Graphitrohrtechnik geléster und fester Proben im Einstrahlbetrieb mit Zeeman- oder
Deuterium-Untergrundkorrektur

Hydrid- und Hg-Kaltdampftechnik im Einstrahlbetrieb mit Deuterium-Untergrundkor-
rektur

HydrEA-Technik im Einstrahlbetrieb mit Deuterium-Untergrundkorrektur

Zeeman-Untergrundkorrektur
Transversal angeordnetes und mikroprozessormoduliertes, bipolares Magnetfeld mit 3
Korrekturmodi:

m  ?2-Feld-Technik:
Der maximale Feldwert ist in Stufen zwischen 0,5 und 1 Tesla wahlbar.

m  3-Feld-Technik:
Feldwerte sind in Stufen zwischen 0,1 und 0,95 Tesla wéahlbar.

®  Dynamik-Mode

®  Deuterium-Untergrundkorrektur mit stromgeregelter D,-HKL

Einstrahlanordnung mit Zweistrahl-Basislinienstabilitat

= Hohe Lichtausbeute
®  Quarzvergltete Spiegeloptik
m  Weitbereichs-Photomultiplier R928, 9-stufig

= Quarzpolarisator mit Antireflexbeschichtung und UV-optimierter Transmission, aus
dem Strahlengang herausfahrbar

Aufstellung Optimierte Czerny-Turner-Anordnung mit ebenem Hologitter,
automatische Einstellung von Wellenldange und Spaltbreite

Wellenlangenbereich 185 bis 900 nm

Spaltbreite 0,2nm; 0,5nm; 0,8 nm; 1,2 nm

PC-gesteuerter 8fach-Lampenwechsler fiir vollautomatischen Betrieb mit einer Schreib-
Lese-Einheit (RFID) fiir den Einsatz codierter Lampen.

Lampentyp: Glimmentladungslampen fir 68 Elemente mit Linienstrahlung im UV/VIS-Bereich

Lampenstrom 2 bis 20 mA
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Super-Hohlkatodenlam-
pen, codiert

Deuterium-Hohlkatoden-
lampe

Analytische Betriebsarten
in Absorption

Anzeigebetriebsarten

Messwertverarbeitung

Betriebsart elektrische Taktung
- im Zeemann-Betrieb 2-und 3-Feld-Mode 200 Hz
- im Dy-Graphitbetrieb und Hydrid-Betrieb 100 Hz
- im Flammen-Betrieb 50 Hz
Stromversorgung 2 Netzteile, stromstabilisiert

- fur aktive Lampe

- zum Vorheizen

Lampentyp: Glimmentladungslampen mit Zusatzentladung. Linienstrahler im UV/VIS-Bereich

Lampenstrom 2 bis 20 mA
Booststrom 0 bis 50 mA
Betriebsart elektrische Taktung

- im Zeemann-Betrieb 2-und 3-Feld-Mode 200 Hz
- im Dy-Graphitbetrieb und Hydrid-Betrieb 100 Hz

- im Flammen-Betrieb 50 Hz

Lampentyp: Glimmentladungslampe mit Kontinuumstrahlung im UV-Bereich

Lampenstrom

5 bis 35 mA

Betriebsart

elektrische Taktung
- im Graphitbetrieb und Hydrid-Betrieb 100 Hz

- im Flammen-Betrieb 50 Hz

®  Gesamtabsorption

®  spezifische und unspezifische Absorption

Extinktion

-0,01 bis 3,00

Konzentration

Wertebereich 5-stellig (0,001 bis 99999), Einheit frei wéhlbar

normierte Energie

0 % bis 100 %

Messfrequenz

(Einzelwertfolge)

- im Zeeman-Betrieb 2-Feld-Mode 150 Hz
- im Zeeman-Betrieb 3-Feld-Mode 200 Hz

- im D,-Graphit-Betrieb und Hydrid-Betrieb 100 Hz
(korrigierte Einzelwerte)

Signalerfassung

Auf Signal-Rausch-Verhéltnis optimiertes Mikroprozessor-
Messwerterfassungssystem auf Basis der Correlated Double
Sampling Technik (CDS-Technik)

Signalauswertung,
Integrationsart

Mittelwert

Wiederholter Mittelwert

Maximalwert: Maximalwert der Extinktion
Integralwert: zeitintegrierte Extinktion

Integrationszeit

0,1 bis 600 s
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Nullabgleich (AZ-Messzeit)
Verzdgerung
Energie-Messzeit

Glattung

Arten der Messwertdarstel-
lung

Anzahl der Digits

Einheiten der Konzentra-
tion

Ergebnisanzeigefenster

Spezielle Fenster

QC- Fenster (Quality Check)

Statistik-Methoden

0,1 bis 600 s
0 bis 600 s
0,3s

laufender Mittelwert:

tber 0, 2, 4, 8, 12, 16 oder 20 Messpunkte
gewichtete Mittelung:

tber 0, 5, 11, 19 oder 25 Messpunkte

(Methode der kleinsten Fehlerquadrate nach Golay-Savitzky)

Extinktion, Konzentration

3, 4 oder 5

mg/L, ng/mL, ng/mL, ng/L, ng/L oder anwenderdefiniert

Alphanumerische Werte

Balkendarstellung integrierter Werte (Bargraph)
Zeitlicher Verlauf des Einzel-Peaks
Uberlagernde Peak-Grafik

Uberblick tiber Peak-Verlaufe

Temperatur-Zeit-Programm (Ofenprogramm)
Optimierung des Ofenprogramms
Hg/Hydrid-Report

Konzentrationswerte in der Bezugskurve
Peak-Verlaufe mit variablen Integrationsgrenzen
QC-Blindwert

- Leerwert -Regelkarte

QC-Kontrollproben

- Mittelwert-Regelkarte
- Wiederfindungs-Regelkarte

QC-Doppelbestimmung Probe/Matrix

- Differenzen-Regelkarte (Trend-Regelkarte)
- Spannweite-Regelkarte (Range-Regelkarte)
- Prézisions-Regelkarte (SD-Regelkarte)

QC-Aufstocken Probe

- prozentuale Wiederfindungsrate-Regelkarte

Sigma-Statistik

- Mittelwertbildung mit Standardabweichung (SD), Relativer

Standardabweichung (RSD)
Median-Statistik

- Medianwert mit Spannweite (R) und
relativer Spannweite (R %)

ZEEnit 650 P
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Kalibrierung

Stromversorgung

Geratesicherungen

Vertrauensintervall

wahlweise: absolut, relativ oder abschaltbar
wahlbarer Vertrauensbereich:

68,3 % (1 O)

90 % (1,6 O)

95,4 % (2 O)

99 % (2,6 O)

99,7 % (3 O)

99,9 % (3,6 O)

Kalibrierverfahren

Standard-Kalibrierung (Rekalibrierung)
Eingabelungsverfahren

Standard-Addition (furr Feststofftechnik 3-D-Darstellung)
Additions-Kalibrierung

Anpassen der Bezugskurve

linear, variable Gewichtsfunktionen
nichtlinear, variable Gewichtsfunktionen

Anzahl Standards

1 bis 30

Anzahl Additions-Konzent-
rationen

1 bis 30

Rekalibrierung

Zwei-Punkt-Rekalibrierung mit Angabe des Rekalibrierfaktors

Versorgungspannung

Frequenz

200 /2207 240V +£10% werkseitig einstellbar
50/60 Hz

Netzabsicherung installati-
onsseitig im Gebaude

Schmelzsicherung 35 A trage

Keine Sicherungsautomaten!

Mittlere typische Leistungs-
aufnahme

2100 VA

Maximale Stromaufnahme

52 A liber 8 s bzw. 85 A iiber 1 s

Ausgangssteckdose

wie Eingangssteckdose (200/220/240V +10%, 50/60Hz)

zum Anschluss des Zubehérs: PC; Kompressor, Hydridsystem

Uberspannungskategorie

II'nach DIN EN 61010-1

Verschmutzungsgrad

2 nach DIN EN 61010-1

Schutzklasse

Schutzart

IP 20

Netzeingangssicherung: Die Netzeingangssicherungen diirfen nur durch den Kunden-
dienst der Analytik Jena oder durch von der Analytik Jena autorisierte Personen gewech-

selt werden.

gL-G-Sicherungseinsatze (10x38 mm?) nach 60947-3.

Nummer der Sicherung

Typ Gesicherter Stromkreis

F1/F2

32 A/T Netzeingang
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G-Sicherungseinsatze (5x20 mm?) nach IEC 60127.
Nummer der Sicherung Typ Gesicherter Stromkreis
F3/F4 T6,3A/H Steckdose fir externes Zubehor
F5/F6 T2,5A/H Primarseite Trafo, NTL
F7/ F8 T6,3A/H Magnetstromversorgung
F9 T0,08A D2-HKL
F10 T0,25A HKLs
F11 T0,08A Booststrom
F12 T1A Heizung fir Booststrom
F13 T0,032 A Analog
Fl4 T3,15 Glihwendel
Interne Sicherungen
Nummer der Sicherung Typ Gesicherter Stromkreis

Umgebungsbedingungen

F1 intern

TR5-T 100 mA  Messleitung Zeemannofen

F1 intern MagSV

FF 4 A/H Magnetstromversorgung

nach DIN ISO 90022-2:2003 / 01

Korrosionsschutz

Gegen die zum Einsatz kommenden Analyseproben ist das Ge-
rat korrosionsfest.

Arbeitstemperatur +10°Cbis+40°C
Luftfeuchte im Betrieb Max. 93 % bei +40 °C
Lagertemperatur (Trocken- - 40°Cbis +70°C
mittel verwenden)
Male und Gewichte Masse 170 kg
Abmessungen 790 mm x 645 mm x 735 mm
(BxHxT):
Geratetransport Nur mit zugehdérigen, fest eingeschraubten Transportgriffen
moglich
8.1.2 Mindestanforderungen der Software
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Computer

(Mindestanforderung)

Grafikauflésung 1280x1024 Pixel oder héher
Maus/Trackball
2 USB 2.0 Schnittstellen

Betriebssystem

Windows 8.1, 10 (32-Bit/64-Bit)
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8.1.3 Daten zur Graphitrohrtechnik
Graphitrohrofen Probenart

Rohrtyp

Volumen

Temperatureinstellung

Temperatur-Zeit-Program-
mierung (Ofenprogramm)

Kihlwasser

Inertgas

Sicherheitskreise fiir Schutz
vor

Spezifikationen

Gelost
Fest

IC-Rohr (Wandatomisierung)
IC-Rohr mit 1-PIN-Plattform
IC-Rohr Feststoff

Alle Rohrtypen sind pyrobeschichtet.

max. 50 pL

Temperatur zwischen Raumtemperatur und
3000 °C, in Schritten von 1 °C einstellbar

bis zu 20 Schritte innerhalb festgelegter Grenzen frei program-
mierbar, 0 bis 999 s/Schritt, in Abstanden von 1 s

Temperaturanstieg (Rampe):
1°C/s bis 3000 °C/s linear und maximale nichtlineare Rampen
(Full Power FP / No Power NP)

Regelung von Inertgas und Zusatzgas
Einfligen von Injektions- und Anreicherungsschritten
Festlegen des Startpunktes fiir Auto-Zero und Integration

min. 2,5 L/min, sedimentfrei 20 °C bis 40 °C

Argon 4.8 und besser

Zuléssige Bestandteile:

Sauerstoff <3 ppm

Stickstoff <10 ppm
Kohlenwasserstoffe <0,5 ppm
Feuchte <5 ppm
Verbrauch: max. 2 L/min

(abhangig vom Temperatur-Zeit-Programm)

Eingangsdruck: 6 bis 7 bar

Uberhitzung Trafo der Ofenheizung
Uberhitzung der Magnetspulen
Graphitrohrbruch

Uberhitzung des Graphitrohrofens

Betrieb bei ge6ffnetem Graphitrohrofen

Betrieb mit zu geringem Kithlwasserfluss
Betrieb mit zu geringem Eingangsdruck Inertgas

Fehlfunktionen des Magnetsteuer- und Versorgungssystems

Probengeber AS-GF Probengeber mit Verdliinnungsfunktion, komplette PC-Steuerung

Probenteller

Probengefalie
Sondergefalie

Pipettiervolumen

Spilvolumen

108 Positionen

100 Stiick, 1,5 mL
8 Stiick, 5 mL

1 bis 50 pL

0,5 mL, Anzahl Spiilzyklen wéhlbar
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Mobiles Kiihlaggregat KM
5

Zubehor fur direkte Fest-
stoffanalyse

Programm-Methoden

Standard

Modifikator

Verdiinnung

Addition

Automatische Anreicherung

Masse

7,2 kg

Luftkihler mit Thermostat; FCKW-frei

Tankinhalt 5L

Férdermenge 3 L/min

SSA 600 Feststoff-Probengeber fiir automatische Betriebsart
SSA 6 Feststoff-Probengeber fiir manuelle Betriebsart

8.1.4 Daten zu Probengebern fiir Hydrid- und HydrEA-Technik

Autosampler AS-F

Autosampler AS-FD
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Probengeber ohne Verdiinnungsfunktion, komplett PC-gesteuert

Probenteller 139/15

ProbengefafRe
Sondergefalle

129 Stiick, 15 mL
10 Stiick, 50 mL

Probenteller 54/ 50

Probengefalie 54 Stiick, 50 mL
Stromversorgung tiber AAS-Grundgeréat
Sptlflasche 2L

Masse 6,5 kg

Probengeber mit Verdiinnungsfunktion, komplett PC-gesteuert

Probenteller 139/15

ProbengefafRe
Sondergefalie

129 Stiick, 15 mL
10 Stiick, 50 mL

Probenteller 54/ 50
ProbengefafRe

54 Stiick, 50 mL

Dosierer im Fluidik-Modul

5mL

Stromversorgung Uber AAS-Grundgerat
Sptlflasche 2L

Flasche fir Verdiinngslosung 2L

Masse (Gesamt) 10,0 kg

Probengeber 6,5 kg

Fluidik-Modul 3,5kg
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Hg-/ Hydridsysteme

Spezifikationen

HS 60 modular, HS 55 modular, HS50
Hydrid- und HydrEA-Technik

siehe Bedienungsanleitung Hg-Hydridsysteme

8.2 Richtlinien und Normen

Richtlinien fiir die Volks-
republik China

Es wird die Ubereinstimmung mit folgenden fir das Produkt geltenden Bestimmungen
und Richtlinien erklart:

= EMV-Richtlinie -2014/30/EU
®  RoHS-Richtlinie - 2011/65/EU
®  Njederspannungsrichtlinie - 2014/35/EU

Angewandte harmonisierte Normen sind:

= EN61326-1:2013

= EN61010-1:2010

= EN61010-2-61:2015
= EN50581:2012

Das Gerat enthélt reglementierte Substanzen (nach Richtlinie "Management Methods
for the Restriction of the Use of Hazardous Substances in Electrical and Electronic Prod-
ucts"). Analytik Jena garantiert, dass diese Stoffe bei bestimmungsgeméRer Verwendung
in den nachsten 25 Jahren nicht austreten und damit innerhalb dieser Periode keine Ge-
fahr fir Umwelt und Gesundheit darstellen.
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