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Sicherheitshinweise

1 Sicherheitshinweise

Lesen Sie dieses Kapitel zu Ihrer eigenen Sicherheit vor Inbetriebnahme und zum sté-
rungsfreien und sicheren Betrieb des HS50 sorgsam durch.

Befolgen Sie alle Hinweise dieses Handbuchs sowie alle Meldungen und Hinweise, die
von der Steuersoftware auf dem Bildschirm angezeigt werden.

1.1  In diesem Handbuch verwendete Symbole

Nachfolgend erlduterte Warn- und Sicherheitssymbole werden in dieser Bedienungs-an-
leitung verwendet:

Gefahr!

Dieses Symbol bzw. das Signalwort ,Gefahr” kennzeichnen eine ernsthafte Gefahr fir
Leib und Leben, die unmittelbar entstehen kann.

Achtung!

Dieses Symbol, gekoppelt mit dem Signalwort ,Achtung”, kennzeichnet eine Gefahr, die
fur das Gerat entstehen kann.

Gefahr!
HeilRe Oberflache!
Gefahr!

>B D b

Beriihrungsgefahrliche elektrische Spannung!

1.2  Bestimmungsgemalle Verwendung

Das HS50 darf nur in Verbindung mit einem Atomabsorptionsspektrometer der Analytik
Jena verwendet werden. Abweichungen von der in diesem Dokument beschriebenen be-
stimmungsgemalen Verwendung fiihren zu Einschrankungen der Gewéhrleistung und
der Herstellerhaftung im Schadensfall.

Werden im Umgang mit dem HS50 die Sicherheitshinweise nicht beachtet, gilt dies als
Abweichung von der bestimmungsgemafien Verwendung. Sicherheitshinweise finden
sich am Gerat selbst, im Abschnitt 1.3 ,Sicherheitshinweise” S.6 und bei der Beschrei-
bung der jeweiligen Arbeitsschritte.
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1.3

Sicherheitshinweise

A

Ortliche Vorschriften

Beachten Sie die ortlichen Sicherheitsvorschriften, die fir den Betrieb des Geréates zu-
treffen (z. B. Arbeitsschutzvorschriften, Unfallverhitungsvorschriften, Vorschriften zum
Umweltschutz).

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

Personal

Das HS50 darf nur von qualifiziertem Personal betrieben werden, das fir diese Arbeit
zusatzlich unterwiesen ist. Zur Unterweisung gehoért das Vermitteln der Inhalte dieses
Handbuchs und des Handbuchs zum AAS-Gerat.

Aufstellen und Erstinbetriebnahme

Das HS50 wird in Verbindung mit dem AAS-Gerat durch den Kundendienst der Analytik
Jena oder durch von der Analytik Jena autorisierte Personen oder bei Nachriistung durch
den Anwender selbst aufgestellt und installiert. Bei Nachriistung durch den Anwender
missen besonders alle Sicherheitsvorschriften beachtet werden! Jeder unbefugte Ein-
griff gefahrdet die Funktionssicherheit des Gerdtes und schrénkt Gewéhrleistungsan-
spriiche ein.

Sicherheitseinrichtungen

Tragen Sie Sorge dafiir, dass die Sicherheitseinrichtungen des HS50 immer vorhanden
und funktionsfahig sind.

Betrieb nur mit 50mm-Brenner mit Luft-Acetylen-Flamme

Betreiben Sie das HS50 nur mit einem 50mm-Brenner mit Luft-Acetylen-Flamme. Der
Betrieb mit Lachgas-Acetylen-Flamme ist verboten!

Betriebsstoffe, gefahrliche Stoffe

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

Beim Umgang mit gefahrlichen Stoffen missen die &rtlich geltenden Sicherheitsanwei-
sungen und Standortvorschriften eingehalten werden.

Der Betreiber ist verantwortlich fiir das Sammeln und die ordnungsgeméfRe Beseitigung
von Abfall.

Hinweise auf den Etiketten immer beachten.
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Verwenden Sie nur beschriftete GefalSe sowie Schutzbrille und Gummihandschuhe.

Das HS50 darf in Verbindung mit dem AAS-Gerdt nur unter einem aktiven Gasabzug be-
trieben werden.

Reinigungsarbeiten mit Flusssaure und konzentrierter Salzsaure miissen in einem Ab-
zugsschrank ausgefiihrt werden.

Beim Umgang mit Flusssdure und konzentrierter Salzsdure missen Gummischiirze,
Handschuhe und Gesichtsmaske getragen werden.

Vorsicht! Natriumborhydrid (NaBH.) ist stark &tzend, hygroskopisch und in Lésung au-
Rerst aggressiv. Abtropfen und Verspritzen von Reduktionsmittellésung vermeiden.

Biologische Proben miissen nach den 6rtlichen Vorschriften fiir den Umgang mit infek-
tiosem Material behandelt werden.

Betrieb von Druckgasbehéltern und -anlagen

Das Inertgas wird einem Druckgasbehalter oder einer lokalen Druckgasanlage entnom-
men.

Fir den Betrieb von Druckgasbehaltern bzw. -anlagen miissen die am Einsatzort gelten-
den Sicherheitsvorschriften und Richtlinien in vollem Umfang eingehalten werden.

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

Hochdruckschlauche und Druckminderer diirfen nur fiir das betreffende Gas verwendet
werden.

Der Betreiber muss monatlich sicherheitserforderliche Dichtheitspriifungen an Gasver-
sorgung und Gasanschlissen bis hin zum Gerat durchfiihren. Dazu ist méglicher Druck-
abfall von druckbelasteten, geschlossenen System und Leitungen festzustellen. Undicht-
heiten sind zu lokalisieren und sofort zu beseitigen.

Hohe Temperaturen

Hohe Temperaturen entstehen bei geheizter Kiivette. Abkiihlzeit auf Raumtemperatur
(1h) beachten!

Bertlihren Sie die heiflen Teile nicht wéhrend oder unmittelbar nach einer Messung.

Wartungsarbeiten und Wechsel der Atomisierungstechnik nur nach ausreichend langer
Abkihlphase vornehmen.

Brennbare Materialien von der Kivette fernhalten.

Reinigung und Wartung

Eingriffe im HS50, Pflege-, Wartungs- und Reparaturarbeiten diirfen nur vom Kunden-
dienst der Analytik Jena oder durch vom Hersteller autorisierte Fachkréfte vorgenom-
men werden. Ausnahme sind die im Kapitel ,Pflege und Wartung” aufgefithrten Tatig-
keiten. Bei Nichtbefolgen besteht die Gefahr, das Gerat zu dejustieren oder zu zerstéren.

Die dulRere Reinigung des HS50 nur mit leicht angefeuchtetem, nicht tropfendem Tuch
vornehmen.
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A

Wasserstoffbildung bei Hydridreaktionen

Bei der Reaktion von Natriumborhydrid mit der sauren Probenlésung wird Wasserstoff
freigesetzt. Die Bildung heiRer explosiver Wasserstoff-Luft-Gemische in der Kiivette
muss ausgeschlossen werden. Die Gasflihrung vom Reaktionsgefal3 bis zum Austritt aus
der Kiivette muss sauerstofffrei gehalten werden. Treffen sie dazu folgende MaRnah-
men:

m  Reaktionsbecher wahrend der Reaktions- und Messzeit nicht abnehmen.

= Kivette mit Fenstern immer gasdicht verschlieRen. Schon bei kleinen Ausbriichen an
den Stirnflachen der Kiivette ist diese auszutauschen.

Schaumbildung in der Hydrid- und Hg-Kaltdampftechnik

Zeigt die Probe starke Schaumbildung, sind der Probe einige Tropfen Entschdumer zuzu-
setzen:

(Dow-Corning DB110A, Silikonentschaumer, Octanol oder Isoamylalkohhol)

Bei unbekannten Proben die Schaumbildung in einem Testlauf feststellen, dabei Reakti-
onsbecher unter die Pipettenspitze halten.

Wird bei zu heftiger Reaktion Schaum zur Quarzkivette mitgerissen, Messvorgang so-
fort stoppen.
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2 Techniken und Ubersicht der Hg / Hydridsysteme

2.1  Die Hydridtechnik

Die Hydridtechnik ermdglicht die Bestimmung der hydridbildenden Elemente As, Bi, Sb,
Se, Sn und Te unter weitgehender Matrixabtrennung. Sie nutzt die Tatsache, dass der
bei der Reaktion des Reduktionsmittels Natriumborhydrid NaBH4 mit den schwach bis
stark sauren Probenlésungen freigesetzte Wasserstoff mit den Metallionen gasférmige
Metallhydride bildet. Die Metallhydride werden vom Tragergas Argon und freigesetzten
Wasserstoff zur beheizten Quarzkiivette transportiert, wo sie durch Stol3prozesse mit
Gasteilchen und der Kieselglaswand bei Temperaturen von 850°C bis 1000°C (je nach
Element) stufenweise zerlegt werden, bis freie Metallatome vorliegen. Diese absorbie-
ren die Primarstrahlung auf der Resonanzlinie.

Der Vorteil der Hydridtechnik besteht darin, dass spektrale Interferenzen praktisch aus-
geschlossen werden, da nur das zu bestimmende Element als gasférmiges Metallhydrid
in den Atomisator gelangt.

2.2  Die Kaltdampftechnik

Mit der Kaltdampftechnik wird Quecksilber bestimmt. Als Reduktionsmittel kommt ne-
ben Natriumborhydrid NaBH4 auch Zinnchlorid SnCl; zum Einsatz. Die Reaktion des Re-
duktions-mittels mit der sauren Probenldsung fiihrt direkt zur Freisetzung atomaren Hg-
Dampfes, der vom Trégergas Argon zur Quarzkiivette transportiert wird. Die freien Hg-
Atome absorbieren die Primérstrahlung auf der Resonanzlinie. Das Aufheizen der

Kiivette von Raumtemperatur auf 150°C verringert Untergrundstérungen durch Feuch-
tigkeit.

2.3  Die HydrEA-Technik

Die HydrEA-Technik ist die Kopplung von Hydrid- bzw. Hg-Kaltdampftechnik mit der
Graphitrohrtechnik fiir die hochempfindliche selektive Bestimmung der hydridbildenden
Elemente As, Bi, Sb, Se, Sn und Te und von Hg mit dem elektrothermischen Atomisator.

Das Hg/Hydridsystem erzeugt die gasférmigen Metallhydride bzw. den atomaren Hg-
Dampf, die vom Tragergas Argon tber die Mikropipettiereinheit MPE 60 in den Graphit-
rohrofen eingeleitet und bei 300°C Vorheiztemperatur auf dem Iridium-beschichteten
Standardrohr fiir Wandatomisierung angereichert werden. Die auf dem Edelmetall Iri-
dium angelagerten Metallhydride bzw. Hg-Atome atomisieren bei 2100°C bzw. 800°C,
die erzeugte Atomdampfwolke absorbiert die Primérstrahlung auf der Resonanzlinie.
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2.4 Ubersicht der Hg / Hydridsysteme

Die Palette der Hg/Hydridsysteme reicht vom einfachsten Batchsystem fiir Anwender
mit geringem Probenaufkommen und geringen Leistungsanforderungen bis zum vollau-
tomatischen kontinuierlichen Gerat mit Batchsystem.

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

HS 55: Batchsystem mit elektrisch beheizter Kivetteneinheit, aber ohne Anreiche-
rungseinheit fir Hg.
Die Reduktionsmittellésung wird per 1-Kanal-Schlauchpumpe dosiert.

HS 55A:  wie HS55, aber mit Goldkollektor zur Anreicherung von Hg.

HS 60: Hg-Hydridsystem fir kontinuierlichen und Batch-Betrieb mit elektrisch be-
heizter Kiivetteneinheit und automatischer Gaswegumschaltung, aber
ohne Hg-Anreicherungseinheit. Zur Automatisierung kann ein Auto-
sampler verwendet werden.

HS 60A:  wie HS 60, aber mit Goldkollektor zur Anreicherung von Hg.

Fir wesentliche Baugruppen wie die Kiivetteneinheit, die Steuerleiterplatte, das Batch-
Modul, die 1-Kanal-Schlauchpumpe und die Hg-Anreicherungseinheit gibt es eine opti-
mierte einheitliche Ldsung fiir alle betreffenden Gerate.

Die Hg / Hydridsysteme kénnen unabhangig vom Ausriistungsgrad fiir die zuvor be-
schriebenen Techniken eingesetzt werden.

10
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2.5 Das Hg/Hydrid-System HS50

analytikjena

Abb. 2-1 HS 50 im novAA 300 eingebaut

Das Hg/Hydrid-System HS50 ist ein rein pneumatisches Batch-System fir den manuel-
len Betrieb. Die Reduktionsmittelldsung wird pneumatisch umgedriickt, die Quarz-
kiivette wird durch die Flamme geheizt.

Das HS50 ist fir Anwender mit geringen Probenaufkommen und moderaten Anforde-
rungen an die Reproduzierbarkeit der Messungen um 5% vorgesehen.

Das HS50 besteht aus Batch-Einrichtung und Kiivettenhalter mit Quarzkivette.

Die Batch-Einrichtung wird in den Flammenprobenraum eingehangt. Der Kiivettenhalter
wird auf den 50mm-Einschlitz-Brenner aufgesetzt. Die Quarzkivette wird fiir die Be-
stimmung der hydridbildenden Elemente durch die Luft-Acetylen-Flamme geheizt.

An der Unterseite der Batch-Einrichtung befinden sich gut zuganglich das Batch-Modul
und die Vorratsflasche fiir das Reduktionsmittel.

Das HS50 wird auf einfache Weise von der AAS-Software zeitgesteuert.

11
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3 Spezifikationen

Techniken:

Hydridtechnik
Hg-Kaltdampftechnik ohne Anreicherung

Betriebsarten:

Diskontinuierlich (Batch-Betrieb)

Bestimmbare Elemente:

As, Bi, Hg, Sb, Se, Sn, Te

Natriumborhydrid NaBH,4 mit Atznatron NaOH im Verhéltnis
3:1
Alternativ fir die Hg-Bestimmung: Zinn Il chlorid SnCl;

NABH, : 1% / 0,33%
SnCl; : 5%

Reagenzien Reduktionsmittel (RM):
Richtwerte fur Konzentra-
tion:

Hauptfunktionsgruppen Reaktionseinheit

Batch-Modul: PTFE-Becher mit kegelférmigen Boden

Vorratsflasche

300 mL

Klvettenhalter

Angepasst zum 50mm-Brenner

Quarzkivette

Lange: 140 mm, in der Mitte eingeschniirt
ID16/8 mm
mit abnehmbaren Quarzfenstern

®  Heizung: Luft-Acetylen-Flamme

Hydridbildner

Verhaltnis Acetylen/Luft 0,15

Temperatur

940°C

Quecksilber

Verhéltnis Acetylen/Luft 0,09

Temperatur

Raumtemperatur oder brenngasarme Flamme

= |nertgas Argon

Reinheit mindestens 99,999Vol%

Eingangsdruck 3-6 bar

Arbeitsdruck 0,5 bar

Gasflisse F1=15L/h (TRANSPORT GAS)
F2=12L/h (PURGE GAS)

Umgebungsbedingungen: Korrosionsschutz:

korrosionsfest gegen die zum Einsatz kommenden Analyse-
proben

Arbeitstemperatur:

+10°C bis +35°C

Luftfeuchte:

max. 90% bei +30°C

12
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Abmessungen (BxHxT)
[mm]

Masse:

Richtlinien und Normen

Lager- und Transporttempera-
tur:

-40°C bis +50°C nach DIN 58390-2

Batch-Einrichtung

270 mm x 210 mm x 190 mm

Klvettenhalter

160 mm x 120 mm x.50 mm

Batch-Einrichtung

2 kg

Klvettenhalter

0,25 kg

Schutzgrad

Das Gehause des HS50 hat die Schutzart IP44.

Geratesicherheit:

Das HS50 erfullt die Normen IEC61010-1 und IEC61010-2-
061.

EG-Richtlinien

Das HS50 ist gemafR den Richlinien 73/23/EWG sowie
89/336/EWG gebaut und gepriift.

13



Aufstell- und Transportbedingungen

4

14

Aufstell- und Transportbedingungen

Das Hg/Hydridsystem wird im allgemeinen zusammen mit dem AAS-Gerét durch den
Kundendienst der Analytik Jena oder von der Analytik Jena autorisierte Personen aufge-
stellt. Als Nachlieferung kann es durch das Personal des Betreibers aufgestellt werden.

Der Betreiber ist verantwortlich fiir alles, was nicht unmittelbar zum Lieferumfang ge-
hort, aber fir das Betreiben des Hydridsystems notwendig ist. Der Betrieb setzt be-
stimmte Ortliche und anlagetechnische Gegebenheiten voraus. Lesen Sie deshalb das
Kapitel ,Aufstellbedingungen”in Ihrem Handbuch zum AAS-Gerat sorgfaltig durch.

Gefahr! Atzende Stoffe!

Vor dem Umsetzen des Geréts alle Schlduche griindlich spilen, damit weder Proben-
noch Reduktionsmittellésung oder S&ure aus den Ansaugschlduchen bzw. Restflissig-
keit aus dem Ablaufschlauch tropfen kann. Die genannten Fliissigkeiten sind aggressiv
und greifen die Kleidung an.
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5 Funktion und Aufbau des HS50

5.1 Funktionsprinzip

Nadel-
ventil 2
Hebel
| |
P Nadg\- A
ventil
Yol
Druck- Elektro- Ruck-
minderer magnet- schlag- mechan.
ventilt  ventil Umschalt-
ventil 2

‘ Kuvette

Vorrats- Batch-
flasche Modul

Abb. 6-1 Funktionsschema des HS 50

Das HS50 arbeitet i. a. mit Natriumborhydrid NaBH4 als Reduktionsmittel. Fir die Hg-
Bestimmung kann auch Zinn-II-Chlorid SnCl; eingesetzt werden. Als Trager- und Spiil-
gas dient Argon.

Sobald die Argon-Versorgung gedffnet wird, flieRen zwei Gasstréme durch die Einrich-

tung:

Gasfluss F1 15 L/h als Spiil- und Transportgasstrom durch den Reaktionsbecher
"TRANSP:GAS"

Gasfluss F2 12 L/h durch die Pipettenspitze des Batch-Moduls zum Boden des

"PURGE GAS" Reaktionsbechers, fordert die Reaktion.

Die Gasflisse sind durch Nadelventile fest eingestellt.

Die Probe wird in den Reaktionsbecher pipettiert (max. 30 mL), dieser wird in den Kopf
des Batch-Moduls geklemmt.

Der Reaktionsbecher wird durch den Argonstrom von Luft frei gespiilt. Sobald das Elekt-
roventil bestromt wird und schaltet, flieRt F1 in die Vorratsflasche, wo es einen Druck
aufbaut und das Reduktionsmittel in den Becher driickt. Die Reaktion setzt gasférmiges
Metallhydrid bzw. atomaren Hg-Dampf frei. Diese werden vom Argonstrom und eben-
falls freigesetzten Wasserstoff in die Quarzkiivette geleitet. Wird das Ventil nicht mehr
bestromt kehrt es in seinen Ausgangszustand zuriick. F1 stromt wieder durch den Reak-
tionsbecher und spilt diesen frei. Gleichzeitig wird die Vorratsflasche bellftet, der Re-
duktionsmittelfluss reifit ab.

Nach dem Messablauf wird der Reaktionsbecher abgenommen, gespiilt und mit neuer
Probe beaufschlagt.

15
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Umschalten auf SnCl;

5.2

5.2.1

Wird SnCl; als Reduktionsmittel fiir die Hg-Bestimmung eingesetzt, muss das Handven-
til auf Stellung "SnCl>" geschaltet werden. Damit wird der Gasfluss F1 neben F2 durch die
Pipettenspitze zum Boden des Reaktionsbechers gezwungen. Beide Gasflisse perlen
durch die Probe und férdern deren Reaktion mit SnCl,.

Hauptfunktionsgruppen

Batch-Modul

Das Batch-Modul besteht aus:
= Kopf mit:

— Gaszufiihrungen , TRANSPORT GAS" (F1 = 15 L/h) und ,PURGE GAS"
(F2 =12 L/h)

— (Gasausgang ,TO TUBE"
— Flanschdichtung fiir Reaktionsbecher
— Dosierspitze
m  Reaktionsbecher mit kegelférmigen Boden fiir Probenvolumina von 1-30 mL.

Reduktionsmittel und Gasfluss F2 werden durch die Dosierspitze bis zum Boden des Re-
aktionsbechers gefithrt. Die Reaktion mit der Probe setzt von unten ein und wird durch

das freigesetzte Reaktionsgas sowie den Gasfluss F2 beschleunigt. Der Gasfluss F1 tritt

oben in den Reaktionsbecher ein und dient dem Transport.

5.2.2 Vorratsflasche

5.2.3

16

Pneumatik

Die 300mL-Vorratsflasche fiir das Reduktionsmittel ist im angeschraubten Zustand gas-
dicht verschlossen. Wird Argon eingeleitet, baut sich ein Uberdruck auf, der das Redukti-
onsmittel durch den Dosierschlauch in den Reduktionsbecher driickt.

Die Pneumatik umfasst:
= Druckminderer zur Einstellung des Arbeitsdrucks
® 2 Nadelventile zur Begrenzung der Gasstréme F1 und F2

m  Elektroventil 1: schaltet Gasstrom F1 vom Batch-Modul zur Vorratsflasche und zu-
riick und beliiftet Vorratsflasche

®  Mechanisches Umschaltventil 2 mit Hebel: schaltet bei Hg-Bestimmung mit SnCl;
den Gasstrom F1 auf die Dosierspitze
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5.3  Voraussetzung fiir die Messung

A Achtung! Luft-Acetylen-Flamme verwenden!

Fir das Heizen der Kiivette darf nur die Luft-Acetylen-Flamme des 50mm-Brenners
verwendet werden.

1. Unter "AASini" und "Verfiigbare Techniken" muss im Auswahlfeld "HS50" aufgeschaltet
sein. ("AASini" wird im Vorschaltbild durch gleichzeitige Betatigung von "ALT" und "."
freigeschaltet.)

2. Die Bestimmung der hydridbildenden Elemente erfolgt bei geheizter Kiivette.

3. Firdie Flamme wird ein Acetylen/Luft-Verhaltnis von 0,15 empfohlen. Bei einem
Acetylen/Luft-Verhaltnis >0,16 verrul’t bereits die Kiivette an der Unterseite. Die
Ruflablagerung behindert die Warmezufuhr.

4. Achtung! Zum Ziinden der Flamme muss der Kiivettenhalter mit Kiivette abgenom-
men werden. Der Kivettenhalter wird bei brennender Flamme ziigig aufgesetzt, da-
mit nicht der Flammenwachter aufgrund der Unterbrechung der Flammenemissions-
strahlung anspricht.

5. Die Hg-Bestimmung erfolgt bei Raumtemperatur oder brenngasarmer Flamme. Fir
Raumtemperaturbedingungen missen Brenner, Kiivettenhalter und Kivette abge-
kihlt sein.

5.4 Messablauf

Das AAS-Gerat muss unter Flammentechnik betrieben werden. Es arbeitet mit Peakfla-
chen-oder Peakh6henintegration. Probengeber und Injektionsschalter sind weggeschal-
tet. Die Integrationszeit muss so lang gewéhlt werden, dass in der Zeitspanne das ge-
samte Signal erfasst wird. Ggf. kann eine Verzdgerungszeit vorgeschaltet werden.

Der Messablauf gliedert sich in die Abschnitte: Vorspiilen — Nullabgleich - Reaktion/In-
tegration.

Wahrend der Vorspiilzeit wird der Reaktionsbecher von Luft freigespilt. Das Vorspiilen
entfallt bei der Hg-Bestimmung, weil der Argonfluss bereits Hg aus der Probe austreibt.

Wahrend der Reaktionszeit wird Reaktionsmittel in den Reaktionsbecher umgedriickt.
Reaktionszeit und Integration beginnen zur gleichen Zeit.

Mit Start des Messablaufs durch "Start Ext" oder "Start Konz." oder "Zeile messen" er-
scheint folgendes Fenster:
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Funktion und Aufbau des HS50

Empfohlene Einstellung:

Hydridparameter:

18

Manueller Betrieb |

Michsten Becher ansetzen:
@ Probe 1

Yorspiilen [s]: Reaktion [s]:

I 20 I L0
Abbruch |

Abb.2  Dialogfenster von WinAAS zur Ansteuerung des HS50

In dem Fenster wird die Vorsplilzeit und Reaktionszeit frei eingegeben. Bei Hg muss die
Vorsplilzeit "0" eingestellt werden. Nachdem gemall dem Aufruf der neue Reaktionsbe-
cher angesetzt wurde, muss sofort die Bestatigung mit [OK] erfolgen, da Argon bereits
den Becher frei spiilt. Die Vorspllzeit wird im Fenster zurlickgezahlt.

An das Vorspiilen schlief3t sich der Nullabgleich an tiber die unter "Integration” eingege-
bene AZ-Zeit an.

Daraufhin schaltet das Elektroventil und gibt den Reduktionsmitteltransport frei. Gleich-
zeitig startet die Integrationszeit und der Signalverlauf wird geschrieben.

Nach Ablauf der Reaktionszeit schaltet das Ventil zuriick, der Reduktionsmittelfluss wird
unterbrochen.

Der Messablauf ist beendet sobald die Integrationszeit abgelaufen ist und das Signal
wieder die Nulllinie erreicht hat.

Integrationsart Integralwert
Glattung Golay-Sawitzky mit 25 Punkten

Integrationszeit 45s (Te:255s)

AZ-Zeit 2s

Autosampler kein

Injektionsschalter aus

Element Vorspiilzeit Reaktionszeit Konz. NaBH4 Saure

As 40s 8s 1% 3% HCl
Bi 155 5s 1% 3% HCl
Hg 0 5s 1% 3% HNOs
Sb

Se 40s 10s 1% 3% HCl
Te 30s 155 1,5% 3% HCl
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6 Installation und Inbetriebnahme

6.1 Batch-Einrichtung installieren

v W N

. SnCiZ2 NaBH4 :

6
Haube 6 Gasschlauch Quarzkiivette
Bajonettverschluss mit Reaktionsbecher 7 Kabel mit zweipoligen Steckverbinder
Einhdngewinkel 8 Vorratsflasche fiir Reduktionsmittel
Einhéngebolzen 9 Umschalthebel fiir Reduktionsmittel

Reaktionsbecher

Abb. 7-1 HS 50 Batch-Einrichtung

1.
2.

Batch-Einrichtung in den Flammenprobenraum einhéngen.

Kabel der Batch-Einrichtung auf den 2poligen Anschluss "SFS 6" des Injektionsschal-
ters im Probenraumstecken:

novAA 300 Linke Probenraumwand
novAA 400 Schwenkarm
Zeenit 700 / contrAA® 300 / contrAA® 700 rechte Probenraumwand

Argonschlauch an der Unterseite der Batch-Einrichtung anschlieRRen.
Gasschlauch zur Kiivette auf den mittleren Kivettenstutzen stecken.

Vorratsflasche mit Reduktionsmittel-Lésung fillen:
NaBH, fur Hydridbildner und Quecksilber

SnCl; als alternatives Reduktionsmittel fiir Quecksilber
Achtung! Wechsel zwischen NaBH, und SnCl; vermeiden.
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Installation und Inbetriebnahme

6. Bei Hg-Bestimmung mit SnCI2 als Reduktionsmittel: Schalter an der Unterseite
von NaBH, auf SnCl; stellen.

6.2  Kiivettenhalter komplettieren und installieren

L9 8 7 6

Griff des Kiivettenhalters

Auflagebock fiir mittleren Kiivettenstutzen
Einlass-Stutzen (mittlerer Stutzen)
Federblech fir Fassung

Kiivettenhalter
Quarzkivette
Andruck-Feder

Fassung mit Quarzfenster
Auslass-Stutzen

s W N
O 00 N O

Abb. 7-2 Kiivettenhalter mit Kiivette
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Installation und Inbetriebnahme

1 Zindarm im Probenraum 5 Gasschlauch vom Batchmodul
2 Quarzkivette auf Kivettenhalter 6 Griff des Kiivettenhalters

3 Hohenverstellung 7 50mm-Brenner

4 Kuvettenhalter

Abb. 7-3 Kiivettenhalter auf Brenner gesetzt
1. Quarz-Kiivette in den Kiivettenhalter legen und mit Federn andriicken.

2. Fassung mit Quarzfenster auf die Kiivettenenden stecken und mit Federblech andri-
cken.

3. 50mm-Brenner auf den Brennerhals setzen und klemmen.

4. Bei Hydrid-Bildern:
Flamme ziinden.

5. Kivettenhalter mit Quarz-Kivette auf den 50mm-Brenner stecken.
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7  Pflege und Wartung

7.1 Sicherheitshinweise

Der Benutzer darf keine anderen als die in diesem Kapitel aufgefiihrten Pflege- und
Wartungsarbeiten am HS50 vornehmen.

Reparaturen am Gerdt sind nur dem Service der Analytik Jena oder anderen durch sie
autorisierte Personen gestattet.

Beachten Sie bitte bei der Durchfiihrung von Wartungsarbeiten alle im Kapitel 1 ,Sicher-
heitshinweise” aufgefiihrten Richtlinien, Normen und Sicherheitsanweisungen.

Um eine einwandfreie und sichere Funktion zu gewahrleisten, sollte das HS50 in einem
jahrlichen Zyklus durch den Service der Analytik Jena lberpriift werden.

Verwenden Sie ausschliel3lich Ersatzteile der Analytik Jena. Im Routinebetrieb benétigte
Laborteile kdnnen tber die Analytik Jena erworben werden.

7.2 Tagliche Wartungsarbeiten nach Abschluss der Messungen

Dosierschlauch mit entionisiertem / bidestilliertem Wasser oder verdiinnter Salz-
sdure spllen. Dazu Schlauch in Flasche mit Spiillésung tauchen und Ablauf starten.
Schlauch zum Schluss leer spiilen.

Reaktionsbecher und Pipettenspitze mit entionisiertem / bidestilliertem Wasser oder
verdiinnter Salzsdure spiilen.

Reduktionsmittelldsung im Kiithlschrank aufbewahren.
Haltbarkeit NaBH4 2-3 Wochen
SnCl, 3-7 Tage

7.3  Dosierschlauch priifen, kiirzen und wechseln

Klemmschraube am Batch-Modul I6sen und den Dosierschlauch (PTFE) herauszie-
hen.

. Schlauchende priifen. Bei Auskristallisation am Schlauchende Schlauch kiirzen.

. Schlauch als Ganzes priifen. Bei Knickstellen und Einschniirungen neuen PTFE-

Schlauch einfiihren. Klemmschraube fest anziehen.

(P

Hinweis

Das Schlauchende muss ca. 10 mm Uber der Pipettenspitze liegen.
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7.4  Flanschdichtung im Batch-Modul priifen und wechseln

Der Dichtring am Flansch kann nach ldngerer Betriebszeit seine Elastizitdt und Dichtwir-
kung verlieren und muf dann ausgetauscht werden.

1. Reaktionsbecher mit einer Drehung vom Flansch abziehen.

2. Dichtring auf dem Flansch visuell priifen, verschlissenen Dichtring entfernen und
durch neuen Dichtring ersetzen.

3. Reaktionsbecher auf den Flansch schieben und mit Drehung arretieren.

7.5 Kiivettenfenster und Kiivette reinigen

A\

Verbrennungsgefahr!

Vor Abnahme der Kivettenfenster und der Kiivette Abkithlung abwarten.

Kiivettenfenster reinigen

Kivette reinigen

AN

Vorsicht vor Verunreinigungen der Kiivettenfenster!
Nicht auf die Kiivettenfenster fassen. Fingerabdriicke brennen sich ein.

Gummihandschuhe tragen!

1. Blattfeder zuriickdriicken und Kivettenfenster mit Fassung abnehmen.
2. Kivettenfenster mit verdiinnter Salzsdure waschen.

3. Kivettenfenster mit destilliertem Wasser spiilen und trocknen lassen.

A\

Stark atzende und giftige Stoffe!

Flusssaure ist stark dtzend und giftig.
Im Abzugsschrank arbeiten.
Gummihandschuhe, Gummischiirze und Gesichtsschutz tragen.

Andruckfedern l6sen.
Kiivette abnehmen und Schlduche abziehen.

Kiivette 5 bis 10 Minuten in kalter 40%iger Flusssdure baden.

&~ W N -

Abgeldsten Film aus dem Rohrinneren durch intensives Birsten mit geeigneter
Rundbiirste unter flieBendem Wasser entfernen.

5. Kiivette mit destilliertem Wasser spiilen und trocknen lassen.
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24

YA\

Endfldachen der Kiivette auf Unversehrtheit priifen!

Beschéadigte Kiivette tauschen und nicht weiter verwenden!

6. Kivette in den Halter legen und mit Federn andriicken..

7. Kuvettenfenster mit Fassung beidseitig aufstecken und mit Federn festklemmen.

Hinweis

Korrekte Anlage der Kiivettenfenster an der Kiivette kontrollieren!
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