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multi EA 4000 Grundlegende Informationen

1  Grundlegende Informationen

1.1  Hinweise zur Benutzeranleitung

Der Analysator multi EA 4000 ist fiir den Betrieb durch qualifiziertes Fachpersonal
unter Beachtung dieser Benutzeranleitung vorgesehen.

Die Benutzeranleitung informiert liber Aufbau und Funktion des Analysators und ver-
mittelt dem mit der Elementar-Analytik vertrauten Bedienpersonal die notwendigen
Kenntnisse zur sicheren Handhabung des Gerates und seiner Komponenten. Die Be-
nutzeranleitung gibt weiterhin Hinweise zu Wartung und Pflege des Gerdtes sowie bei
auftretenden Stérungen Hinweise auf mégliche Ursachen und deren Beseitigung.

Konventionen Handlungsanweisungen mit zeitlicher Abfolge sind nummeriert und zu Handlungs-
einheiten zusammengefasst.

Warnhinweise sind mit einem Warndreieck und Signalwort gekennzeichnet. Es wer-
den Art und Quelle sowie die Folgen der Gefahr benannt und Hinweise zur Gefahren-
abwehr gegeben.

Elemente des Steuer- und Auswerteprogramms sind wie folgt gekennzeichnet:
= Programmbegriffe werden mit Kapitédlchen ausgezeichnet (z.B. Meni FILE).
m  Schaltflachen werden durch eckige Klammern dargestellt (z.B. [OK]).

= Meniipunkte sind durch Pfeile getrennt (z.B. FILE » OPEN).

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

WARNUNG

Bezeichnet eine moglicherweise geféhrliche Situation, die den Tod oder schwerste
Verletzungen (Verkriippelungen) zur Folge haben kann.

VORSICHT

Bezeichnet eine moglicherweise gefahrliche Situation, die geringfiigige oder maRige
Verletzungen zur Folge haben kann.

BEACHTE

Gibt Hinweise zu mdéglichen Sach- und Umweltschaden.
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1.2  Bestimmungsgemafe Verwendung

Abfallwirtschaft

Umweltiiberwachung

Kraftwerk

Materialpriifung

Forschung und Lehre

Der Elementar-Analysator multi EA 4000 ist ein Gerat zur Bestimmung des Gesamt-
kohlenstoffgehaltes und/oder Gesamtschwefelgehaltes oder zur Bestimmung des
Gesamtchlorgehaltes in festen oder pastdsen Proben. Er kann nach entsprechender
Probenvorbereitung auch zur AOX-Bestimmung verwendet werden.

Das System wird entsprechend der spezifischen analytischen Anforderungen konfigu-
riert und erweitert.

Der Analysator multi EA 4000 ist durch seinen robusten modularen Aufbau, die einfa-
che Bedienung und durch seine Erweiterbarkeit vielseitig einsetzbar.

Der multi EA 4000 ist in besonderem MaRe fiir die TIC/TOC-Bestimmung in Abféllen
aber auch fiir die Gesamtchlorbestimmung in Ersatzbrennstoffen einsetzbar.

Der multi EA 4000 erméglicht die simultane Kohlenstoff- und Schwefel-Bestimmung
in der Sediment- und Bodenanalytik.

Ein bedeutendes Einsatzgebiet fiir den multi EA 4000 ist sowohl die Schwefel-
Bestimmung in Kohle oder Ascheriickstdnden als auch die Erfassung des Restkohlen-
stoffs in Aschen von Verbrennungsanlagen. Die Chlor-Bestimmung in Ersatzbrennstof-
fen ist auch hier von Bedeutung.

Der multi EA 4000 ermdglicht eine schnelle Schwefel- und/oder Kohlenstoffbestim-
mung in Baustoffen wie Zement oder Gips, in keramischen Werkstoffen oder Glaspro-
ben.

Aufgrund der vielen spezifischen Konfigurationsméglichkeiten eignet sich der
multi EA 4000 fiir den Einsatz in Lehre und Forschung.

Der Analysator multi EA 4000 darf nur fiir die in dieser Benutzeranleitung beschriebe-
nen Verfahren zur Bestimmung des Gesamtkohlenstoff- und/oder des Gesamtschwe-
felgehaltes oder zur Bestimmung des Gesamtchlorgehaltes in festen, pastésen oder
flissigen Proben verwendet werden. Jeder dariiber hinausgehende Gebrauch gilt als
nicht bestimmungsgemaR! Fiir hieraus resultierende Schaden haftet allein der Betrei-
ber.

Insbesondere diirfen mit dem Analysator keine brennbaren Fliissigkeiten oder Sub-
stanzen analysiert werden, die explosionsfédhige Gemische bilden kénnen. Mit dem
Analysator diirfen keine konzentrierten Sauren analysiert werden.

Das Gerat darf nur mit Sauerstoff 2.5 und Argon 4.6 oder besser betrieben werden.

Die Betriebssicherheit des Analysators multi EA 4000 ist nur bei bestimmungsgema-
Rem Gebrauch entsprechend den Angaben in dieser Benutzeranleitung gewéhrleistet.
Zum bestimmungsgemalien Gebrauch gehort auch die Einhaltung der von der Analytik
Jena vorgeschriebenen Installationsvoraussetzungen, die tber die auf dem Titelblatt
angegebene Kundendienstadresse angefordert werden kénnen.
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1.3  Gewahrleistung und Haftung

Die Dauer der Gewdhrleistung sowie die Haftung entsprechen den gesetzlichen Vor-
schriften sowie den Regelungen in den Allgemeinen Geschéaftsbedingungen der Analy-
tik Jena.

Abweichungen von der in dieser Benutzeranleitung beschriebenen bestimmungsge-
maRen Verwendung fiihren im Schadensfall zu Einschrdnkungen der Gewéhrleistung
und Haftung. Schaden an Verschlei3teilen sowie Glasbruch sind nicht in der Gewéhr-
leistung enthalten.

Gewahrleistungs- und Haftungsanspriiche bei Personen- und Sachschdden sind ausge-
schlossen, wenn sie auf eine oder mehrere der folgenden Ursachen zuriickzufiihren
sind:

® nicht bestimmungsgeméaRe Verwendung des Analysators multi EA 4000
= unsachgemales Inbetriebnehmen, Bedienen und Warten des Analysators
= Anderungen am Gerit ohne vorherige Absprache mit der Analytik Jena

m  Betreiben des Gerates bei defekten Sicherheitseinrichtungen bzw. bei nicht ord-
nungsgemdaR angebrachten Sicherheits- und Schutzeinrichtungen

= mangelhafte Uberwachung der Geréteteile, die einem VerschleiR unterliegen

= Verwendung von nicht originalen Ersatzteilen, Verschleif3teilen oder Verbrauchs-
materialien

® unsachgeméale Reparaturen

®  Fehler, die auf Nichtbeachten dieser Benutzeranleitung zuriickzufiihren sind
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Sicherheitshinweise

Lesen Sie dieses Kapitel zu lhrer eigenen Sicherheit vor Inbetriebnahme und zum st6-
rungsfreien und sicheren Betrieb des Analysators multi EA 4000 sorgsam durch.

Befolgen Sie alle Sicherheitshinweise, die in dieser Benutzeranleitung aufgefiihrt sind
sowie alle Meldungen und Hinweise, die von der Steuer- und Auswertesoftware mul-
tiWin auf dem Bildschirm angezeigt werden.

Sicherheitskennzeichnung am Analysator

Am Analysator und am Zubehor sind Warnungen und Hinweissymbole angebracht,
deren Bedeutung unbedingt zu beachten ist.

Beschadigte oder fehlende Sicherheitssymbole kdnnen zu Fehlhandlungen mit Perso-
nen- und Sachschaden fiihren! Die Sicherheitssymbole diirfen nicht entfernt werden!
Beschadigte Sicherheitssymbole sind umgehend zu ersetzen!

Am Analysator und am Zubehor sind folgende Sicherheitssymbole angebracht:

Symbole Bedeutung

Warnung vor heiBer Oberfléache

Warnung vor gefahrlicher elektrischer Spannung
Warnung vor Verletzung der Hande durch Quetschung
Warnung vor gesundheitsschédlichen Stoffen
Warnung vor dtzenden

Stoffen

Vor Offnen des Gerates Netzstecker ziehen

Betriebsanleitung beachten.

Das Gerat enthalt reglementierte Substanzen. Die Analytik Jena garan-
tiert, dass diese Stoffe bei bestimmungsgemé&Rer Verwendung in den
nachsten 25 Jahren nicht austreten und damit innerhalb dieser Periode
keine Gefahr fiir Umwelt und Gesundheit darstellen.

OOGPRPbp
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2.2 Technischer Zustand

Der Analysator entspricht in Konstruktion und Bau den derzeit giiltigen Regeln der
Technik. Eigenmdchtige Umbauten oder Verdnderungen, besonders solche, die die
Sicherheit des Personals und der Umwelt beeinflussen, sind grundsatzlich nicht gestat-
tet.

®  Jegliche Manipulation an den Sicherheitseinrichtungen ist verboten! Manipulatio-
nen an den Sicherheitseinrichtungen werden im Falle eines Unfalls als Vorsatz ge-
wertet!

= Der Betreiber ist verpflichtet, den Analysator nur in einwandfreiem, betriebssiche-
rem Zustand zu betreiben. Der technische Zustand muss jederzeit den gesetzlichen
Anforderungen und Vorschriften entsprechen.

= Der Analysator ist vor jedem Einsatz auf Beschdadigungen und ordnungsgeméaRen
Zustand zu Uberpriifen.

= Eintretende Verdnderungen am Analysator, die die Sicherheit beeinflussen, sind
vom Bedienpersonal dem Betreiber sofort zu melden.

®  Die Gerdatekomponenten diirfen ausschlieflich an die dafiir vorgesehenen und kon-
zipierten Versorgungsleitungen angeschlossen werden.

®  Alle Sicherheitseinrichtungen und Verriegelungen miissen gut zuganglich sein und
regelmafig auf einwandfreie Funktion gepriift werden.

2.3  Anforderungen an das Bedienpersonal

Der Analysator multi EA 4000 darf nur von qualifiziertem und im Umgang mit dem
Analysator unterwiesenem Fachpersonal betrieben werden. Zur Unterweisung geh6-
ren auch das Vermitteln der Inhalte dieser Benutzeranleitung und der Benutzeranlei-
tungen weiterer Systemkomponenten bzw. Ergdnzungsgerate.

Vom Analysator kénnen Gefahren ausgehen, wenn dieser von nicht eingewiesenem
Personal, unsachgemal oder nicht bestimmungsgemal} eingesetzt wird.

Deshalb muss jede Person, die beauftragt ist, den Analysator zu bedienen, diese Be-
nutzeranleitung und ggf. Benutzeranleitungen weiterer Ergdnzungsgerate gelesen und
verstanden haben, bevor sie die entsprechenden Arbeiten ausfiihrt. Dies gilt auch,
wenn die betreffende Person mit einem solchen Analysator bereits gearbeitet hat oder
geschult wurde.

Dem Betreiber wird empfohlen, sich vom Bedienpersonal die Kenntnisnahme des In-
halts der Benutzeranleitung schriftlich bestatigen zu lassen. Letztlich verantwortlich
fir den unfallfreien Betrieb ist der Betreiber des Analysators oder das von ihm autori-
sierte Fachpersonal.

Neben den Arbeitssicherheitshinweisen in dieser Benutzeranleitung miissen die all-
gemein giiltigen Sicherheits- und Unfallverhiitungsvorschriften des jeweiligen Einsatz-
landes beachtet und eingehalten werden. Der aktuelle Stand dieser Regelwerke ist
durch den Betreiber festzustellen.

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

11
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Folgendes ist zu beachten:

Der Analysator darf nur von geschultem und sicherheitstechnisch unterwiesenem
Personal in Betrieb genommen, bedient und gewartet werden.

Die Bedienung oder Wartung des Analysators von Minderjahrigen oder Personen,
die unter Alkohol-, Drogen- oder Medikamenteneinfluss stehen, ist nicht gestattet.

Es ist sicherzustellen, dass nur dazu beauftragtes Personal am Analysator tatig ist.

Dem Bedienpersonal miissen die Gefahren, die von den Messfliissigkeiten ausge-
hen, bekannt sein. Es sind entsprechende Koérperschutzmittel zu benutzen.

Vor Pausen bzw. nach Arbeitsende sind angemessene Hautreinigungs- und Haut-
schutzmalRnahmen durchzufiihren.

Essen, Trinken, Rauchen oder der Umgang mit offenem Feuer am Aufstellort des
Analysators sind verboten!

Sicherheitshinweise Transport und Inbetriebnahme

Das Aufstellen des Analysators erfolgt grundsatzlich durch den Kundendienst der Ana-
lytik Jena oder durch von ihr autorisiertes und geschultes Fachpersonal. Eigenméchtige
Montage- und Installationsarbeiten sind nicht zuldssig. Durch Fehlinstallationen kén-
nen erhebliche Gefahren entstehen.

Folgendes ist zu beachten:

Es besteht Verletzungsgefahr durch nicht ordnungsgeméaR gesicherte Teile! Beim
Transport sind die Gerdtekomponenten entsprechend den Vorschriften der Benut-
zeranleitung zu sichern.

Transportieren Sie den Analysator nur in der Originalverpackung! Achten Sie da-
rauf, dass alle Transportsicherungen angebracht sind und der Analysator vollstan-
dig entleert ist.

Um gesundheitliche Schaden zu vermeiden, ist beim Umsetzen (Heben und Tra-
gen) des Analysators im Labor Folgendes zu beachten:

®  Zum Transport des Analysators sind aus Sicherheitsgriinden 2 Personen erfor-
derlich, die sich an beiden Gerateseiten positionieren.

= Dader Analysator keine Tragegriffe aufweist, fassen Sie das Gerét fest mit bei-
den Handen an der Unterseite und achten Sie vor dem gleichzeitigen Anheben
darauf, dass die empfindlichen Teile der Vorderseite durch die geschlossenen
Tiren geschiitzt sind.

= Die Richtwerte und gesetzlich vorgeschriebenen Grenzwerte fiir das Heben und
Tragen von Lasten ohne Hilfsmittel sind zu beachten und einzuhalten.

Fiir einen Transport, der {iber ein Umsetzen innerhalb des Geb&udes hinausgeht,
miissen die Heizelemente und die Ofenpatrone aus dem Grundgerat ausgebaut
werden. Der Wiedereinbau dieser Gerateteile und die nachfolgende Inbetriebnah-
me missen durch den Kundendienst der Analytik Jena oder durch von ihr autori-
siertes und geschultes Fachpersonal erfolgen.

Gefahr von Gesundheitsschdden durch unsachgemaf3e Dekontamination! Fiihren
Sie vor der Riicksendung des Gerétes an die Analytik Jena eine fachgerechte Dekon-
tamination aus und dokumentieren sie diese. Das Dekontaminationsprotokoll er-
halten Sie vom Service bei Anmeldung der Riicksendung.
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2.5

2.5.1

Sicherheitshinweise

Die Analytik Jena ist gezwungen, die Annahme von kontaminierten Geréten zu
verweigern. Der Absender kann fiir Schaden, die durch eine unzureichende Dekon-
tamination des Geréates verursacht werden, haftbar gemacht werden.

Sicherheitshinweise Betrieb

Allgemeines

Der Bediener des Analysators ist verpflichtet, sich vor jeder Inbetriebnahme vom ord-
nungsgeméaRen Zustand des Analysators einschlieRlich seiner Sicherheitseinrichtungen
zu {iberzeugen. Dies gilt insbesondere nach jeder Anderung oder Erweiterung bzw.
nach jeder Reparatur des Analysators.

Folgendes ist zu beachten:

Der Analysator darf nur betrieben werden, wenn alle Schutzeinrichtungen (z.B.
Abdeckungen, Auffangschalen fiir Chemikalien und Tiren) vorhanden, ordnungs-
gemaR installiert und voll funktionsféhig sind.

Der ordnungsgemaéfe Zustand der Schutz- und Sicherheitseinrichtungen ist regel-
maRig zu priifen. Eventuell auftretende Mangel sind sofort zu beheben.

Schutz- und Sicherheitseinrichtungen diirfen wahrend des Betriebes niemals ent-
fernt, veréndert oder auller Betrieb gesetzt werden.

Wahrend des Betriebes ist stets die freie Zuganglichkeit des Hauptschalters an der
Gehéauseriickwand zu gewahrleisten.

Die am multi EA 4000 und den Erweiterungsmodulen vorhandenen Liiftungsein-
richtungen miissen funktionsfahig sein. Verdeckte Liftungsgitter, Liftungsschlitze
usw. kdnnen zu Betriebsstérungen oder Gerateschédden fiihren.

Der Analysator darf nicht ohne Verbrennungsrohr aufgeheizt werden.

Der Ofen arbeitet mit Temperaturen von bis zu 1500 °C. Die heiBen Teile (Ofen,
Gasschleuse, Staubfalle, Schiffchen) diirfen wahrend oder unmittelbar nach dem
Betrieb des Analysators nicht beriihrt werden.

Bei manuellem Betrieb miissen die heiBen Schiffchen auf der Ablage des Handvor-
schubs oder auf einer anderen hitzebestandigen Unterlage deponiert werden.

Wahrend des automatischen Abkiihlvorganges die Stromversorgung nicht unter-
brechen. Bei langeren Stromausfall wéhrend des Betriebes Netzstecker ziehen und
rechte Seitenwand des Grundgerates 6ffnen, um Schiden durch Uberhitzung zu
vermeiden. Beim Entfernen der Seitenwand besteht Verletzungsgefahr durch
scharfkantige Teile. Nicht an die Heizelemente oder den heil3en Ofen fassen!

Brennbare Materialien sind vom Analysator fernzuhalten.

Am Probengeber besteht Quetschgefahr! Der Probengeberarm, der Greifer und das
Schiffchen-Karussell bewegen sich wahrend des Einschaltens, der Initialisierung,
der Justierung und im Messbetrieb. Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht
die Hande zu quetschen.

13
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2.5.2 Sicherheitshinweise Explosionsschutz, Brandschutz

Der Analysator darf nicht in explosionsgefahrdeter Umgebung betrieben werden. Rau-
chen oder der Umgang mit offenem Feuer im Betriebsraum des Analysators sind ver-
boten!

Dem Bedienpersonal muss der Standort der Léscheinrichtungen im Betriebsraum des
Analysators bekannt sein.

2.5.3 Sicherheitshinweise Elektrik

Arbeiten an elektrischen Komponenten des Analysators sind nur von einer Elektro-

fachkraft entsprechend den geltenden elektrotechnischen Regeln vorzunehmen. Im
Inneren des Analysators treten lebensgefdhrliche elektrische Spannungen und hohe
Stréme auf!

Folgendes ist zu beachten:

= Erweiterungsmodule bzw. Systemkomponenten sind stets im ausgeschalteten Zu-
stand an den Analysator elektrisch anzuschlieBen bzw. von ihm zu trennen.

= Vor dem Offnen des Analysators ist dieser am Hauptschalter auszuschalten und der
Netzstecker ist aus der Steckdose zu ziehen!

= Alle Arbeiten im Inneren des Analysators sind nur dem Kundendienst der Analytik
Jena und speziell autorisiertem Fachpersonal gestattet. Ausgenommen hiervon ist
der Ausbau der Heizelemente und der Ofenpatrone fiir einen Transport. Der Wie-
dereinbau und die nachfolgende Inbetriebnahme sind jedoch dem Kundedienst und
autorisiertem Fachpersonal vorbehalten.

= Die elektrischen Komponenten sind regelmafig von einer Elektrofachkraft zu prii-
fen. Alle Mangel, wie lose Verbindungen, defekte oder beschadigte Kabel, sind so-
fort zu beseitigen.

®  Bei Stérungen an elektrischen Komponenten sind der Analysator und die weiteren
Module sofort an den Hauptschaltern auszuschalten und die Netzstecker sind aus
den Netzsteckdosen zu ziehen.

2.5.4 Sicherheitshinweise Druckgasbehdlter und -anlagen

Die Tragergase (Argon und/oder Sauerstoff) werden Druckgasbehaltern oder lokalen
Druckgasanlagen entnommen. Auf die geforderte Reinheit des Gases ist zu achten
(— siehe Abschnitt "Technische Daten"S. 152)!

Arbeiten an Druckgasbehéltern und -anlagen diirfen nur von Personen, die {iber spezi-
elle Kenntnisse und Erfahrungen fiir Druckgasanlagen verfiigen, durchgefiihrt werden.

Folgendes ist zu beachten:

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

®  Druckgasbehélter diirfen nur in aufrechter Position betrieben und gelagert werden
und miissen an einer unbeweglichen Konstruktion oder einem geeigneten Gestell

14
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fir Druckgasbehalter gesichert werden. Bewegen Sie Druckgasbehélter nur, nach-
dem Sie sie an einem geeigneten Wagen gesichert haben.

Druckschlduche und Druckminderer diirfen nur fiir die zugeordneten Gase verwen-
det werden.

Leitungen, Schlduche, Verschraubungen und Druckminderer fiir Sauerstoff miissen
fettfrei gehalten werden.

Sauerstoff ist ein starkes Oxidationsmittel, das die Verbrennung erheblich be-
schleunigt. Seien Sie im Umgang mit Sauerstoffbehéltern vorsichtig, denn bei ei-
nem Kontakt von entziindlichen Stoffen mit unter hohem Druck stehenden Sauer-
stoff kann es zu schwerwiegenden Explosionen kommen.

Alle Leitungen, Schlduche und Verschraubungen sind regelmafig auf undichte Stel-
len und auBerlich erkennbare Beschddigungen zu priifen. Undichte Stellen und Be-
schadigungen sind umgehend zu beseitigen.

Jede undichte Stelle, aus der Gase entweichen (auBer Sauerstoff/Luft), kann zu
einer sauerstoffarmen Atmosphare fiihren, die Erstickungen verursachen kann. Der
Bereich, in dem Druckgasbehdlter gelagert werden, und der Bereich um das Gerat
herum miissen ausreichend beliiftet werden, um das Entstehen einer sauerstoffar-
men Atmosphaére zu verhindern.

Vor Inspektions-, Wartungs- und Reparaturarbeiten sind die Ventile zu schlieBen
und der Analysator ist zu entliiften!

Nach erfolgter Reparatur und Wartung an den Komponenten der Druckgasbehalter
bzw. der Druckgasanlage ist der Analysator vor Wiederinbetriebnahme auf Funkti-
onstiichtigkeit zu tiberpriifen!

Eigenmachtige Montage- und Installationsarbeiten sind nicht zul&ssig!

2.5.5 Umgang mit Hilfs- und Betriebsstoffen

Der Betreiber trégt die Verantwortung fiir die Auswahl der im Prozess eingesetzten
Substanzen sowie fiir den sicheren Umgang mit diesen. Das betrifft insbesondere
radioaktive, infektidse, giftige, dtzende, brennbare, explosive oder anderweitig gefahr-
liche Stoffe.

Beim Umgang mit gefédhrlichen Stoffen miissen die 6rtlich geltenden Sicherheitsan-
weisungen und Standortvorschriften eingehalten werden.

Die folgenden allgemeinen Hinweise ersetzen nicht die spezifischen ortlichen Vor-
schriften bzw. die Vorschriften in den Sicherheitsdatenblattern der Hersteller der Hilfs-
und Betriebsstoffe.

Folgendes ist zu beachten:

Fiir alle im Zusammenhang mit Betrieb oder Wartung des Analysators verwendeten
Hilfs- und Betriebsstoffe sind die entsprechenden Vorschriften und die Hinweise in

den Sicherheitsdatenblattern der Hersteller beziiglich Lagerung, Handhabung, Ein-
satz und Entsorgung zu beachten und einzuhalten.

Besondere Vorsicht gilt im Umgang mit konzentrierten Sduren wie Schwefelsaure

und Essigsaure, die bei der Analytik verwendet werden, und mit dem Trocknungs-
mittel Magnesiumperchlorat. Dariiber hinaus kann es bei der Chloranalyse zur Bil-
dung von Essigsdureddmpfen kommen, die die Atemwege stark reizen.

15
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Bei der Herstellung der Elektrolytlésung werden gesundheitsschadliche organische
Stoffe wie Methanol oder Thymol verwendet.

Grundsatzlich diirfen Hilfs- und Betriebsstoffe niemals in Behaltern oder Gefaf3en
fir Nahrungsmittel aufbewahrt werden. Es sind stets fiir den jeweiligen Stoff zuge-
lassene Behalter zu benutzen. Diese sind entsprechend zu kennzeichnen. Die Hin-
weise auf den Etiketten sind zu beachten!

Bei der Arbeit mit Quarzwolle Staubbildung vermeiden! Nach dem Einatmen von
Staub kann es zu Reizungen der Atemwege kommen.

Beim Umgang mit den Reagenzien sind generell Schutzbrille und Schutzhandschu-
he zu tragen. Die Hinweise auf den Etiketten sind stets zu beachten.

Biologische Proben miissen nach den 6rtlichen Vorschriften fiir den Umgang mit
infektiosem Material behandelt werden.

Vorsicht beim Umgang mit Quarzglas- und Glasteilen. Es besteht Glasbruch- und
damit Verletzungsgefahr!

Hilfs- und Betriebsstoffe sowie deren Behéltnisse diirfen nicht als Hausmiill ent-
sorgt werden bzw. in die Kanalisation oder ins Erdreich gelangen. Fiir die Entsor-
gung dieser Stoffe sind die jeweils zutreffenden Vorschriften genau zu beachten.

In den Arbeitsrdaumen ist stets flir gute Raumbeliiftung zu sorgen.

2.5.6 Sicherheitshinweise Wartung und Reparatur
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Die Wartung des Analysators erfolgt grundsatzlich durch den Kundendienst der Analy-
tik Jena oder durch von ihr autorisiertes und geschultes Fachpersonal.

Durch eigenméchtige Wartungsarbeiten kann der Analysator dejustiert oder bescha-
digt werden. Der Bediener darf deshalb grundsétzlich nur die im Abschnitt "Wartung
und Pflege"S. 109 aufgefiihrten Tatigkeiten ausfiihren.

Samtliche Wartungs- und Reparaturarbeiten am Analysator sind grundsétzlich nur
im ausgeschalteten Zustand durchzufiihren (soweit nicht anders beschrieben).

Vor Wartungs- und Reparaturarbeiten sind die Energie- und Gasversorgung abzu-
stellen und der Analysator ist zu entliiften!

Es sind ausschlief3lich Originalzubeh&r und Originalersatzteile der Analytik Jena zu
verwenden. Die im Abschnitt "Wartung und Pflege" aufgefithrten Hinweise sind zu
beachten.

Alle Schutzeinrichtungen sind sofort nach Beendigung der Wartungs- und Repara-
turarbeiten wieder ordnungsgemal zu installieren und auf ihre Funktion zu priifen!

Die duBere Reinigung des Analysators darf erst nach Ausschalten des Analysators
mit einem leicht angefeuchteten, nicht tropfenden Tuch erfolgen.

Wartungsarbeiten und der Wechsel von Systemkomponenten (Ausbau des Ver-
brennungsrohrs, Wartung der Staubfalle) sind nur nach ausreichend langer Ab-
kiihlphase durchzufiihren.
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2.6  Verhalten im Notfall

In Gefahrensituationen oder bei Unfallen ist der Analysator sofort durch Betatigen der
Hauptschalter (multi EA und Module an der Gehauseriickwand) auszuschalten und die
Netzstecker aus der Netzsteckdose zu ziehen!

Da im Gefahrenfall schnelles Reagieren lebensrettend sein kann, muss Folgendes ge-
wahrleistet sein:

= Das Bedienpersonal muss wissen, wo sich Sicherheitseinrichtungen, Unfall- und
Gefahrenmelder sowie Erste-Hilfe- und Rettungseinrichtungen befinden, und mit
ihrer Handhabung vertraut sein.

®  Der Betreiber ist fiir eine entsprechende Schulung des Bedienpersonals verantwort-
lich.

= Alle Einrichtungen fiir Erste Hilfe (Verbandkasten, Augenspiilflaschen, Trage usw.)
sowie Mittel zur Brandbekdmpfung (Feuerl6scher) sind in greifbarer Nédhe und je-
derzeit gut zuganglich aufzubewahren. Alle Einrichtungen miissen sich in einwand-
freiem Zustand befinden und sind regelméRig daraufhin zu tiberpriifen.
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3 Funktion und Aufbau

3.1 Gesamtiibersicht

Der Analysator multi EA 4000 ist modular aufgebaut. Das Grundgerat (Verbrennungs-
einheit mit Ofenmodul HTS1500) wird je nach Aufgabenstellung mit einem oder meh-
reren Detektormodulen kombiniert:

= Grundgeréat

= Kohlenstoff- und/oder Schwefel-Modul (C/S-Modul)
m  Chlor-Modul (CI-Modul)

m  TIC-Feststoffmodul (Automatisch oder Manuell)

Der Wechsel von C/S- zu Cl-Bestimmung ist moglich, ohne dass die elektrischen An-
schliisse verdndert werden miissen. Das Keramikrohr wird dabei durch ein Verbren-
nungsrohr aus Quarzglas ersetzt.

Die Probeniiberfiihrung in den Verbrennungsofen erfolgt:
®  automatisch mit dem Probengeber FPG 48
®  manuell mit einem Handvorschub

Das Geratesystem kann mit einer Waage mit Schnittstelle zum Steuerrechner kombi-
niert werden, welche automatisch die Probenmenge zur Berechnung der Analysener-
gebnisse libergibt.

Die Steuerelektronik befindet sich entsprechend der Grundkonfiguration in einem
Detektormodul:

® im C/S-Modul, wenn ein C/S-Modul angeschlossen ist
= im CI-Modul, wenn der Analysator nicht mit einem C/S-Modul kombiniert ist

Die Steuerung des Analysators und die Auswertung der Messdaten erfolgt tiber die
Steuer- und Auswertesoftware multiWin, die auf einem externen PC installiert ist.

3.2  Grundgerit

Das Grundgerat des multi EA 4000 besteht aus folgenden Hauptkomponenten:

= Verbrennungssystem
®  Schlauchsystem
= Komponenten zur Messgastrocknung und -reinigung

®  Anzeige- und Bedienelemente, Anschliisse

18
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3.2.1 Verbrennungssystem

Der Verbrennungsofen ist ein widerstandsbeheizter Waagerechtofen fiir Aufschluss-
temperaturen bis zu 1500 °C. Als Reaktor dient ein Verbrennungsrohr. Die Zufuhr des
Tréager- und Verbrennungsgases erfolgt iiber eine offene Gasschleuse ins Innere des
Verbrennungsrohres. Da der Gasstrom des Tréger- und Verbrennungsgases héher ist
als der Saugfluss des Messgases, wird durch den entstehenden Uberdruck am Eingang
des Verbrennungsrohres verhindert, dass Messgas austreten bzw. umgebende Luft in
das Verbrennungsrohr eintreten kann.

-

Offene Gasschleuse \_Naagerechtofen (rechte Seitenwand gedffnet)

Bild 1 Gasschleuse und Waagerechtofen des Grundgeréts multi EA 4000

Das Verbrennungsrohr fiir die C/S-Bestimmung besteht aus einer besonderen Hoch-
temperaturkeramik (HTC-High Temperatur Ceramic). Diese ist besonders robust, kor-
rosionsbestdndig und verschleiRarm. Dank HTC-Technologie kénnen Proben ohne
Katalysatoren bei Temperaturen bis 1500 °C aufgeschlossen werden. Fiir besonders
schwierige Matrices kann die Verbrennungstemperatur mit speziellen Zuschlagen auf
1800 °C (Nutzung des Exothermieeffektes) erhéht werden.

Als Verbrennungsrohr fiir die CI-Bestimmung findet ein Quarzrohr Verwendung. Dieses
ist besonders chemisch inert gegeniiber HCl und verhindert bei der Analyse Minderbe-
funde und Memory-Effekte. Die maximale Ofentemperatur liegt bei Verwendung des
Quarzrohrs bei 1000 °C.

Das Verbrennungssystem ist mit einem Temperaturcontroller ausgeriistet, der das
Aufheizen des Ofens liberwacht, die Temperatur auf dem Sollwert hélt und Uberhit-
zung verhindert.

3.2.2 Schlauchsystem

Schlauchsystem

Die Verbindung zwischen den einzelnen Komponenten des Grundgerats untereinander
und zu den Analysenmodulen erfolgt tiber ein Schlauchsystem. Den Aufbau des
Schlauchsystems in den entsprechenden Modulkonfigurationen entnehmen Sie den
Schlauchpldnen im Abschnitt "Analysator mit verschiedenen Detektormodulen aufstel-
len"S. 51ff.
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Regulierung der Gasflisse ~ Die Regelung der Gasfliisse fiir Trdgergas und Verbrennungsgas erfolgt mittels manu-
ell einstellbaren Durchflussreglern auf der Frontseite des Grundgerétes.

Fiir den stabilen Fluss des Messgases durch den Detektor sorgt eine integrierte Saug-
pumpe. Der erforderliche Saugfluss wird mit dem Ventil am Durchflussregler ,pump”
eingestellt.

Die Pumpe und die Gasfliisse werden automatisch zugeschaltet, wenn das multiWin-
Programm gestartet ist und die Ist-Temperatur des Verbrennungsofens weniger als
50 K von der Solltemperatur abweicht. Weicht die Ist-Temperatur mehr als 50 K von
der Solltemperatur ab, erfolgt die automatische Abschaltung der Pumpe und der Gas-
fliisse.

N

@ 4l M

Bild2  Durchflussregler am Grundgerat multi EA 4000

1 Durchflussregler fiir Argon/Sauerstoff ,Ar/0," 3 Durchflussregler fiir den Saugfluss ,pump”
2 Durchflussregler fir Sauerstoff ,0,"

3.2.3 Komponenten zur Messgastrocknung und Reinigung
Staubfalle fiir C/S- Die Staubfalle ist direkt an das Keramikverbrennungsrohr angesetzt. In ihr sedimentie-

Bestimmungen ren die Verbrennungsstdube. GroRere Partikel im Gasstrom prallen dabei gegen eine
senkrecht zum Gasfluss aufgestellte Platte und fallen nach unten.
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Funktion und Aufbau

Staubfilter

Trockenrohr und
Halogenidfalle fiir
C/S-Bestimmungen

Bild 3  Staubfalle am Verbrennungsofen

Die Staubfalle ist leicht zuganglich auf der linken Geréateseite, hinter dem Berlihrungs-
schutz angebracht.

Direkt nach der Staubfalle ist ein Staubfilter in den Gasweg eingebaut. Er hélt Staub-
partikel zuriick, die die Staubfalle noch nicht aus dem Messgas entfernen konnte.

Bild 4 Staubfilter

Fiir die Trocknung des Messgases bei C/S-Bestimmungen ist das Trockenrohr, gefiillt
mit Magnesiumperchlorat als Trockenmittel, in den Gasweg eingebaut.

Zur weitgehenden Entfernung stérender Bestandteile des Messgases sowie zum
Schutz der Detektoren und des Durchflussreglers ist im Grundgerét eine Halogenidfalle
(U-Rohr) eingebaut. Das U-Rohr ist mit spezieller Kupferwolle und Messingwolle ge-
fillt. Die Fullung der Halogenidfalle muss spéatestens dann erneuert werden, wenn die
Halfte der Kupferwolle oder die Messingwolle verfarbt sind.
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1 Trockenrohr mit Magnesiumperchlorat
2 Halogenidfalle

Bild5  Trockenrohr und Halogenidfalle

3.2.4 Anzeige- und Bedienelemente, Anschliisse

Die an der linken Tir des Analysators angebrachte griine LED leuchtet nach dem Ein-
schalten des Analysators.

Bild6  Statuslampe am Grundgerét multi EA 4000

Hinter den Fronttiiren befinden sich der Ein/Aus-Schalter und die Durchflussregler fiir
die manuelle Regelung der Gasstrome.
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Funktion und Aufbau

Anschliisse an der
rechten Seite

2 3 4
Bild 7 Bedienelemente hinter den Fronttiiren des multi EA 4000
1 Ein/Aus-Schalter 3 Durchflussregler zur Regelung des Sauerstoff-
2 Durchflussregler zur Regelung des Sauerstoff- stroms ,0,"
bzw. Argonstroms ,Ar/0," 4 Durchflussregler zur Regelung des Saugflusses
«pump”

An der rechten Seite des multi EA 4000 befinden sich die Offnung des Verbrennungs-
ofens mit Gasschleuse und die Gasschlauche fiir Sauerstoff und Argon. Durch den Ka-
nal (4 in Bild 8) kénnen die Messgas- und Bypass-Schlduche zum Cl-Modul gefiihrt
werden.

1
Bild8  Anschliisse an der rechten Seite des multi EA 4000
1 Offnung des Verbrennungsofens mit 3 Anschluss ,Ar” fiir den Anschluss an
Gasschleuse und Hitzeschutzblende Verbrennungsrohr/Gasschleuse
2 Anschluss ,0," fiir den Anschluss an 4 Kanal fir Messgas- und Bypass-Schlduche bei
Verbrennungsrohr/Gasschleuse/TIC-Reaktor Cl-Messungen
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Anschlisse an der

linken Seite

Anschliisse an der
Riickseite
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An der linken Seite befindet sich hinter dem Beriihrungsschutz die Offnung fiir die
Staubfalle mit dem Anschluss fiir das Messgas.

Linke Seite mit Berlihrungsschutz Staubfalle

Staubfalle mit Anschluss fiir Messgas

Bild 9 Anschliisse an der linken Seite des multi EA 4000

An der Riickseite des multi EA 4000 befinden sich der Netzschalter, die Gaseingange
fir die Sauerstoff- und Argonzufuhr, die Anschliisse fiir die Verbindung mit dem C/S-
bzw. CI-Modul sowie das Netzanschlusskabel.

Mithilfe des Netzschalters kann der multi EA 4000 vollstdndig vom elektrischen Netz
getrennt werden, was fiir Wartungsarbeiten und Reparaturen wichtig ist.

Wenn der Netzschalter eingeschaltet ist, befindet sich der Analysator im Standby-
Modus. Fiir den téaglichen Betrieb wird der multi EA 4000 am Ein/Aus-Schalter an der
Frontseite (1 in Bild 7) ein- und ausgeschaltet. Beim Ausschalten wird der Analysator
dann z.B. noch nachgeliiftet. Nur bei langeren Messpausen liber mehrere Tage muss
der multi EA 4000 iiber den Netzschalter vom Netz getrennt werden.

Beachte! Im Betrieb miissen beide Schalter eingeschaltet sein.

1 Netzschalter
L 2 Netzkabel

N7

optional fan power service! com1 Servic 3

¢ = g

[ ]
ﬁ §\ 3 Anschluss ,com1” zum C/S-Modul

oder CI-Modul

4 Anschluss ,analyte out” zum
C/S-Modul

5 Anschluss ,pump in” zum C/S-Modul
oder CI-Modul

6  Anschluss ,waste out” -
Messgasausgang

7 Gasanschluss ,Ar” fiir Argon bei
Cl-Messungen und Pyrolyse

— i 8 Gasanschluss ,0," fiir Sauerstoff
analyte pump
ouT IN 5
* * . . P
" ( Die Anschliisse ,service 1,2,3" dienen
’*% \;ﬁste —_— G dem Kundendienst.
- Der Anschluss ,optional fan power” ist
Ar 7 nicht belegt.
‘ IN pmax 4 bar
analytikjena
02
‘ IN pmax. 4 bar 8
G

Bild 10  Anschliisse an der Riickseite des multi EA 4000
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3.3 (C/S-Modul

Varianten des
C/S-Moduls

Detektoren

Messwertverarbeitung
mit dem VITA-Verfahren

Kontrolle des Gasflusses

Anschliisse

Funktion und Aufbau

Das C/S-Detektormodul steht in drei Varianten zur Verfiigung:
®  das C/S-Modul mit

CO; und SO2-Detektoren zur simultanen Bestimmung von Kohlenstoff und
Schwefel

= das C-Modul mit
CO;-Detektor zur Bestimmung von Kohlenstoff
= das S-Modul mit
SO;-Detektor zur Bestimmung von Schwefel
Im C/S-Modul befindet sich immer die Steuerelektronik.

Die NDIR-Detektoren (NichtDispersiver InfraRotabsorption-Detektor) befinden sich
hinter der rechten Seitenwand des Analysators.

Gase mit Molekilen aus unterschiedlichen Atomen besitzen im Infrarotbereich spezifi-
sche Absorptionsbanden. Wird ein Lichtstrahl durch eine Kiivettenanordnung ge-
schickt, die IR-aktive Gase enthalt, so absorbieren diese Gase auf den fiir sie charakte-
ristischen Wellenlangen einen Anteil der Gesamtstrahlung. Der Anteil ist proportional
zu ihrer Konzentration im Gasgemisch.

Die im C/S-Modul eingesetzten Detektoren sind selektiv fiir CO; und SO,.

Die CO,/S0;-Molekiile werden messtechnisch solange erfasst, wie sie in der Kiivette
des NDIR-Detektors verweilen. Durch auftretende Schwankungen des Messgasflusses
wahrend der CO,/50,-Messung werden CO,/SO;-Molekiile zeitweise spektrometrisch
ldnger (niedriger Gasfluss) oder kiirzer (hoherer Gasfluss) erfasst.

Mit dem VITA-Verfahren (Verweilzeitgekoppelte Integration fiir TOC-Analysen) wird
parallel zum NDIR-Signal der Messgasfluss erfasst. Auftretende Strémungsschwan-
kungen werden durch rechnergesteuerte Normierung des NDIR-Signals auf eine kon-
stante Gasstrémung kompensiert und erst anschlieBend erfolgt die Integration.

Zum Erfassen des Messgasflusses ist ein Durchflussregler stromungstechnisch in un-
mittelbarer Ndhe des NDIR-Detektors angeordnet.

Ein Durchflussregler Giberwacht den erforderlichen Saugfluss, die Werte werden in der
Software erfasst. Abweichungen vom zuléssigen Sollwert werden angezeigt und der
Saugfluss kann am Ventil des Durchflussreglers ,pump” des Grundgerats multi EA
4000 (3 in Bild 7) korrigiert werden. Wéhrend einer Messung werden die Werte zur
Integralkorrektur tiber das VITA-Verfahren verwendet.

Die an der Frontseite des C/S-Moduls angebrachte griine LED leuchtet nach dem Ein-
schalten des Moduls. Auf der Riickseite befinden sich der Netzschalter mit Netzein-
gang und Sicherungshalter, die Anschliisse zur Verbindung mit dem Grundgerat und
den weiteren Zusatzmodulen, sowie die Ein- und Ausgange fiir Messgasfliisse.
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3.4
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Cl-Modul

Bild 11

1

USB Anschluss ,PC" fiir den Anschluss an den
Computer

Anschluss ,valve” - Verbindung mit
Flammensensor oder Automatischem
TIC-Feststoffmodul (optional)
Anschluss ,COM" - Verbindung mit
Verbrennungsmodul HTS1500 des

multi EA 4000 oder Automatischem TIC-
Feststoffmodul (optional)

Anschluss ,scale” — Anschluss der Waage
Anschluss ,sampler” — Anschluss des
Probengebers FPG 48

multi EA 4000

Anzeigen und Anschliisse an C/S-Modul

8
9

Cl-Coul - Verbindung zum Cl-Modul

Gasausgang ,pump” — Anschluss an multi EA
4000

Gasanschluss ,Cl" = Anschluss an das CI-Modul
Gaseingang ,analyte” - Messgaseingang

10 Anschluss des Netzsteckers

11 Sicherungshalter
12 Netzschalter

Das CI-Modul besteht aus folgenden Hauptkomponenten:

Weitbereichscoulometer fiir Amperometrie

Riihr-/Kiihlblock fiir die Messzellen

Messzellen mit Elektroden

Schwefelsduregefal3, gegebenenfalls mit Splitabgang und Sicherheitsgefaf}

Splitventil

Puffergefal3, als Druckausgleich um die Schaltimpulse des Splitventils zu

kompensieren
Adsorptionsrohr

Halogenidfalle

Fur den multi EA 4000 Cl befindet sich auBerdem die Steuerelektronik im Cl-Modul.
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Funktion und Aufbau

3.4.1 Coulometerbaugruppe und Messzelle

Aufbau der Messzelle

Bild 12  Cl-Modul

S~ W N R

Die Messzelle steht in 2 Ausfiihrungen zur Verfiigung:

Elektrolytvolumen

Messbereich - absolut Cl
(ohne Messgassplitting)

Messbereich
(mit Messgassplitting)

Rihrprinzip

Indikationsprinzip

Generationsprinzip
Generatorstrom

Temperaturregelung auf
Arbeitstemperatur

Jsensitive” Messzelle
40 ml

ca. 20 ml

1-100pg

1 -2 mg abs. Gesamtchlor

Magnetriihrung

Wechselstrom-
Biamperometrie

anodische Silberauflésung
dynamisch bis 1 mA
18-20°C

Adsorptionsrohr
Halogenidfalle
Messzelle mit Elektroden
Ruhr-/Kahlblock

+high concentration”
Messzelle 150 ml

ca. 120 ml
10 - 1000 pg

10 pg - 20 mg abs.
Gesamtchlor

Magnetriihrung

Wechselstrom-
Biamperometrie

anodische Silberauflésung
dynamisch bis 10 mA
18-20°C

Die Messzelle besteht aus dem Elektrodenraum, der die Elektrolytlésung aufnimmt,
und den im Modul angeordneten Riihrblock. Am Boden des Elektrodenraumes befin-
det sich die Generatoranode, in Form eines stabilen Silberblechs. Der Magnetriihrer

lauft oberhalb der Anode.

Die Zelle wird mit einem Deckel durch drei Randelschrauben luftdicht verschlossen. Die
beiden Deckeldurchfiihrungen (Bohrungen) dienen zur Halterung der Kombielektrode
und einer Saugolive. Die gekennzeichnete Offnung ist fiir die amperometrische Kom-
bielektrode vorgesehen. Die nicht gekennzeichnete Offnung wird fiir die Direktinjekti-
on in die Messzelle bzw. zum Anschluss der Saugolive genutzt.
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Funktion und Aufbau multi EA 4000

Mit dem Einschalten des Chlormoduls setzt sich der Magnetriihrstab im Messzellenbe-
cher in Bewegung. Die voreingestellte Zelltemperatur betrdgt 20 °C und kann als Me-
thodenparameter im Programm multiWin gedndert werden.

1 2 3 4 5 6 i
Bild 13  Aufbau der Messzelle
1 Réndelschrauben 5 Elektrodenraum mit Silberanode
2 Deckel 6 Magnetriihrstab
3 Offnung fiir Elektrode (beschriftet) 7  elektrischer Anschluss der Messzelle
4  Offnung fiir Olive zum Anschluss an

Absaugschlauch bzw. Direktinjektion

Kombielektrode Die Kombielektrode vereint Indikatorelektroden (Ag), Generatorkathode (Pt) und Ga-
seinleitung. Die Generatoranode befindet sich als Silberronde in den beiden Messzel-
lengrundkérpern (siehe oben).

1 2

Anschlussstecker

Anschluss Messgasschlauch

Gaseinleitung in Messzelle

Indikatorelektroden (Ag)

Generatorkathode (Pt)

v~ w N

Bild 14 Kombielektrode fiir Messzelle
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3.4.2 Verbrennungsrohr und Messgastrocknung

Als Verbrennungsrohr wird bei der Cl-Bestimmung ein Quarzrohr eingesetzt. Die Sau-
erstoffzufuhr fiir die Verbrennung erfolgt tiber einen Bypass im Quarzrohr. Das Mess-
gas wird am Seitenstutzen des Quarzrohres abgesaugt und tber die Trocknung zum Cl-
Modul gefiihrt. Die mit Argon versorgte Gasschleuse verhindert, dass das Messgas aus
dem Eingang des Verbrennungsrohres austritt. Das Ende des Verbrennungsrohrs ist
mit Quarzwolle verschlossen, um zu verhindern, dass Staube in das Schlauchsystem
des multi EA 4000 gelangen.

d 2 3 4 5
Bild 15 Verbrennungsrohr aus Quarz mit Gasschleuse
1 Quarzwollstopfen 4 Messgasabgang mit Schliffverbindung
2 Bypass fir Sauerstoffzufuhr 5 Argonzufuhr an der Gasschleuse

3 Anschluss-Stutzen fiir Sauerstoff

Chlorwasserstoff (HCl) besitzt eine hohe Affinitat zu Wasser und |6st sich deshalb in
kondensiertem Wasser. Dieses Verhalten fiihrt bei der Analyse zu Minderbefunden
bzw. Memory-Effekten. Um eine Kondensation zu verhindern, muss das Messgas so-
fort nach Austritt aus dem Verbrennungsrohr getrocknet werden. Als Trockenmittel
wird konzentrierte Schwefelsdure verwendet. Zwei spezielle Schwefelsduregefalle,
entsprechend der Methode mit oder ohne Messgas-Splitting, kommen zum Einsatz.

Bei Verwendung des Schwefelsauregefdfles mit Split-Abgang wird ein zuséatzliches
Sicherheitsgefdl in den Gasweg eingebaut. Dieses fangt Schwefelsdure auf, die unter
Umsténden aus dem Schwefelsduregefal} gesogen wird.

1 2 3 4

1 Schwefelsduregefal? ohne
Splitabgang

2 Glasolive

3 Schwefelsduregefall mit
Splitabgang

4 Sicherheitsgefall

Bild 16  Schwefelsduregefale fiir die Messgastrocknung
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multi EA 4000

3.4.3 Messgasreinigung

Halogenidfalle

Adsorptionsrohr

3.4.4 Anschlisse

30

Bei der Betriebsart mit Split wird das gesamte Messgas aus dem Verbrennungsraum in
ein definiertes Verhaltnis aufgeteilt. Zur Analyse in die Messzelle gelangt nur ein An-
teil des Messgases, so dass auch hohe Chlorkonzentrationen bestimmt werden kén-
nen. Der verworfene Teil des Messgases wird {iber die Halogenidfalle im Cl-Modul
geleitet, um das HCl aus dem Gasstrom zu entfernen und das Splitventil und die Saug-
pumpe vor Korrosion zu schiitzen.

Das aus der Messzelle abgesaugte Gas wird {iber das Adsorptionsrohr geleitet. Dabei
werden die aus dem Elektrolyten austretenden Essigsdauredampfe entfernt. Als Ad-
sorptionsmittel wird Aktivkohle verwendet.

1 Adsorptionsrohr
2 Halogenidfalle

Bild 17 Halogenidfalle und Adsorptionsrohr im Cl-Modul

Die an der Frontseite des CI-Moduls angebrachte griine LED leuchtet nach dem Ein-
schalten des Moduls.

In Abhéngigkeit von der Ausriistung des multi EA 4000 mit oder ohne C/S-Modul be-
finden sich auf der Riickseite die Anschliisse zur Verbindung mit dem C/S-Modul oder
dem Grundgerat und dem Probengeber.

Die Schlauche fiir die Zufuhr von Messgas und den Bypass werden durch den Kanal im
Grundgerat durch die Offnung in der rechten Geratewand in das Chlormodul gefiihrt.
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Funktion und Aufbau

5
Bild 18 Anschliisse des Cl-Modul in Kombination mit einem C/S-Modul
1 Netzschalter 4 Anschluss ,CI-Coul” - Verbindung mit C/S-Modul
2 Sicherungshalter 5 Gasanschluss ,Cl” — Anschluss an das C/S-Modul

3 Anschluss des Netzsteckers

Ist kein C/S-Modul installiert, verfiigt das Cl-Modul auf der Riickseite liber weitere
Schnittstellen zur Kommunikation mit dem multi EA 4000 und dem Probengeber. Die
Schnittstellenbelegung ist im Abschnitt "multi EA 4000 Cl aufstellen"S. 53 beschrie-
ben.

Die elektrischen Anschliisse fiir die Messzelle und die Kombielektrode befinden sich an
der riickwértigen Innenwand des Gerates.

1 5 1 Anschluss fiir Kombielektrode

sens /

2 Anschluss der Messzelle mit Silberanode

high conc

high sens

Bild 19  Anschliisse fiir die coulometrische Messzelle im Cl-Modul
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3.5 Automatisches TIC-Feststoffmodul

Das Automatische TIC-Feststoffmodul ergénzt den multi EA 4000 zur Bestimmung des
TIC (TC, TOC) in Feststoffen. Uber Ansiuern und Ausblasen gebildetes Kohlendioxid
wird in den NDIR-Detektor des multi EA 4000 uberfiihrt. Folgende Analysenmodi sind
moglich:

®  TIC-Bestimmung
= TOC-Bestimmung nach Differenzverfahren
=  TOC-Bestimmung nach Direktverfahren

Das Automatische TIC-Feststoffmodul ist ausschlieBlich fiir den automatischen Betrieb
in Kombination mit dem multi EA 4000 C bzw. multi EA 4000 C/S und dem Probenge-
ber FPG 48 geeignet.

Das Automatische TIC-Feststoffmodul besteht aus folgenden Komponenten:
= TIC-Reaktor

= Phosphorsdaurepumpe

®  Komponenten fiir die Messgasreinigung und Trocknung

®  Anschlisse

Bild 20 Automatisches TIC-Feststoffmodul

1 Netzschalter 6 Saurepumpe fiir Phosphorsaure bzw. Salzsaure

2 Trockenrohr 7 Kondensatpumpe

3 Kondensatgefa 8 Anschluss des TIC-Reaktors an den multi EA 4000
4 TIC-Reaktor 9 Halogenidfalle

5

Flasche fiir Phosphorséure
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Funktion und Aufbau

3.5.1 Technische Daten

3.5.2 Aufbau

TIC-Reaktor

Allgemeine Kenndaten

Bezeichnung/Typ Automatisches TIC-Feststoffmodul
Abmessungen 300x 470 x 550 mm
Probengeber: 520 x 500 x 700 mm
Masse ca. 5 kg
Verfahrensdaten
Messverfahren TIC
Detektion NDIR (gekoppelt mit VITA-Verfahren)
Probenmenge bis 3000 mg (TC) bzw. 50 mg (TIC)
Elektrische Kenngréf3en
Anschluss 100 - 240 V AC (£10 %), 50 - 60 Hz
Absicherung T 2 AH (Nur Originalsicherungen der Analytik Jena
verwenden!)
maximale Leistungsaufnahme 20VA
Schnittstelle zum C/S-Modul RS 232

Das Quarzrohr wird mit einer Kupplung am Keramikverbrennungsrohr montiert. Ein
Randelring mit Schraubgewinde klemmt dabei den TIC-Reaktor und dichtet durch
Druck auf die innenliegenden Dichtringe die Verbindung ab. Am Reaktor befinden sich
die Anschliisse fiir die Sdurezufuhr, den Abgang des Messgases und den Zufluss des
Sauerstoffs. Durch die Zufuhr des Sauerstoffs am Reaktoreingang wird eine Gasschleu-
se realisiert, die verhindert, dass Messgas durch den offenen Eingang entweicht. Die
mit Proben beladenen Keramikschiffchen werden mit dem speziell umgeriisteten Pro-
bengeber FPG 48 in den Reaktor {iberfiihrt.

1 2 3 4

Bild 21  TIC-Reaktor

1 Halterung am multi EA 4000 4 Eingang fur Sauerstoffzufuhr
2 Zufuhr der Séure tber Keramikkanile 5 Einschub fiir Keramikschiffchen
3 Messgasausgang
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Schlauchsystem

Komponenten zur
Messgastrocknung und
Reinigung

34

multi EA 4000

Die Verbindung zwischen den einzelnen Komponenten erfolgt liber gekennzeichnete
Schlauche. Den Schlauchplan finden Sie im Abschnitt "Automatisches TIC-
Feststoffmodul aufstellen"S. 59.

Fir die Zufuhr der Phosphorsaure und die Entfernung des Kondensats werden
Schlauchpumpen eingesetzt. Die Phosphorsdure-Pumpe fordert 40%ige
Phosphorsdure zum TIC-Reaktor. Uber die Kondensatpumpe wird das Kondensat aus
der Messgastrocknung automatisch nach jeder Messung abgepumpt.

1 S&urepumpe
2 Kondensatpumpe

1 2
Bild 22  Schlauchpumpen am Automatischen TIC-Feststoffmodul

Wahrend das Probenschiffchen kontinuierlich durch den Probengeber FPG 48 in Rich-
tung multi EA 4000 geschoben wird, wird die Probe gleichméRig mit der Phosphorsau-
re versetzt.

Das freigesetzte Messgas wird aus dem Reaktor zur Kondensationsschlange geleitet,
die auf der Riickseite das Automatischen TIC-Feststoffmoduls befestigt ist. Das Mess-
gas wird in der Kondensationsschlange schnell abgekiihlt und der Wasserdampf kon-
densiert. Das Messgas-Wasser-Gemisch wird {iber eine Schlauchleitung zum Gas-
Fliissigkeits-Separator, bestehend aus einem Kondensatgefa und einem Peltier-
Kihlblock, gefiihrt.

Das Messgas wird liber den seitlichen Eingang in das Kondensatgefal3 geleitet. Die
Messgastrocknung erfolgt durch Ausfrieren im KiihIblock. Das trockene Messgas wird
iber den oberen Anschluss aus dem Kondensatgefaf3 gefiihrt. Die Kondensatpumpe
pumpt das durch den unteren Abgang ablaufende Kondensat automatisch nach jeder
Messung zum Abfallgefafs.

Das Messgas wird schlieBlich durch das mit Magnesiumperchlorat gefiillte Trockenrohr
geleitet. Danach ist die Trocknung abgeschlossen.

Zur weitgehenden Entfernung stérender Bestandteile des Messgases sowie zum
Schutz der Detektoren und des Durchflussreglers im C/S-Modul ist nach der Messgast-
rocknung eine Halogenidfalle (U-Rohr) in den Gasweg eingebaut. Das U-Rohr ist mit
einer speziellen Kupferwolle und Messingwolle gefiillt. Die Fiillung der Halogenidfalle
muss spatestens dann erneuert werden, wenn die Hélfte der Kupferwolle verfarbt oder
die Messingwolle verfarbt ist.
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1 2 3 4 5
Bild 23  Messgastrocknung und -reinigung am Aut. TIC-Feststoffmodul
1 Halogenidfalle 4 Trockenrohr
2 Kondensatgefal 5 Kondensationsschlange

3 Peltier-Kiihlblock

Ein Staubfilter ist zwischen der Halogenidfalle (1 in Bild 23) und dem Umschaltventil
auf der Riickseite des Automatischen TIC-Feststoffmoduls platziert.

Bild 24  Staubfilter vor dem Umschaltventil
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Anschliisse Die Anschliisse befinden sich auf der Riickseite des Automatischen TIC-Feststoff-
moduls.

N
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f

Bild 25 Anschliisse am Automatischen TIC-Feststoffmodul

1 Netzschalter 6  Anschluss ,valve HT” bleibt frei
2 Gasanschluss fiir Sauerstoff am TIC-Reaktor 7 Anschluss ,COM HT" zum Anschluss an das Ver-
3 Netzeingangsmodul mit Netzschalter und brennungsmodul HTS1500 des multi EA 4000
Sicherungshalter 8 Anschluss ,waste” fiir den Abfallschlauch zum
4 Anschluss ,COM module” zum Anschluss an das Ableiten des Kondensats
C/S-Modul 9 Umschaltventil
5 Anschluss ,valve module” zum Anschluss an das
C/S-Modul

Das Automatische TIC-Feststoffmodul ist mit zwei Netzschaltern ausgeriistet. Da der
Schalter am Netzeingangsmodul unter der Kondensatschlange schwer zugénglich ist,
gibt es einen zweiten an der Vorderseite. Beide Netzschalter miissen im Betrieb einge-
schaltet sein. Um das Gerat auszuschalten, geniigt es, den Schalter auf der Vorderseite
zu betétigen.
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3.6  Manuelles TIC-Feststoffmodul

Das Manuelle TIC-Feststoffmodul ermdglicht die Bestimmung von TIC in Feststoffen in
Verbindung mit dem multi EA 4000 C bzw. multi EA 4000 C/S. Das Ansduern der Pro-
ben und das Austreiben des TIC erfolgt bei erhhten Temperaturen. Das Messgas wird
mit dem Tragergas zum Detektor des C/S-Moduls geschoben. Das Manuelle TIC-
Feststoffmodul ist nur fiir die manuelle Probenzufuhr konzipiert. Eine Automatisierung
mit einem Probengeber ist nicht moglich.

1

Bild 26  Manuelles TIC-Feststoffmodul

Technische Daten

Allgemeine Kenndaten
Bezeichnung/Typ
Abmessungen

Masse
Verfahrensdaten
Messverfahren
Detektion
Probenmenge

Gasversorgung

Elektrische Kenngréf3en

Anschluss

Absicherung

maximale Leistungsaufnahme

1 Manuelles TIC-Feststoffmodul
2 C/S-Modul
3 Grundgerat multi EA 4000

Manuelles TIC-Feststoffmodul
300 x 750 x 550 mm
ca. 10 kg

TIC
NDIR (gekoppelt mit VITA-Verfahren)
bis 3000 mg

Sauerstoff mind. 2.5
200 - 400 kPa (29 - 58 psi)

220-240V AC (£10 %), 50/60 Hz
(100 VAC/ 115V AC auf Anfrage)

T 10 A H (Nur Originalsicherungen der Ana-
Iytik Jena verwenden!)

415 VA
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3.6.2 Aufbau des Manuellen TIC-Feststoffmoduls

TIC-Reaktionskammer Als Reaktor dient ein 50 ml-Erlenmeyerkolben auf den ein TIC-Kopf mit drei Anschliis-
sen fiir die Zufuhr der Phosphorsdure, des Sauerstoffs als Tragergas und den Messgas-
abgang aufgesetzt wird.

Ein Magnetriihrwerk mit beheizter Arbeitsplatte sorgt fiir eine gute Durchmischung
der Probe mit der zugefithrten Sdure und erwadrmt sie etwas, um die Reaktion zu be-
schleunigen.

—_
N
w

Zufuhr Phosphorséure (Schlauch Nr. 6)
Messgasabgang

Zufuhr Tragergas (Sauerstoff)
Erlenmeyerkolben
Magnetriihrstdbchen

VB W N

Magnetriihrwerk mit beheizter Arbeitsplatte

Bild 27  TIC-Reaktor des Manuellen TIC-Feststoffmoduls

Flusseinstellung des Die Einstellung des Tragergasstroms erfolgt tiber das Nadelventil ,0," mit Messglas auf
Tréagergasstroms der Zwischenwand des Manuellen TIC-Feststoffmoduls.
1 Messglas
2 Nadelventil
! (o
A
i 1
2

Bild 28  Durchflussregler fiir den Sauerstoffstrom
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Saurezufuhr

Messgastrocknung und
Reinigung

Funktion und Aufbau

Die Saure wird mit der Dosierpumpe von Hand dosiert. Der Schlauch fiir die Sdurezu-
fuhr zum Reaktor ist mit einem Ventil an der Dosierpumpe angeschlossen. Das Ventil
im Hahn der Dosierpumpe ist nach der Sdurezufuhr zum Reaktor zu schlieBen. Damit
wird verhindert, dass die Saure versehentlich in den Analysator gesaugt wird.

Dosierpumpe mit Skalierung
Riickdosierventil

3 Ventil zum Anschluss des Dosier-
schlauchs

4 Verschlusskappe
5 Phosphorséaureflasche

Bild 29  Dosierpumpe fiir Sdure am Manuellen TIC-Feststoffmodul

Direkt nach dem Reaktor ist das Trockenrohr, gefiillt mit Magnesiumperchlorat als
Trockenmittel, in den Gasweg eingebaut.

Auf die Trockenpatrone folgen zwei Wasserfallen. Die groRere Wasserfalle (TC-
Vorfilter) halt Aerosole im laufenden Betrieb zuriick, die kleinere Wasserfalle (Einweg-
riickhaltefilter) halt aufsteigendes Wasser zuriick.

Zur weitgehenden Entfernung stérender Bestandteile des Messgases sowie zum
Schutz der Detektoren und des Durchflussreglers im C/S-Modul wird eine Halogenid-
falle verwendet. Das U-Rohr der Halogenidfalle ist mit einer speziellen Kupferwolle
und Messingwolle gefiillt. Die Fiillung der Halogenidfalle muss spatestens dann er-
neuert werden, wenn die Hélfte der Kupferwolle oder die Messingwolle verférbt sind.
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To—

1 Trockenrohr
. 2 Wasserfallen
-— 3 Halogenidfalle

Bild 30 Messgastrocknung und -reinigung am Man. TIC-Feststoffmodul

1 Netzeingangsmodul mit Netzschalter und
Sicherungshalter

2 Messgasausgang ,analyte”
Anschluss fir Tragergas ,0,"

Anschliisse

Bild 31 Anschliisse am Manuellen TIC-Feststoffmodul
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Funktion und Aufbau

3.7  Weitere optionale Zubehore

3.7.1 Probengeber

Probengeber FPG 48

Handvorschub

Fir den multi EA 4000 stehen zwei Varianten fiir die Probenzufuhr zur Verfiigung:

®  der Feststoffprobengeber FPG 48

m  der Handvorschub

Der Probengeber FPG 48 bietet Platz fiir 48 Probenschiffchen. Die Schiffchen werden
automatisch von den Tabletts aufgenommen und in den Verbrennungsofen tberfiihrt.
Der Vorschub fiir die Uberfiihrung erfolgt rechnergesteuert. Je nach Ausstattung wer-
den die Schiffchen nach der Messung wieder auf dem Probengeber abgelegt oder nach
Abkiihlung in einen Abfallcontainer abgeworfen.

Bei Analysen im Quarzverbrennungsrohr (Cl-Messungen) kann der FPG 48 mit einem
Flammensensor kombiniert werden.

Der Handvorschub ist eine robuste Vorrichtung, die es ermdglicht, den Keramikhaken
mit Probenschiffchen gerade ausgerichtet in den Verbrennungsofen zu schieben. Bei
der manuellen Probenzufuhr ist darauf zu achten, dass bei sehr reaktiven Proben die
Uberfiihrung in das Verbrennungsrohr langsam und kontrolliert erfolgen muss.

3.7.2 Flammensensor

3.7.3 Waage

Fiir die Cl-Bestimmungen kann optional ein Flammensensor mit dem Probengeber
FPG 48 kombiniert werden. Mit dem Flammensensor wird die Verbrennung bei sehr
reaktiven Proben im Quarzrohr optisch erfasst und der Vorschub des Schiffchens ent-
sprechend der Flammenhelligkeit gesteuert. Die so optimierten Verbrennungscharak-
teristiken ergeben prazise Messergebnisse.

Zur automatischen Mengeniibernahme fiir die Berechnung der Analysenergebnisse
kann eine Waage angeschlossen werden. Entsprechend den Anweisungen im Pro-
gramm sind die Proben zu wiegen. Die ermittelten Massen werden automatisch in die
Probentabelle Gibernommen.
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4 Messverfahren

Mit dem Analysator multi EA 4000 kénnen folgende Parameter als Summenparameter
bestimmt werden.

m TS - gesamter Schwefel (Total Sulfur)

m  TC - gesamter Kohlenstoff (Total Carbon)

m  TCl - gesamtes Chlor (Total Chlorine)

®  TOC - gesamter organischer Kohlenstoff (Total Organic Carbon)

m  TIC - gesamter anorganischer Kohlenstoff (Total Inorganic Carbon)
m  EC - elementarer Kohlenstoff (Elemental Carbon)

®  TC-EC - Bestimmung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse

®=  AOC - abbaubarer organischer Kohlenstoff

In der Steuer- und Auswertesoftware multiWin kann die Bestimmung mehrerer Para-
meter kombiniert werden.

4.1 TC/TS-Analyse

Der multi EA 4000 mit C/S-Modul ist ein spezielles System zur Simultan- bzw. Einzel-
bestimmung des Gesamtkohlenstoffs und Gesamtschwefels in festen und pastésen
Proben durch Hochtemperaturoxidation im Sauerstoffstrom.

Ein Probenaliquot wird prazise in ein Verbrennungsschiffchen eingewogen und voll-
sténdig in die heille Zone des Ofens tberfiihrt. Dort erfolgen die Zersetzung und die
Oxidation der Probe im Sauerstoffstrom bei hoher Temperatur.

R+0, -  (CO;+H;0 (1)
R-S+0; = SO+ (O; +H;0 (2)
R kohlenstoffhaltige Substanz

Das entstandene Messgas wird getrocknet und enthaltene Halogenide entfernt. Der
C0,/50;-Gehalt im Tragergas wird mit NDIR-Detektoren analysiert, die selektiv fir
CO; und SO sind.

4.2 TIC-Analyse

Bei der TIC-Analyse wird der gesamte anorganische Kohlenstoff aus Carbonaten und
Hydrogencarbonaten in festen oder pulverférmigen Proben erfasst. Cyanide, Cyanate,
Isocyanate und Kohlenstoffpartikel werden nicht erfasst.
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Zur Bestimmung des anorganischen Kohlenstoffs (TIC) wird einem Aliquot der Probe
Saure hinzugegeben. Dadurch zersetzen sich die darin enthaltenen Carbonate/ Hydro-
gencarbonate. Das CO; wird ausgetrieben und detektiert. Es findet keine thermische
Oxidation statt.

3 (CO3)?> + 2 H3PO4 = 3 H20 + 3 CO; + 2 (PO4)*> (3)

Der Probenaufschluss erfolgt in einem TIC-Feststoffmodul. Das Messgas wird im C/S-
Modul detektiert.

4.3 TOC-Analyse

Bei der TOC-Analyse wird der in der Probe enthaltene gesamte organische Kohlenstoff
erfasst. Im multi EA 4000 kann der TOC-Gehalt auf zwei Wegen bestimmt werden:

m  Differenzmethode

®  Direktmethode

Die Differenzmethode sollte angewendet werden, wenn die Probe leicht austreibbare
organische Substanzen wie Benzol, Cyclohexan, Chloroform etc. enthaélt. Liegt der TIC-
Gehalt der Probe deutlich iiber dem TOC-Gehalt, sollte die Differenzmethode nicht
angewendet werden.

BEACHTE

Fiir die TOC-Analyse mit dem Automatischen TIC-Feststoffmodul ist die Differenzme-
thode zu bevorzugen. Dabei werden das Verbrennungsrohr und die Detektoren nicht
mit Saure belastet.

4.3.1 Differenzmethode fiir die TOC-Analyse

Die Differenzmethode kann unter Verwendung des Automatischen TIC-Feststoff-
moduls erfolgen. Die Probe wird auf zwei Schiffchen eingewogen. Nacheinander wer-
den in zwei Messungen der TIC und der TC bestimmt. Die rechnerische Differenz wird
als TOC angegeben. Mit dem Differenzverfahren werden sowohl fliichtige als auch
nicht fliichtige organische Kohlenstoffverbindungen erfasst.

TOC=TC-TIC (4)
TOC gesamter organischer Kohlenstoff

TC gesamter Kohlenstoff

TIC gesamter anorganischer Kohlenstoff
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4.3.2 Direktmethode fiir die TOC-Analyse

Mit dem Automatischen TIC-Feststoffmodul kann die Bestimmung des TIC und des
TOC auch direkt erfolgen. Nach der Austreibung des TIC im TIC-Reaktor mit Salzsaure
und der Bestimmung des TIC-Gehaltes wird das Probenschiffchen in das Verbren-
nungsrohr Gberfiihrt. Wie bei der TC/TS-Analyse erfolgen die Zersetzung und die Oxi-
dation der Probe im Sauerstoffstrom bei hoher Temperatur.

Fiir die Bestimmung des TOC mit dem Automatischen TIC-Feststoffmodul muss die
Probe mit Salzsaure versetzt werden. Fiir die TOC-Analyse wird deshalb die Differenz-
methode favorisiert.

Fiir die Bestimmung des TOC ohne Verwendung des Automatischen TIC-Feststoff-
moduls wird die Feststoffprobe auf dem Verbrennungsschiffchen mit Salzsaure ver-
setzt, um den anorganischen gebundenen Kohlenstoff zu entfernen. Das durch die
Reaktion aus den Carbonaten entstehenden CO; verfliichtigt sich. Die feuchte, mit
Séaure versetzte Probe wird im Trockenschrank bei < 40 °C mindestens 3 Stunden ge-
trocknet, wobei sich der Uberschuss an Salzsaure verfliichtigt. Die so vorbereitete Pro-
be kann anschlieBend im multi EA 4000 wie bei der TC/TS-Analyse auf organisch ge-
bundenen Kohlenstoff untersucht werden.

Da die Séure nur CO; aus Carbonaten und Hydrogencarbonaten freisetzt, wird elemen-
tarer Kohlenstoff oder der Kohlenstoff aus Carbiden, Cyaniden, Cyanaten, Isocyanaten
und Thiocyanaten als TOC miterfasst.

4.4  Bestimmung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse: TC-EC (optional)

Die Bestimmung des Gehalts an Kohlenstoff einer Probe erfolgt im optionalen Pyroly-
semodus in vier Schritten.

Die Originalprobe wird in zwei Schiffchen - Schiffchen 1 und Schiffchen 2 - eingewo-
gen.

1. Die Probe im Schiffchen 1 wird zuerst im Argonstrom pyrolysiert. Dabei entwei-
chen die bei der vorgewdhlten Temperatur fliichtigen Anteile der enthaltenen Koh-
lenstoffverbindungen. Im Idealfall und / oder nach entsprechender Vorbehandlung
verbleibt der elementare Kohlenstoff (EC) auf dem Schiffchen.

2. Der Anteil des verbliebenen Kohlenstoffs (EC) in der bereits pyrolysierten Probe
wird durch Verbrennung im Sauerstoffstrom bestimmt.

3. Die Probe im Schiffchen 2 wird zur Bestimmung des Gesamtkohlenstoffgehalts
(TC) im Sauerstoffstrom umgesetzt.

4. Aus der Differenz der beiden erhaltenen Messwerte (TC und EC) kann auf die
Menge an abbaubaren oder aktiven Kohlenstoff geschlossen werden.
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4.5 Datenauswertung im C/S-Modus

4.5.1 Kalibrierverfahren

4.5.2 Tagesfaktor

Jeder Parameter (Verfahren) einer Methode kann kalibriert werden. Die zu kalibrie-
renden Parameter einer Methode kénnen einzeln festgelegt werden. Es miissen nicht
zwingend alle Parameter kalibriert werden.

Fiir jeden Parameter kdnnen in einer Methode bis zu drei Kalibrierfunktionen hinter-
legt werden. Die Zuordnung erfolgt automatisch.

Die Ermittlung der Kalibrierfunktion erfolgt massebezogen. Es werden lineare bzw.
quadratische Kalibrierfunktionen entsprechend der Gleichungen (5) und (6) durch
Regressionsrechnung bestimmt.

¢ = (ky X Iyegeo + ko)/m (5)
¢ = (ky X Iferro + ki X Iyereo + ko) /m (6)
c Sollgehalt des Standards

m Probenmasse

INetto Nettointegral

ko, ki, ko Kalibrierkoeffizienten

Der Regressionstyp (linear oder quadratisch) kann vom Anwender festgelegt werden.
Es ist mdglich, einzelne Messpunkte oder Messwerte fiir die Berechnung der aktuellen
Kalibrierung auszuwahlen (manuelle AusreiBerselektierung). AuBerdem kénnen ein-
zelne Standards, falls erforderlich, nochmals bestimmt werden oder zusatzliche Mess-
punkte der Kalibrierung hinzugefiigt werden.

Die Software multiWin bietet die M&glichkeit, angepasst an die analytische Fragestel-
lung abhdngig von Messbereich und Probenmatrix, nach verschiedenen Kalibrierstra-
tegien vorzugehen. Mit dem multi EA 4000 werden Mehrpunktkalibrationen mit vari-
abler Probenmenge und konstanten Konzentrationen durchgefiihrt.

Uber den Tagesfaktor ist es méglich, die Kalibrierung mit einem Standard zu iiberprii-
fen und zu korrigieren. Alle nachfolgenden Messergebnisse werden mit diesem Faktor
multipliziert. Der Tagesfaktor wird nach der Gleichung (7) berechnet:

F =Sl (7)

Cist
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4.5.3 Verfahrenskenndaten

Reststandardabweichung

Verfahrensstandard-
abweichung

Verfahrensvariations-
koeffizient

Korrelationskoeffizient

BestimmtheitsmalR

Die Reststandardabweichung (Restvarianz) driickt die Streuung der Integralwerte um
die Regressionsfunktion (Prazision der Regression) aus.

Die Verfahrensstandardabweichung beschreibt in eindeutiger und allgemeingiiltiger
Weise die Giite der Kalibrierung. Zur eindeutigen Qualitdtsbewertung einer Kalibrie-
rung ist die Verfahrensstandardabweichung zu verwenden.

Der Verfahrensvariationskoeffizient (relative Verfahrensstandardabweichung) sollte
fiir den Vergleich verschiedener Kalibrierungen mit unterschiedlichen Kalibrierberei-
chen verwendet werden.

Der Korrelationskoeffizient vergleicht die Streuung der Kalibriermesspunkte der Re-
gressionsfunktion mit der Gesamtstreuung der Kalibrierung. Liegen alle Kalibriermess-
punkte auf der ermittelten Regressionsfunktion, ist der Korrelationskoeffizient +1 bzw.
-1. Bei positivem Korrelationskoeffizienten steigt die Regressionsfunktion, bei negati-
vem fallt sie.

Das Quadrat des Korrelationskoeffizienten wird als Bestimmtheitsmal} bezeichnet.

4.5.4 Weitere Berechnungen

Mittelwert

Schiffchenblindwert

46

Fiir alle Messungen, bei denen Mehrfachbestimmungen durchgefiihrt werden, werden
der Mittelwert (MW), die Standardabweichung (SD) und der Variationskoeffizient (VK)
berechnet und angezeigt. Pro Probe kann maximal eine Dreifachbestimmung durchge-
fiihrt werden.

Bei Messungen von TOC mit dem Automatischen TIC-Feststoffmodul in der Differenz-
methode oder Bestimmung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse (TC-EC) findet nur eine
Einfachbestimmung statt.

Der Mittelwert des Endergebnisses wird aus den fiir die Einzelbestimmungen ermittel-
ten Konzentrationen berechnet.

Der Schiffchenblindwert wird bestimmt, indem man ein leeres bzw. ein Schiffchen mit
Zusatzen fir die Probe in den Verbrennungsofen bringt und analysiert.

Der Schiffchenblindwert kann separat bestimmt und in der Steuer- und
Auswertesoftware multiWin eingegeben werden. Dieser Wert kann sich mit der Zeit
andern und muss vor Beginn einer Messreihe neu bestimmt werden. Andernfalls wird
der zuletzt eingetragene Wert verwendet.
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4.6 Cl-Bestimmung

Die zu untersuchenden Proben werden in einem Quarzglasschiffchen iiber eine offene
Gasschleuse dem Verbrennungsraum zugefiihrt. Die Probe wird zundchst im Inert-
gasstrom (Argon) pyrolysiert. Die dabei entstehenden Pyrolyseprodukte werden etwas
verzdgert im Sauerstoffstrom vollstdndig verbrannt.

Die Reaktion lauft nach folgender Gleichung ab:
R-Cl - HCl + CO; + H,0 + Oxide (8)

Der Anteil an HCl wird nach der Messgastrocknung coulometrisch bestimmt. Dabei
reagieren die Chloridionen vollstdndig mit elektrolytisch erzeugten Silberionen zu Sil-

berchlorid.
Ag - Agt+e (9)
Ag* + CI - AgCl (10)

Aus der fiir die Erzeugung der Silberionen verbrauchten Ladungsmenge kann nach
dem Faraday'schen Gesetz die Chloridmenge errechnet werden.

4.7  Datenauswertung im Cl-Modus

4.7.1 Endpunktroutine

Nach dem Befiillen der Messzelle oder jedem Wechsel der Elektrolyt-L6sung muss eine
Endpunktroutine durchgefiihrt werden, wobei der Arbeitspunkt des Systems festgelegt
wird. Der ermittelte Indikationswert stellt sowohl den Ausgangspunkt als auch den
Endpunkt der Titration dar. Die Endpunktroutine wird iiber die multiWin-Software
gestartet.

4.7.2 Messung mit Split / Splitfaktor

Bei der Betriebsart mit Split wird das Messgas aus dem Verbrennungsraum in ein defi-
niertes Verhéltnis aufgeteilt. Zur Analyse gelangt nur ein Teil des Reaktionsgases in die
Messzelle, so dass auch hohe Konzentrationen bestimmt werden kénnen.

Fiir CI-Gehalte im unteren Konzentrationsbereich wird ohne Gassplitting gearbeitet.
Das Messgas passiert vollstandig die Trocknungseinheit und die Messzelle.

Fir die Arbeit mit Gassplitting kdnnen Anteile von 10 % und 20 % des Messgases
gewahlt werden. Der aktuelle Splitfaktor einer Methode kann im Methodenfenster auf
der Karte KALIBRIERUNG als TAGESFAKTOR (Meniipunkt METHODE » BEARBEITEN) eingege-
ben/eingesehen werden.

Bei der Erstellung einer neuen Split-Methode muss aus einer vorhandenen Methode
mit gleichem Splitverhaltnis der Splitfaktor zunédchst durch manuellen Eintrag tiber-
nommen werden.
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4.7.3 Auswertung

48
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Die Uberpriifung und gegebenenfalls Korrektur des aktuellen Splitfaktors erfolgt mit
Standards.

Die coulometrische Cl-Bestimmung ist eine absolute Analysenmethode. Es wird keine
Kalibrierung durchgefiihrt. Das Ergebnis wird im Analysenreport in der Absolutmasse
[pg] als auch als Konzentration [pg/g] bzw. [mg/g] angegeben.
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5

5.1

5.1.1

5.1.2

5.1.3

Inbetriebnahme

Inbetriebnahme

Standortanforderungen

Aufstellbedingungen

An die klimatischen Verhéltnisse im Betriebsraum des Analysators werden folgende
Forderungen gestellt:

= Temperaturbereich: +10 °C bis +35 °C
= max. Luftfeuchte: 90 % bei 30 °C
®  |uftdruck: 70 kPa bis 106 kPa

Die Laboratmosphare sollte mdglichst TOC- und staubarm sowie frei von Zugluft, at-
zenden und organischen Dampfen, Vibrationen und Erschiitterungen sein. Im Betriebs-
raum des Analysators besteht Rauchverbot!

An den Standort des Analysators werden folgende Anforderungen gestellt:

m  Stellen Sie den Analysator nicht direkt an einer Tiir oder einem Fenster auf.
m  Stellen Sie den Analysator auf einer hitzebestandigen, saurefesten Oberflache auf.
m  Stellen Sie den Analysator nicht in der Nahe elektromagnetischer Storquellen auf.

= Vermeiden Sie die direkte Einstrahlung von Sonnenlicht und die Abstrahlung von
Heizkorpern auf den Analysator. Sorgen Sie gegebenenfalls fiir Raumklimatisie-
rung.

® Verstellen Sie keinesfalls die Fronttiiren, die Seitenwdnde und die Liiftungsschlitze
des Analysators durch andere Geréte oder Einrichtungsgegensténde!

m  Halten Sie an der Riickseite und der rechten Gerateseite einen Sicherheitsabstand
von mindestens 5 cm zu anderen Geraten oder Wanden ein!

Platzbedarf
Der Platzbedarf ergibt sich aus allen Komponenten des Messplatzes. Sehen Sie ausrei-
chend Platz fiir PC, Monitor, Drucker und eventuelle Ergdnzungsgeréte vor.
Energieversorgung

WARNUNG

Der Analysator multi EA 4000 darf nur an eine ordnungsgemal} geerdete Steckdose
entsprechend der Spannungsangabe am Typenschild angeschlossen werden!

Der multi EA 4000 wird am Einphasen-Wechselstrom-Netz betrieben.
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Fiir die Verwendung des Grundgeréts mit dem Ofenmodul (HTS1500) in Bereichen mit
Netzspannungen von 100 V/115V/120V/127 V ist iber optionales Zubehor ein An-
schluss an 2 Phasen méglich. Wenden Sie sich bei Bedarf an die Analytik Jena. Diese
Installation darf nur durch den Kundendienst der Analytik Jena oder durch von der
Analytik Jena autorisiertes und geschultes Fachpersonal durchgefiihrt werden.

Die Installation der elektrischen Anlage des Labors muss der Norm DIN VDE 0100
entsprechen. Am Anschlusspunkt muss elektrischer Strom nach Norm IEC 38 zur Ver-
fiigung stehen.

5.1.4 Gasversorgung

Fiir die Gasversorgung mit den entsprechenden Anschliissen und Druckminderern ist
der Betreiber verantwortlich.

Anschlussschlauche mit AuBendurchmesser 6 mm und Innendurchmesser 4 mm wer-
den mitgeliefert.

Vor der Erstinbetriebnahme sind die Durchflussregler ,Ar/0;" und ,0;" (1 und 2 in
Bild 2, S. 20) durch Drehen im Uhrzeigersinn zu schlieRen. Die Einstellung der Gasflis-
se erfolgt spater entsprechend der verwendeten Methode.

5.2  Analysator auspacken und aufstellen
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WARNUNG

Der Analysator multi EA 4000 darf nur durch den Kundendienst der Analytik Jena oder
durch von der Analytik Jena autorisiertes und geschultes Fachpersonal aufgestellt,
montiert und installiert werden!

Jeder unbefugte Eingriff am Analysator kann den Benutzer und die Funktionssicherheit
des Gerétes gefdhrden und schrankt Gewéahrleistungsanspriiche ein bzw. schliel3t diese
ganz aus.

BEACHTE

Bewahren Sie die Transportverpackung auf! Ein Riicktransport im Servicefall muss in
der Originalverpackung erfolgen. Nur so kdnnen Transportschdden vermieden werden.

Auspacken und Montage des Analysators multi EA 4000 erfolgt durch den Kunden-
dienst der Analytik Jena oder durch autorisiertes und geschultes Fachpersonal.

Bitte tiberpriifen Sie beim Auspacken des Gerates die Vollstandigkeit und die Unver-
sehrtheit der Lieferung entsprechend der beiliegenden Packliste.

Der Kundendienst testet nach der Montage den Analysator und dokumentiert den
Test.
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Inbetriebnahme

5.3  Analysator mit verschiedenen Detektormodulen aufstellen

BEACHTE

Den multi EA 4000 vor dem Aufstellen stets ausschalten!

Durch das Stecken oder Ziehen von elektrischen Kontakten kann die empfindliche
Elektronik des multi EA 4000 und der Detektormodule beschéadigt werden.

5.3.1 multi EA 4000 C/S aufstellen

Anschlisse Fiir die Kombination multi EA 4000 - C/S-Modul miissen folgende Anschliisse und

Verbindungen hergestellt sein:

Anschliisse multi EA 4000
«analyte out”

02"

Netzkabel

.coml”

~pump in”

., Ar”

Lwaste out”

weitere Anschliisse C/S-Modul
«PC

«scale”

.sampler”

Buchse fiir Netzstecker

v g3 3 88 3

g /3 38

Ziel

C/S-Modul ,analyte”
Gasanschluss Sauerstoff
Netzanschluss
C/S-Modul ,cCOM*
C/S-Modul ,pump”

Gasanschluss fir Argon (wird nur bei Cl-Messung
und Bestimmung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse
bendétigt)

offener Ausgang fiir die Abluft des Analysators
Ziel

USB-Anschluss fiir den Anschluss an Computer
externe Waage (optional)

Anschluss des Probengebers FPG 48

Netzanschluss

Der folgende Schlauchplan (Bild 32) gilt auch fiir die als Option erhéltliche Bestim-
mung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse. Befestigen Sie fiir Pyrolysemessungen zusatzlich
ein Absaugrohr in unmittelbarer Nahe des Ofeneingangs.
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Schlauchplan
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5.3.2

Anschliisse

multi EA 4000 Cl aufstellen

Anschliisse multi EA 4000
«analyte out”

#02"

JAr

Netzkabel

~coml”

~pump in”

Lwaste out”

weitere Anschliisse Cl-Modul
Buchse fiir Netzstecker
.sampler”

PC

Jscale”

/33 8|83 38

/3 38

Inbetriebnahme

Ziel

offener Ausgang

Gasanschluss fiir Sauerstoff

Gasanschluss fiir Argon

Netzanschluss

Cl-Modul ,cOM*

Cl-Modul ,pump”

offener Ausgang fiir die Abluft des Analysators
Ziel

Netzanschluss

Anschluss des Probengebers FPG 48
USB-Anschluss fiir den Anschluss an den Computer

externe Waage (optional)
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Schlauchplan
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5.3.3  multi EA 4000 C/S Cl aufstellen

Anschliisse

Fiir die Kombination multi EA 4000 - C/S-Modul - CI-Modul miissen folgende An-
schliisse und Verbindungen hergestellt sein:

Anschliisse multi EA 4000

Ziel

«analyte out” = C/S-Modul ,analyte”

402" > Gasanschluss Sauerstoff

Netzkabel = Netzanschluss

~coml” = C/S-Modul ,COM*

~pump in” = C/S-Modul ,pump”

JArY = Gasanschluss fiir Argon (wird nur bei CI-Messung
und Pyrolyse benétigt)

Lwaste out” = offener Ausgang fiir die Abluft des Analysators

weitere Anschliisse C/S-Modul Ziel

PC = USB-Anschluss fiir den Anschluss an den Computer

.Cl-Coul” = Cl-Modul ,Cl-Coul”

Jscale” = externe Waage (optional)

.sampler” = Anschluss des Probengebers FPG 48

Buchse fiir Netzstecker = Netzanschluss

weitere Anschliisse Cl-Modul Ziel

L = C/S-Modul ,CI"

Buchse fiir Netzstecker = Netzanschluss

Der folgende Schlauchplan (Bild 34) gilt auch fiir die als Option erhéltliche Bestim-
mung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse. Befestigen Sie fiir Pyrolysemessungen zusatzlich
ein Absaugrohr in unmittelbarer Nahe des Ofeneingangs.
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Schlauchpléne
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5.3.4 Automatisches TIC-Feststoffmodul aufstellen

Anschliisse

58

Fiir die Kombination multi EA 4000 - C/S-Modul - CI-Modul miissen folgende An-
schliisse und Verbindungen hergestellt sein:

Anschliisse multi EA 4000
«analyte out”

#02"

Netzkabel

~coml”

~pump in”

JAr

Lwaste out”

weitere Anschliisse C/S-Modul
PC

wvalve”

Lscale”

LOM”

.sampler”

Lanalyte”

Buchse fiir Netzstecker
weitere Anschliisse TIC-Modul

Jwaste”

Buchse fiir Netzstecker

g 4833 338

g &8 33 3|3 3

4

Ziel

TIC-Modul ,analyte (HT)"
Gasanschluss Sauerstoff
Netzanschluss
TIC-Modul ,COM (HT)"
C/S-Modul ,pump”

Gasanschluss fir Argon (wird nur bei Cl-Messung
und Pyrolyse benétigt)

offener Ausgang fiir die Abluft des Analysators
Ziel

USB-Anschluss fiir den Anschluss an den Computer
TIC-Modul ,valve (module)”

externe Waage (optional)

TIC-Modul ,COM (module)”

Anschluss des Probengebers FPG 48

TIC-Modul ,analyte (module)”

Netzanschluss

Ziel

Anschluss des Abfallschlauchs zum Ableiten des
Kondensats

Netzanschluss
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Schlauchpléne
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Bild 37  multi EA 4000 C/S mit Automatischem TIC-Feststoffmodul
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5.3.5 Manuelles TIC-Feststoffmodul aufstellen

Anschliisse und Fiir die Kombination multi EA 4000 - C/S-Modul - TIC-Feststoffmodul miissen fol-
Verbindungen gende Anschliisse und Verbindungen hergestellt werden:

Anschliisse multi EA 4000 Ziel

Lanalyte out” = offen

,02" = Gasanschluss Sauerstoff

Netzkabel = Netzanschluss

~coml” = C/S-Modul ,cCOM*

~pump in” = offen

JArY = Gasanschluss fiir Argon

Jwaste out” = offener Ausgang fir die Abluft des Analysators

Anschliisse C/S-Modul Ziel

PC = USB-Anschluss fiir den Anschluss an den Computer

.scale” = externe Waage (optional)

~pump” = offen

Buchse fiir Netzstecker = Netzanschluss

Anschluss ,analyte” = TIC-Modul ,analyte”

weitere Anschliisse TIC-Modul

.02" = Gasanschluss Sauerstoff mit Schnellkupplung

Sauerstoffvordruck auf 200 bis 400 kPa
(29 - 58 psi) einstellen.
Buchse fiir Netzstecker = Netzanschluss
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5.4  Probengeber anschlieBen und verwenden

VORSICHT

Am heil3en Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Lassen Sie das Grundge-
rat vor Aufstellen und Ausrichten des Probengebers lange genug abkiihlen!

Im Betrieb des Probengebers besteht Verbrennungsgefahr am heif3en Schiffchen und
Keramikhaken! Nach dem Herausziehen aus dem Ofen sind Schiffchen und Haken
noch lange heil.

VORSICHT

Quetschgefahr! Der Probengeberarm, der Greifer und das Schiffchen-Karussell bewe-
gen sich wéahrend des Einschaltens, der Initialisierung, der Justierung und im Messbe-
trieb. Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht die Hidnde zu quetschen.

BEACHTE

Verbinden Sie die Gerate nur im ausgeschalteten Zustand. Sonst kann die empfindliche
Elektronik beschadigt werden.

Achten Sie darauf, dass der Probengeber parallel zum Grundgerét und in einer Ebene
mit dem Arbeitsrohr steht! Wird das Probenschiffchen schrag oder nicht in der richti-
gen Hohe zum Arbeitsrohr in den Ofen eingefiihrt, kann der Keramikhaken brechen
oder das Arbeitsrohr beschadigt werden.

5.4.1 Probengeber FPG 48 aufstellen und justieren

SchliefRen Sie den Probengeber wie folgt an den Analysator an:

1. Den Probengeber rechts neben den Analysator stellen.

2. Das niederspannungsseitige Kabel des Tischnetzteils am
Anschluss auf der Riickseite des Probengebers anstecken.
Das Netzteil mit dem Netz verbinden.

3. Das mitgelieferte serielle Datenkabel an die Schnittstelle
.sampler” an der Riickseite des Probengebers anschlieRBen.
Das andere Ende des Kabels mit der Schnittstelle ,sampler”

, “ an der Riickseite des Moduls mit der Steuereinheit (C/S-

stimer  aux sampler Modul bzw. Cl-Modul) verbinden.

4. Den Schiffchensensor an den Anschluss ,aux” an der Rick-
seite des Probengebers anschlieflen.

5. Den Schutzleiter auf den Anschluss auf der Riickseite des
Grundgerats stecken.
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6. Den Probengeber parallel zum Grundgerat aufstellen. Die
Verldngerung des Hakens muss mittig zur Gasschleuse lie-
gen.

Den Probengeber an das Grundgerét heranschieben, bis
der FPG 48 die Abstandshalter am Grundgerat beriihrt.
Dann verbleibt zwischen FPG 48 und Gasschleuse ein Spalt
von ca. 2 mm, der die thermische Ausdehnung des Ver-
brennungsrohrs ausgleichen kann.

7. Bei Bedarf mit den verstellbaren FiiRen die Hohe des Pro-
bengebers anpassen. Die Unterkante der Offnung der Gas-
schleuse muss in einer Ebene zu der Oberkante der Abla-
geflache des Probengebers liegen.

8. Den Keramikhaken in die Fiihrungsschiene des Probenge-
bers legen.

9. Die Schiebestange auf den Haken setzen, sodass der Zap-
fen im Schlitz sitzt.

10. Ein Schiffchen in den Vorschub einlegen (Ose des Schiff-
chens in den Haken einhdngen) und das Schiffchen per
Hand vorsichtig in den Ofen schieben. Darauf achten, dass
der Haken nicht verkantet oder schrdg lduft. Andernfalls
die Lage des Probengebers verandern.

11. Die Ausgangsposition des Keramikhakens priifen. Der Ha-
ken soll in einer Flucht mit der rechten Kante der linken
Schiffchenposition (hier Position 37) liegen.

Justage des Greifers

Dafur einen geraden Papier- oder Kunststoffstreifen (z.B.
ein Lineal) an die Kante legen und die Spitze des Kera-
mikhakens daran ausrichten.

12.Stimmt die im Werk vorgenommene Einstellung nicht, die
Schrauben am Anschlagblech der Fiihrungsschiene lo-
ckern. Das Blech schieben, bis es das Ende der Schiebe-
stange beriihrt. Das Anschlagblech mit den Schrauben fi-
xieren.

Beachte! Bewegen Sie den Probengeberarm nicht von Hand, wenn der Probengeber
eingeschaltet ist. Die Antriebe des FPG 48 kdnnten beschadigt werden.

Richten Sie den Greifer mithilfe der Software multiWin zu folgenden Positionen aus:
= Position 1
= Schiebeposition

= Abwurfschiene (z.B. nach Installation des Automatischen TIC-Feststoffmoduls)

65



Inbetriebnahme multi EA 4000

Position 1

1. Das Grundgerat, den Detektor mit Steuereinheit, ggf. das Automatische TIC-
Feststoffmodul und den FPG 48 einschalten. Die Software multiWin starten und
den Analysator initialisieren.

2. Den Meniibefehl SYSTEM P JUSTIERUNG SAMPLER wéhlen. Das gleichnamige Fenster
offnet sich.

Rackgrdfe: 48

Position anfahren

Auswahl: Position anfahren: 1

Position justieren

Auswahl: | position 1

Position 1 (alt: x = 790; y = 2530; z = 650)
X [0...2000%0.1mm] ¥ [235...2000%0.1mm] ...1550*0.1mm]

790 < 250 1= 350 = Voreinstellung

Mach hinten

Mach links Mach rechts

MNach vorn

Tiefer

Position justieren ]

Speichern und beenden

3. Die Justierhilfe in die zu justierende Schiffchenposition auf
dem Rack einsetzen (hier Position 37).

4, Inder Liste die Option POSITION 1 auswéhlen und auf [Po-
SITION JUSTIEREN] klicken. Der Probengeberarm fahrt tiber
die linke Schiffchenposition.

5. Priifen, ob der Greifer mittig iiber der Offnung der Justier-
hilfe steht und ohne Hindernis in die Offnung eintauchen
kann. Die Ausrichtung in x- und y-Richtung ggf. mit den
Richtungstasten korrigieren.

Fiir die Grobjustierung einen z-Wert von 350, fiir die Fein-
justierung Werte von 450-550 wahlen. So lasst sich ver-
hindern, dass der Greifer hart auf den Probengeber auf-
schlagt. Die Anderungen mit einem Klick auf [POSITION Jus-
TIEREN] priifen.

6. Die Absenktiefe des Greifers justieren.

Erneut auf [POSITION JUSTIEREN] klicken. Beim Zuriickfahren
des Probengeberarms in die Grundposition die Justierhilfe
entfernen.

7. Mit dem Regler HOHER / TIEFER die Absenktiefe des Greifers
verandern und mit einem Klick auf [POSITION JUSTIEREN] die
neue Lage einstellen.
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8. Den Prozess wiederholen, bis der Greifer nur wenige Mil-
limeter unter der Schiffchenablage steht. So lasst sich ver-
hindern, dass das Schiffchen bei der Aufnahme durch den
Greifer verrutscht.

9. Auf [SPEICHERN UND BEENDEN] klicken.

Schiebeposition

Die Schiebeposition ist der Einschnitt in der Schiebestange des
Keramikhakens. Der Probengeberarm taucht in den Einschnitt
ein und schiebt den Haken in den Ofen.

1. Den Keramikhaken mit Schiebstange am Anschlagblech
des FPG 48 anlegen.

2. Im Fenster JUSTIERUNG SAMPLER in der Liste SCHIEBEPOSITION
auswahlen und auf [POSITION JUSTIEREN] klicken.

Der Probengeberarm féhrt iiber die Schiebeposition.

3. Mit dem Regler HOHER / TIEFER die Absenktiefe des Greifers
verandern. Mit den Schaltflachen [NACH LINKS]/[NACH
RECHTS] und [NACH VORN]/[NACH HINTEN] die Position im
Einschnitt justieren.

Der Greifer muss rechtsbiindig und mittig im Einschnitt jus-
tiert werden. Der Greifer muss ca. 1 mm iiber dem Ein-
schnitt schweben. Der Probengeberarm darf nach unten
keinen Druck auf die Schiebestange ausiiben.

4, Mit einem Klick auf [POSITION JUSTIEREN] die neue Lage
einstellen.

5. Den Prozess wiederholen, bis die Justierung ausreichend
ist. Zum Abschluss auf [SPEICHERN UND BEENDEN] klicken.

Abwurfschiene

Nur wenn die Schiffchenablage montiert ist (z.B. bei Verwen-
dung des Automatischen TIC-Feststoffmoduls)

1. Im Fenster JUSTIERUNG SAMPLER in der Liste ABWURFSCHIENE
auswahlen und auf [POSITION JUSTIEREN] klicken.

2. Mit dem Regler HOHER / TIEFER die Absenktiefe des Greifers
verstellen.

Der Greifer muss ca. 1 mm iiber der Schiene schweben und
darf nicht aufsetzen.

3. Ein Schiffchen neben den Greifer stellen und priifen, ob
das Schiffchen nicht unter den Greifer rutschen kann.

4. Mit einem Klick auf [POSITION JUSTIEREN] die neue Lage
einstellen.

5. Ist die Position justiert, auf [SPEICHERN UND BEENDEN] kli-
cken.
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5.4.2 Schiffchensensor installieren

Der Schiffchensensor iiberwacht die Uberfiihrung des Schiffchens vom Probengeber
FPG 48 in den Ofen. Er erkennt folgende Fehlzusténde:

= Keramikschiffchen gebrochen
m  kein Keramikschiffchen auf dem Haken

Tritt einer der Fehlzusténde ein, wird die Messung sofort abgebrochen. Es erfolgt eine
Fehlermeldung in der Software multiWin.

Wenn der Schiffchensensor nicht bereits auf dem Probengeber installiert ist, kdnnen
Sie ihn wie folgt auf dem Probengeber montieren:

‘ 1. Den Schiffchensensor von links auf die
kurze Fiihrungsschiene des FPG 48
schieben.

2. Den Schiffchensensor mithilfe der bei-
den Innensechskantschrauben fest-
schrauben.

3. Den Schiffchensensor an den Anschluss
L,aux” an der Riickseite des FPG 48 an-
schliel3en.

Zur Wiederaufnahme einer Messung nach Messabbruch:
1. Die Fehlermeldung in der Software bestatigen.

2. BeiBedarf die zerbrochenen Teile des Schiffchens aus dem Ofen und vom Haken
entfernen.

3. Den Keramikhaken von Hand an den Endanschlag schieben.

4. Das Gerat neu initialisieren.

5.4.3 Probengeber FPG 48 mit Schiffchenablage nachriisten

Fiir Messungen mit dem Automatischen TIC-Feststoffmodul muss der Probengeber
umgebaut werden. Folgende Bauteile miissen nachgeriistet werden:

m  Schiffchenablage (Block mit Abwurfschiene fir gebrauchte Schiffchen)
= Keramikhaken mit langer Schiebestange
®  Abdeckung fiir Keramikhaken und Schiebestange

Mit der Schiffchenablage kann der Probengeber gebrauchte und mit Séure benetzte
Schiffchen in einen Abfallbehélter abwerfen. Die Verwendung der Schiffchenablage

wird empfohlen, um das Schiffchen-Karussell beim Zuriicksetzen gebrauchter Schiff-
chen nicht unnétig durch Saurespritzer zu beschéadigen.

Die lange Schiebestange fiir den Keramikhaken wird benétigt, um die Schiffchen fiir
TOC-Bestimmungen iiber den TIC-Reaktor bis in den Ofen des Grundgerats schieben
zu kénnen. Die Abdeckung ragt auf der rechten Seite tiber den Probengeber hinaus. Sie
verhindert, dass die Schiebestange oder der Keramikhaken beim Zuriickfahren bescha-
digt werden.

Die drei Bauteile konnen auch separat bestellt werden.
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Schiffchenablage

2 Innensechskantschrauben und
Unterlegscheiben

3 Abdeckung fiir Schiebestange

Das Anschlagblech der Fithrungsschiene (1) ab-
schrauben.

Die beiden Sechskantinnenschrauben entfernen (2).

. Mit den mitgelieferten Schrauben die Schiffchenabla-

ge am FPG 48 locker anschrauben.

Die Hakenabdeckung unter den Block schieben.

Den Keramikhaken in die Fiihrungsschiene des Pro-
bengebers legen.

Die lange Schiebestange auf den Haken setzen, sodass
der Zapfen im Schlitz sitzt.

Den Keramikhaken in der Ausgangsposition justieren.
Die Hakenspitze soll sich in einer Flucht mit der rech-
ten Kante der linken Schiffchenposition (hier Position
37) befinden.

Einen geraden Papier- oder Kunststoffstreifen (z.B.
ein Lineal) an die Kante legen und den Keramikhaken
daran ausrichten.

Die Abdeckung so verschieben, dass das hintere Ende
der Schiebestange das Anschlagblech am Ende der
Abdeckung beriihrt. (Anschlagblech siehe Bildaus-
schnitt)

Die Innensechskantschrauben am Block handfest an-
ziehen und so die Abdeckung in ihrer justierten Lage
festklemmen.

Beim Anziehen der Schrauben die Schiffchenablage
parallel zur Fiihrungsschiene ausrichten.
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10. Die Software multiWin starten und sich als Administrator anmelden.
11.Den Meniibefehl GERAT » GERAT — BEARBEITEN wéhlen.

Das gleichnamige Fenster 6ffnet sich.
12.1m Bereich ZUSATZMODULE unter ABWURFSCHIENE ein Hakchen setzen.

13. Die Position des Greifers zur Abwurfschiene justieren (— siehe Abschnitt
"Probengeber FPG 48 aufstellen und justieren"S. 64).

5.4.4 Messabbruch unter Verwendung des Probengebers FPG 48

BEACHTE
Nach manuellem Messabbruch oder bei Messabbruch durch einen Geratfehler schie-

ben Sie den Keramikhaken von Hand an den Endanschlag, bevor der Messbetrieb wie-
der aufgenommen wird.

5.4.5 Manuellen Probenvorschub verwenden

VORSICHT
Am heilRen Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Lassen Sie das Grundge-

rat vor Aufstellen des Manuellen Probenvorschubs lange genug abkiihlen!

Im Betrieb mit dem Probenvorschub besteht Verbrennungsgefahr am heifRen Schiff-
chen und Keramikhaken! Nach dem Herausziehen aus dem Ofen sind Schiffchen und
Haken noch lange heif3.

1. Den Manuellen Probenvorschub vor der
Gasschleuse platzieren. Den Probenvorschub
so ausrichten, dass das Keramikschiffchen
genau mittig in die Gasschleuse gefahren
wird.

Der Abstand zwischen Probenvorschub und
Gasschleuse sollte ca. 2 mm betragen.

2. Ein Schiffchen mit der Ose auf den Haken
des Probenvorschubs legen und das Schiff-
chen in den Ofen schieben.

Vorsicht! Den Haken nur am Griff anfassen.
Am Ofen besteht Verbrennungsgefahr.

Die Lage des Probenvorschubs korrigieren,
falls sich das Schiffchen verkantet.

S 3. Die heiBen Schiffchen mit einer Zange vom
1 Gasschleuse 4 Griff Haken nehmen und zum Abkiihlen auf die
2 Keramikschiffchen 5 Ablagefliche Ablageflache stellen.

3 Keramikhaken
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5.5 Externe Waage anschlieBen und verwenden

Bei Verwendung einer externen Waage kénnen die Probenmassen direkt in die Se-
quenztabelle iibernommen werden.

1. Die Waage am Anschluss "scale" des C/S-Moduls bzw. ClI-Moduls anschlief3en.
2. Die Waage an die Stromversorgung anschlieBen und einschalten.

3. Die Baudrate 9600 einstellen.

4. Weitere Einstellungen der Dokumentation der Waage entnehmen.

Bei der Ubernahme der Probeneinwaage gehen Sie wie folgt vor:

5. Die Messung bis zur Eingabe der Analysensequenz starten.

6. Inder Sequenztabelle auf das Feld EINWAAGE der Probe klicken.

7. Die Probe auf dem Schiffchen einwiegen.

8. Den Wert von der Waage mit [OK] iibernehmen.

v Die Einwaage erscheint im Eingabefeld.

0

Die Schritte (2) - (4) fur jede Sequenzzeile wiederholen.
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6.1 Einschalten / Warmlaufphase / Einrichten

Einschaltreihenfolge

72

VORSICHT

Quetschgefahr am Probengeber FPG 48! Der Probengeberarm, der Greifer und das
Schiffchen-Karussell bewegen sich wéahrend des Einschaltens und der Initialisierung.
Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht die Hinde zu quetschen.

BEACHTE

Bei groflen Temperaturunterschieden zwischen Lagerung und Aufstellung warten Sie
vor dem Anschlief3en, bis der multi EA 4000 die Umgebungstemperatur angenommen
hat, um Schaden am Gerét durch Kondenswasser zu vermeiden.

Kontrollieren Sie vor dem Einschalten:

Die Gase Sauerstoff und Argon (fiir CI-Bestimmung oder Bestimmung des elemen-
taren Kohlenstoffs) sind mit einem Vordruck von 200 - 400 kPa (29 - 58 psi) an-
geschlossen.

Im Ofen ist ein Verbrennungsrohr eingesetzt.

Die Gasschlduche sind an der Gasschleuse bzw. am TIC-Reaktor angeschlossen.
Die Analysenmodule sind angeschlossen.

Der manuelle Probenvorschub oder der Probengeber sind aufgestellt und justiert.

Der PCist angeschlossen und die Software multiWin ist installiert.

Gase am Druckminderer aufdrehen (Vordruck 200 - 400 kPa bzw. 29 - 58 psi).
PC einschalten.

Probengeber FPG 48 einschalten (optional).

v" Der Probengeber FPG 48 initialisiert sich.

Grundgerat multi EA 4000 am Netzschalter auf der Gerateriickseite und am
Ein/Aus-Schalter an der Frontseite (hinter den Tiiren) einschalten.

Analysenmodule einschalten.

v Die Gerate werden gebootet. Die Statuslampen an den Frontseiten von
Grundgerat und Modulen leuchten.

Programm multiWin starten.
Benutzeranmeldung ausfiihren.

Als BEARBEITER und PASSWORT jeweils ADMIN eingeben. Dieser Benutzer ist bei der
Programmneuinstallation angelegt und hat Administratorrechte.

Auf Schaltflache [ANALYSENGERAT INITIALISIEREN] klicken.

v" Nach erfolgreicher Anmeldung erfolgen die Initialisierung und die automati-
sche Erkennung aller angeschlossenen und eingeschalteten Komponenten.
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Warmlauf- und Einlauf-
phasen

Nach erfolgreicher Anmeldung erfolgt die automatische Initialisierung und Abfrage der
Komponenten. Im Statusfenster werden aktuelle Werte angezeigt:

= Messgasfluss: Erscheint nach Einschalten der Saugpumpe (100 £ 10 I/h).

= Saugpumpe im Grundgeréat: Die Pumpe schaltet sich 50 K vor Erreichen der Soll-
temperatur ein.

m  Ofentemperatur: Die Aufheizdauer betrédgt je nach vorgegebener Solltemperatur
ca. 30 - 60 min.

= NDIR-Detektor (nur C, S oder C/S-Bestimmungen): Das C/S-Modul benétigt nach
dem Einschalten eine Einlaufzeit von ca. 15 min.

= Coulometer (nur Cl-Bestimmung): ca. 10 min Einlaufzeit

Im Statusfenster sind wéhrend dieser Zeit die Anzeigen der noch nicht betriebsberei-
ten Komponenten rot.

6.2 (C/S-Messung

6.2.1 multi EA 4000 und C/S-Modul vorbereiten

WARNUNG

Gefahr von elektrischem Kurzschluss! Im Verbrennungsofen HTS1500 treten trotz
Niederspannung (max. 24 V) sehr hohe elektrische Strome auf. Das Verbrennungsrohr
ist Teil der Abdeckung stromfiihrender Bauteile.

Schalten Sie den Analysator nur mit eingesetztem Verbrennungsrohr ein! Schalten Sie
den Analysator fiir Umbau und WartungsmafRnahmen am Verbrennungsrohr oder
Verbrennungsofen immer am Netzschalter auf der Gerateriickseite aus.

VORSICHT

Am heilRen Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Lassen Sie das Grundge-
rat vor dem Umbau lange genug abkiihlen!

Die Gasschleuse fiir C/S-Messungen besteht aus einem Grundkdrper und einem An-
druckring. In der Gasschleuse verbleibt ein Ringspalt zwischen Grundkérper und An-
druckring, Gber den der Sauerstoff in das Verbrennungsrohr eintritt. Der Grundkorper
wird auch fiir Messungen mit dem Automatischen TIC-Feststoffmodul verwendet.

Bild 41 Gasschleuse fiir C/S-Messungen

1 Grundkorper 2 Andruckring
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Fir C/S-Messungen wird ein Verbrennungsrohr aus Keramik verwendet. Es ist an bei-
den Enden gefast und symmetrisch. Uber die gefasten Enden wird das Verbrennungs-
rohr in die Gasschleuse und in die Staubfalle geschoben. Sie beeinflussen weder die
Funktionalitat noch die Lebensdauer des Verbrennungsrohres.

-
- &P

|

3

1 2
Bild 42 Keramikrohr mit Staubfalle und Gasschleuse

1 Staubfalle mit KiihIrippen 3 Gasschleuse mit Gasstutzen
2 gefastes Keramikrohr

Uberpriifen Sie die elektrischen Anschliisse und Schlauchverbindungen entsprechend
Abschnitt "multi EA 4000 C/S aufstellen"S. 51ff.

1. Gasschleuse zusammensetzen. Auf Sitz des Dichtrings
achten (siehe Pfeil).

Grundkérper und Andruckring mit 3 Innensechskant-
schrauben miteinander verschrauben. Die Schrauben
reihum gleichméfig anziehen.

2. Fiir Kohlenstoff-Bestimmungen: Ein Ende des Kera-
mikrohrs ca. 2,5 cm dick mit Quarzwolle fiillen. Quarz-
wolle ca. 2-4 cm tief in das Rohr schieben.

Beachte! Die Quarzwatte nicht zu weit in das Kera-
mikrohr schieben, weil die Wolle bei hohen Temperatu-
ren verklumpt.

Das gefiillte Ende des Keramikrohrs zeigt spater zur
Staubfalle hin.

3. Das Keramikrohr bis zum Anschlag in die Gasschleuse
schieben.
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. Das Keramikrohr mit Gasschleuse auf der rechten Seite

in den multi EA 4000 einsetzen. Wenn sich das Rohr
verhakt, in einer leichten Drehbewegung, ohne Druck
weiter schieben.

. Gasschleuse mit 3 Innensechskantschrauben am Grund-

gerat festschrauben. Der Gasstutzen muss dabei zur
Frontseite des Grundgerats zeigen.

. Sauerstoffschlauch (Schlauch Nr. 17) an der Gasschleuse

befestigen.

Dafiir Schlauch auf den Gasstutzen schieben und mit
Uberwurfmutter sichern.

. Beriihrungsschutz Staubfalle von der Offnung auf der

linken Seite des Grundgeréts abziehen (siehe Bild un-
ten).

. Staubfalle auf das Keramikrohr stecken. Staubfalle so

ausrichten, dass der Gasstutzen nach oben zeigt.

Staubfalle in Richtung der Rohrachse in einer Drehbewe-
gung auf das Rohr schieben und leicht driicken, bis die
Staubfalle bis zum Anschlag auf das Rohr rutscht.

. Messgasschlauch (Schlauch Nr. 1) auf den Gasstutzen

aufschieben und mit Uberwurfmutter sichern.

10. Beriihrungsschutz Staubfalle wieder aufsetzen.
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Wenn die Gasschleuse bereits installiert ist, kann das Keramikrohr auch von der linken
Seite, iiber die Offnung fiir die Staubfalle in das Grundgerét eingesetzt werden.

Halogenidfalle und u
Trockenrohr iiberpriifen

6.2.2

76

Fiir die einfachere Handhabung zuerst die Staubfalle auf das Keramikrohr stecken.

Das Verbrennungsrohr mit Staubfalle von links in den Ofen einsetzen. Das Rohr bis
in die Dichtung der Gasschleuse einfiihren.

Stellen Sie sicher, dass das Trockenrohr mit Magnesiumperchlorat gefiillt und nur
im unteren Teil des Trockenrohres Quarzwolle vorhanden ist.

Bauen Sie bei C-Bestimmungen die mit Kupfer- und Messingwolle gefiillte Halo-
genidfalle in den Gasweg.

Bei S-Bestimmungen entfernen Sie die Halogenidfalle und schlieRen stattdessen
ein leeres U-Rohr an.

Die Halogenidfalle bindet einen Teil des Schwefels. Bei C/S-Bestimmungen ist daher
der Einsatz der Halogenidfalle abzuwégen. Bei geringen Schwefelkonzentrationen
wird empfohlen, keine Halogenidfalle zu verwenden. Bei héheren Konzentrationen
sollte die Halogenidfalle in den Gasweg eingebaut werden.

Bild 43  Halogenidfalle und Trockenrohr tiberpriifen

Trockenrohr mit Magnesiumperchlorat 3 Leeres U-Rohr bei S-Bestimmungen

Halogenidfalle mit Kuper- und Messingwolle
bei C-Bestimmungen

C/S-Messung ausfiihren

VORSICHT

Bei Betrieb von Probengeber und manuellem Probenvorschub besteht Verbrennungs-
gefahr an heilRen Schiffchen und Keramikhaken! Nach dem Herausziehen aus dem
Ofen sind Schiffchen und Haken noch lange heif3.
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VORSICHT

Quetschgefahr am Probengeber! Der Probengeberarm, der Greifer und das Schiffchen-
Karussell bewegen sich wahrend des Einschaltens und der Initialisierung sowie im
Messbetrieb. Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht die Hande zu quetschen.

Beim Bestiicken des Probengebers: Offnen Sie die Abdeckung erst, wenn sich das
Schiffchen-Karussell nicht mehr bewegt.

1. Das Grundgerat multi EA 4000, das C/S-Modul und ggf. den FPG 48 einschalten.
Darauf achten, das Grundgerat sowohl am Netzschalter auf der Riickseite als auch
am Ein/Aus-Schalter an der Frontseite anzuschalten.

v Die Statuslampen an den Geréatefronten leuchten.

Ist ein Automatisches TIC-Feststoffmodul integriert, auch dieses einschalten.
Dadurch wird der durch den zwischengeschalteten TIC-Reaktor ldngere Transport-
weg des Schiffchens beriicksichtigt.

Ein eventuell vorhandenes CI-Modul nicht einschalten.

2. Das Programm multiWin starten.

3. Zwischen den verschiedenen Analysator-Modulen wechseln. Dafiir zunachst die
Sensorik aktivieren:

= Den Meniipunkt GERAT P GERAT BEARBEITEN wéhlen.
= Die zu analysierenden ELEMENTE aktivieren.

= Sind sowohl Kohlenstoff/Schwefel als auch Chlor aktiviert, in der Liste VER-
BRENNUNGSROHR auf KERAMIKROHR (CS) klicken.

®  Als ZUSTANDSFORM die Option FEST aktivieren.
4. Das System mit einem Klick auf [ANALYSENGERAT INITIALISIEREN] initialisieren.

5. Eine Methode laden (Meniipunkt METHODE » METHODE AKTIVIEREN) oder eine neue
Methode erstellen (Meniipunkt METHODE » METHODE NEU).

Folgende Parameter kénnen fiir C/S-Messungen ausgewahlt werden:

®=  TC (nur Gesamtkohlenstoffgehalt bestimmen)

= TS (nur Gesamtschwefelgehalt bestimmen)

= TC+TS (Gesamtkohlenstoffgehalt und Gesamtschwefelgehalt bestimmen)

6. Nach der Einlaufzeit an den Durchflussreglern auf der Frontseite des Grundgerats
(1-3 in Bild 2 S. 20) folgende Gasfliisse einstellen:

pump (o)) Ar/0;

Saugfluss einstellen, sodass 2,3-2,51/min -
im STATUS-Fenster der Wert

SoLL =100 + 10 angezeigt

wird, entspricht ca.1,7 I/min

Das Analysensystem hat jetzt Zeit, sich zu konditionieren.

Sollte der Saugfluss stark abweichen oder sich spater verdndern, den Saugfluss am
Ventil ,pump” des multi EA 4000 nachstellen.

7. Die Proben auf Keramikschiffchen einwiegen.
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8. Auf [MESSUNG STARTEN] klicken.

9. Eine Analysengruppe erstellen oder wéhlen, in der die Messdaten gespeichert wer-
den.

10. Eine Analysensequenz erstellen.

= Der Probentabelle mit ﬂ die gewiinschte Anzahl Proben hinzufiigen.

= Folgende Daten eingeben:

Spalte Beschreibung
ENTNAHMEPOSITION nur bei Messungen mit Probengeber: Position der Probe auf
dem Probenrack

Die Belegung des Probenracks darf nur mit aufsteigender
Positionsnummer erfolgen. Sie muss jedoch nicht liickenlos

sein.
NAME Proben-ID
&
Mit L1271 kann eine automatische Proben-ID erzeugt wer-
den.
ANALYSENTYP Auswahl des Analysentyps (PROBE, TAGESFAKTOR, KALIBRIER-

MESSUNG, AQS-MESSUNG oder BEST. BW SCHIFFCHEN)
SOLLWERT Sollkonzentration fiir Kalibrierstandards oder AQS-Standard

OPERANDEN Eingabe der Einwaage

= Den Probengeber bestiicken. Die Schaltflachen % und < | verwenden, um
das Probenrack in die gewiinschte Lage zu bewegen.

s Auflin der Sequenzzeile klicken, um die Sequenzzeile fiir die Analyse freizu-

schalten. Alle Sequenzzeilen kdnnen mit einem Klick auf @ freigeschaltet
werden.

v Fiir die Analyse freigegebene Sequenzzeilen sind griin gefiillt.

11.Die Messung mit einem Klick auf [MESSUNG STARTEN] starten.

Bei Messungen mit manuellem Probenvorschub erscheint vor jedem Mess-Start ein
Eingabefenster fiir die Eingabe der Einwaage.

v Der Analysator beginnt mit der Abarbeitung der Analysensequenz. Es 6ffnet
sich das Fenster MESSUNG — ANALYSE.

Wahrend ldngerer Messpausen kann die Sauerstoffzufuhr im Programm multiWin
abgeschaltet werden, wodurch Sauerstoff gespart wird. Die Sauerstoffzufuhr muss
aber rechtzeitig (ca. 10 min) vor Messstart wieder eingeschaltet sein.
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6.3 Bestimmung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse

6.3.1 multi EA 4000 und C/S-Modul vorbereiten

VORSICHT

Bei der Pyrolyse entweichen fliichtige Kohlenstoffverbindungen aus dem multi
EA 4000. Befestigen Sie ein Absaugrohr in unmittelbarer Ndhe des Ofeneingangs und
sorgen Sie fiir die Absaugung der Pyrolysegase.

1. Die elektrischen Anschliisse und Schlauchverbindungen iiberpriifen, entsprechend
Abschnitt "multi EA 4000 C/S aufstellen"S. 51. Insbesondere den Anschluss fiir Ar-
gon am multi EA 4000 dberpriifen.

2. Uber der Gasschleuse auf der rechten Seite des multi EA 4000 eine Absaugung
anbringen, um die Pyrolysegase zu entfernen.

3. Den Analysator, wie im Abschnitt "multi EA 4000 und C/S-Modul vorbereiten"
S. 73 beschrieben ist, vorbereiten:

®  Das Keramikrohr mit Gasschleuse und Staubfalle im Verbrennungsofen mon-
tieren.

®  Sicherstellen, dass das Trockenrohr gefiillt ist und in der Halogenidfalle die
Kupfer- und Messingwolle nicht verfarbt sind.

4. Den Probengeber FPG 48 aufstellen (— siehe Abschnitt "Probengeber anschlielen
und verwenden"S. 64).

6.3.2 Bestimmung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse ausfiihren

VORSICHT

Bei Betrieb von Probengeber und manuellem Probenvorschub besteht Verbrennungs-
gefahr an heiBBen Schiffchen und Keramikhaken! Nach dem Herausziehen aus dem
Ofen sind Schiffchen und Haken noch lange heif3.

VORSICHT

Quetschgefahr am Probengeber! Der Probengeberarm, der Greifer und das Schiffchen-
Karussell bewegen sich wahrend des Einschaltens und der Initialisierung sowie im
Messbetrieb. Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht die Hande zu quetschen.

Beim Bestiicken des Probengebers: Offnen Sie die Abdeckung erst, wenn sich das
Schiffchen-Karussell nicht mehr bewegt.

BEACHTE

Gefahr von Ofenschdden! Arbeiten Sie nicht dauerhaft bei Ofentemperaturen unter
1000 °C. Begrenzen Sie, wenn mdglich, die Betriebszeit von Pyrolysemessungen (mit
T=2850°C).

1. Das Grundgerat multi EA 4000, das C/S-Modul und ggf. den FPG 48 einschalten.
Darauf achten, das Grundgerat sowohl am Netzschalter auf der Riickseite als auch
am Ein/Aus-Schalter an der Frontseite anzuschalten.
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v Die Statuslampen an den Geréatefronten leuchten.

Ein eventuell vorhandenes Cl-Modul nicht einschalten. Das Automatische TIC-
Feststoffmodul, falls vorhanden, am Netzschalter auf der Riickseite einschalten.

2. Das Programm multiWin starten.

3. Zwischen den verschiedenen Analysator-Modulen wechseln. Dafiir zunéchst die
Sensorik aktivieren:

= Den Menipunkt GERAT » GERAT BEARBEITEN wahlen.
4. Die zu analysierenden ELEMENTE aktivieren.

= Sind sowohl Kohlenstoff/Schwefel als auch Chlor aktiviert, in der Liste VER-
BRENNUNGSROHR auf KERAMIKROHR CS klicken.

®  Als ZUSTANDSFORM die Option FEST aktivieren.
5. Das System mit einem Klick auf [ANALYSENGERAT INITIALISIEREN] initialisieren.

6. Eine Methode laden (Meniipunkt METHODE » METHODE AKTIVIEREN) oder eine neue
Methode erstellen (Meniipunkt METHODE » METHODE NEU).

= Den Parameter ,EC/TC" fiir die Bestimmung des Kohlenstoffs nach Pyrolyse
wahlen.

= Empfohlene Parameter fiir die Methodeneinstellung (Karte PROZESS):

OFENTEMPERATUR 850 °C

EC-AUSBLASZEIT 300s

7. Nach der Einlaufzeit folgende Gasfliisse einstellen:

pump 0,

Saugfluss einstellen, sodass im STATUS-Fenster der Wert 2,3-2,51/min
SoLL =100 + 10 angezeigt wird, entspricht ca.1,7 I/min

Das Analysensystem hat jetzt Zeit, sich zu konditionieren.

Sollte der Saugfluss stark abweichen oder sich spéter verdndern, den Saugfluss am
Ventil ,pump” des multi EA 4000 nachstellen.

8. Die Proben auf jeweils zwei Keramikschiffchen einwiegen.
9. Die Messung mit einem Klick auf [MESSUNG STARTEN] starten.

10. Eine Analysengruppe erstellen oder wahlen, in der die Messdaten gespeichert wer-
den.

11. Eine Analysensequenz erstellen.

= Der Probentabelle mit ﬂ die gewiinschte Anzahl Proben hinzufiigen. Fiir jede
Probe miissen zwei Schiffchen vorgesehen werden, die in der Sequenz nachei-
nander abgearbeitet werden.

= Folgende Daten eingeben:

Spalte Beschreibung

ENTNAHMEPOSITION Position der Probe auf dem Probenrack bzw. in der Analysenfolge
bei Messungen mit manueller Probenzufuhr. Die Belegung des
Probenracks darf nur mit aufsteigender Positionsnummer erfolgen.
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Sie muss jedoch nicht liickenlos erfolgen.

NAME Proben-ID
=]

[1ml 2 . .
Mit L2 kann eine automatische Proben-ID erzeugt werden.

ANALYSENTYP Auswahl des Analysentyps (PROBE, TAGESFAKTOR, KALIBRIERMESSUNG,
AQS-MESSUNG oder BEST. BW SCHIFFCHEN)

SOLLWERT Sollkonzentration fir Kalibrierstandards oder AQS-Standard

OPERANDEN Eingabe der Einwaage

= Den Probengeber bestiicken. Die Schaltflachen % und < | verwenden, um
das Probenrack in die gewiinschte Lage zu bewegen.

s Auflin der Sequenzzeile klicken, um die Sequenzzeile fiir die Analyse freizu-

schalten. Alle Sequenzzeilen kdnnen mit der Schaltflache @ freigeschaltet
werden.

v Fir Analyse freigegebene Sequenzzeilen sind griin gefiillt.

12. Auf [MESSUNG STARTEN] klicken.

Bei Messungen mit manuellem Probenvorschub erscheint vor jedem Mess-Start ein
zusatzliches Eingabefenster fiir die Eingabe der Einwaage.

v Der Analysator beginnt mit der Abarbeitung der Analysensequenz. Es 6ffnet
sich das Fenster MESSUNG — ANALYSE.

= In der Probe im Schiffchen 1 wird der Elementare Kohlenstoff (EC) bestimmt.
Vor der Messung von Schiffchen 1 erfolgt die automatische Abschaltung der
Saugpumpe und Umschaltung von Sauerstoff auf Argon. Stellen Sie nun den
Argonstrom am Ar/Oz-Rotameter auf 2,3-2,5 I/min ein. Fiir nachfolgende Py-
rolysemessungen bleibt diese Flusseinstellung erhalten.

®  Die Probe im Schiffchen 1 wird nach Ablauf der Wartezeit (Spiilung des Ver-
brennungsrohrs mit Argon) zuerst im Argonstrom pyrolysiert. Dabei entwei-
chen die bei der vorgewdhlten Temperatur fliichtigen Anteile der enthaltenen
Kohlenstoffverbindungen. Im Idealfall und/oder nach entsprechender Vorbe-
handlung verbleibt der elementare Kohlenstoff (EC) auf dem Schiffchen.

= Nach der Pyrolyse erfolgt die Umschaltung auf Sauerstoff und die Saugpumpe
wird eingeschaltet. Der Anteil des verbliebenen Kohlenstoffs (EC) in der bereits
pyrolysierten Probe wird durch Verbrennung im Sauerstoffstrom bestimmt.

= Die Probe im Schiffchen 2 wird zur Bestimmung des Gesamtkohlenstoffgehalts
(TC) im Sauerstoffstrom umgesetzt.

m  Aus der Differenz der beiden erhaltenen Messwerte (TC und EC) kann auf die
Menge an abbaubarem oder aktivem Kohlenstoff geschlossen werden.

Wahrend langerer Messpausen kann die Gaszufuhr im Programm multiWin abgeschal-
tet werden, wodurch Sauerstoff gespart wird. Die Sauerstoffzufuhr muss aber rechtzei-
tig (ca. 10 min) vor Messstart wieder eingeschaltet sein.
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6.4  Cl-Bestimmung

6.4.1 multi EA 4000 fiir CI-Messungen vorbereiten

82

WARNUNG

Gefahr von elektrischem Kurzschluss! Im Verbrennungsofen HTS1500 treten trotz
Niederspannung (max. 24 V) sehr hohe elektrische Strome auf. Das Verbrennungsrohr
ist Teil der Abdeckung stromfiihrender Bauteile.

Schalten Sie den Analysator nur mit eingesetztem Verbrennungsrohr ein! Schalten Sie
den Analysator fiir Umbau und WartungsmafRnahmen am Verbrennungsrohr oder
Verbrennungsofen immer am Netzschalter auf der Gerateriickseite aus.

VORSICHT

Am heilRen Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Lassen Sie das Grundge-
rat vor dem Umbau lange genug abkiihlen!

BEACHTE

Durch Alkalisalze (HandschweiB) treten beim Aufheizen des Verbrennungsofens Kris-
tallisationen im Quarzglas auf, die die Lebensdauer des Rohres verkiirzen.

Beriihren Sie das Verbrennungsrohr méglichst nicht mit der Hand. Tragen Sie zur
Montage der Schleuse auf das Verbrennungsrohr Schutzhandschuhe. Reinigen Sie ggf.
das Verbrennungsrohr vor dem Einsetzen in den Verbrennungsofen von auf3en mit
Ethanol.

Fir Cl-Messungen wird ein Quarzrohr verwendet, an das die Gasschleuse montiert
wird. An das Quarzrohr wird keine Staubfalle angesetzt.

1 2 3 4 5
Bild 44  Verbrennungsrohr aus Quarz mit Gasschleuse
1 Quarzwollstopfen 4 Messgasabgang mit Schliffverbindung
2 Bypass fir Sauerstoffzufuhr 5 Argonzufuhr an der Gasschleuse

3 Anschluss-Stutzen fir Sauerstoff

Das Quarzrohr mit Gasschleuse kann {iber ein Kupplungsstiick am multi EA 4000 be-
festigt werden.
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Bild 45  Kupplungsstiick fiir CI-Messungen

Uberpriifen Sie die elektrischen Anschliisse und Schlauchverbindungen entsprechend
Abschnitt "multi EA 4000 Cl aufstellen" bzw. "multi EA 4000 C/S Cl aufstellen"S. 53ff.

1. Das Quarzrohr mit ca. 2,5 cm Quarzwolle fiillen und den
Wattepfropfen an das Ende des Rohres schieben.

2. Den Dichtungsring in den Andruckring der Gasschleuse
legen.

3. Das Quarzrohr in den Andruckring schieben, sodass die
Gasabgédnge in die Schlitze des Ringes ragen.

4. Das Gegenstiick der Gasschleuse mit den drei dazugehori-
gen Innensechskantschrauben befestigen. Die Schrauben
dabei reihum gleichmaRig festziehen.

Beim Festziehen der Schrauben darauf achten, dass das
Quarzrohr in der Gasschleuse zentriert ist.
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1 Anschluss Sauerstoff
2 Anschluss Argon

84

v Die Gasschleuse ist richtig montiert, wenn der Spalt
zwischen Andruckring und Gegenstiick gleichmaRig
ca. 1 mm breit ist.

5. Kupplungsstiick mit drei Innensechskantschrauben auf der
rechten Seite des Grundgerats montieren. Darauf achten,
dass das Fithrungsloch iiber dem Loch im Grundgerét liegt
und die Aussparung zur Frontseite zeigt.

6. Hitzeschutzblende entfernen. Dafiir 2 Schlitzschrauben mit
Schraubendreher l6sen.

7. Das Quarzrohr mit Gasschleuse bis zum Anschlag in den
Verbrennungsofen schieben. Dabei Fiihrungsstift in das
Fihrungsloch einfiihren (siehe gestrichelte Linie).

Ohne Verwendung des Flammensensors:

8. Den Schlauch fiir die Sauerstoffzufuhr (Schlauch Nr. 17)
auf den Glasstutzen des Verbrennungsrohrs (1) schieben.

9. Den Schlauch fiir die Argonzufuhr an der Gasschleuse (2)
anschlief3en.

Beachte! Die Schlduche diirfen nicht geknickt oder ver-
dreht werden.

v Das Quarzrohr ist im multi EA 4000 eingesetzt.
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Flammensensor an-
schlieBen (optional)

1. Den Flammensensor zusammensetzen:

Nacheinander die 2 Dichtringe (3) und die Mes-
singhiilse (4) in den Sensorkopf (1) einsetzen.

Réndelschraube aus Aluminium (5) nur leicht am
Sensorkopf anschrauben.

Hinweis: Dem Flammensensor liegt ein dritter

T2 3 4 5 Dichtring als Ersatz bei.
1 Sensorkopf 4 Messinghiilse
2 Gasanschluss Sauerstoff 5 Randelschraube
3 Dichtringe

2. Schwarze Blendenscheibe (1) auf den Gasstutzen
des Quarzrohrs schieben.

3. Den Schlauch fiir die Sauerstoffzufuhr (Schlauch
Nr. 17) am Gasanschluss (3) befestigen.

4. Den Flammensensor auf den Gasstutzen schieben
und mit der Messingschraube (2) befestigen.
Schraube fingerfest anziehen.

5. Das Kabel des Flammensensors an den Anschluss
,valve” hinten am C/S-Modul (bzw. CI-Modul) an-
schliel3en.

Schwefelsauregefall
anschlieen

WARNUNG

Die im Schwefelsduregefal’ als Trockenmittel verwendete konzentrierte Schwefelsdure
kann schwere Veratzungen verursachen!

Tragen Sie zum Wechseln der Schwefelsdure entsprechende Schutzkleidung! Beachten
Sie alle Vorgaben aus dem Sicherheitsdatenblatt! Gehen Sie beim Einfiillen der Schwe-
felsdure besonders umsichtig vor!

Entsprechend der Messmethode wird ein Schwefelsduregefal} mit oder ohne Split-
Abgang verwendet.

85



Bedienung multi EA 4000

1. Die PTFE-Wanne und die 2 Klemmen fiir das Si-
cherheitsgefal’ ggf. am Grundgerat festschrauben.

2. Das Schwefelsduregefall mit 12-15 ml Schwefel-
sdure fillen.

3. Das gefiillte Schwefelsauregefald iiber die PTFE-
Wanne halten.

4. Den Gasabgang des Verbrennungsrohrs und den
Eingang des Schwefelsduregefdlles mit der Ku-
gelschliffverbindung (1) zusammensetzen.

5. Die Kugelschliffverbindung mit der Gabelklemme
(2) sichern. Dafiir die Randelschraube handfest
anziehen.

6. Den Messgasschlauch (2, durchsichtig) auf den
Schlauchanschluss der Glasolive schieben.

7. Das Schwefelsauregefa® mit der Glasolive (1)
verschliel3en.
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1 Split-Abgang

2 Anschluss-Stutzen

Nur SchwefelsduregefaBe mit Split-Abgang:

8. Den Split-Abgang des Schwefelsauregefales (1)
ber ein kurzes Schlauchstiick mit dem seitlichen
Anschluss des SicherheitsgefaBes (2) verbinden.

9. Das SicherheitsgefaR in die 2 Klemmen driicken.

10. Den schwarzen Bypass-Schlauch (4) oben am
Sicherheitsgefal (3) anschlieBen.

Bei Schwefelsduregefdalen ohne Split-Abgang
hangt der Bypass-Schlauch frei.

3 Sicherheitsgefal
4 Bypass-Schlauch

11.Den Messgasschlauch (farblos) und den Bypass-
Schlauch (schwarz) durch den Kanal im multi EA
4000 schieben. Ggf. die Schlduche mit einer Pin-
zette aus dem anderen Kanalende ziehen.

Die Schlduche durch die Offnung auf der linken
Seite des CI-Moduls fiihren.

Nur SchwefelsduregefédRe mit Split-Abgang:

12.1m Cl-Modul den Bypass-Schlauch am mit Kupfer-
wolle gefiillten Gaseingangsschenkel der Halo-
genidfalle anschlieBen.

Der Messgasschlauch wird spater an der Kombielekt-
rode angeschlossen (— siehe Abschnitt "Messzelle
bereitstellen"S. 89).
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6.4.2 Elektrolytlosung herstellen

Lagerung und Haltbarkeit
der Elektrolyt-Lésungen

88

WARNUNG

Die zur Herstellung der Elektrolytldsung verwendete 99%ige Essigsdure und Salpeter-
sdure sowie Thymol kdnnen schwere Verdtzungen verursachen!

Tragen Sie bei der Herstellung der Elektrolytlésung entsprechende Schutzkleidung!
Beachten Sie alle Vorgaben aus den Sicherheitsdatenblattern!

Bendtigte Reagenzien:

® 200 ml Essigsaure c =99 % = 1,0 g Thymol
® 4 ml Salpetersdure konz. = (0,3 g Thymolblau
® 4 g Gelatine = 500 ml Methanol

Stellen Sie die Elektrolytlésung wie folgt her:
1. Loésung A:

500 ml Reinstwasser in einen 1000 ml Messkolben fiillen, 4 ml HNOs (konz.) zu-
setzen, vorsichtig 200 ml Essigsdure zugeben und mit Reinstwasser bis zur Marke
auffillen.

2. Loésung B1:

4 g Gelatine in einem Becherglas mit 400 ml Reinstwasser verriihren, 3 Stunden
quellen lassen und anschlieRend unter Erwdrmen auf 35-45 °C l6sen.

3. Loésung B2:

1,0 g Thymol und 0,3 g Thymolblau in einem Becherglas in 500 ml Methanol 16-
sen.

4. Loésung B:

Die L6sung B1 nach Abkiihlen auf (18-22) °Clangsam und unter Riihren in die L6-
sung B2 geben, filtrieren, in einen 1000 ml Messkolben tberfiihren und mit
Reinstwasser bis zur Marke auffiillen.

5. Loésung C - gebrauchsfertiger Elektrolyt:

8 ml der Lésung B in einen 100 ml-Messzylinder pipettieren und mit der Lésung A
auf 100 ml auffiillen oder

40 ml der Lésung B in einen 500 ml-Messzylinder pipettieren und mit der Lésung
A auf 500 ml auffiillen.

Die Lésungen A und B sind, in fest verschlossenen Flaschen bei 4 + 3 °C aufbe-
wahrt, etwa 6 Monate haltbar.

m  Die gebrauchsfertige Elektrolytlosung (Losung C) ist in fest verschlossenen Glasge-
falen bei 20-25 °C etwa 30 Tage haltbar.
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6.4.3 Maesszelle bereitstellen

BEACHTE

Ein Eintrocknen des Elektrolyten auf der Kombielektrode kann die Elektrode schadi-
gen. Bewahren Sie die Elektrode bei kurzzeitigen Betriebspausen, z.B. {iber Nacht, in
Elektrolytlésung auf.

Lassen Sie die Elektrode vor der ersten Nutzung 1-2 h in Elektrolytlésung stehen. Erst
dann erhalten Sie reproduzierbare Werte.

Die gefiillte Messzelle und die Elektrode miissen am Gerat angeschlossen sein, bevor
das ClI-Modul eingeschaltet wird.

1. Den Elektrolyt in den Messzellengrundkérper einfiillen (zur Herstellung des Elekt-
rolyts siehe Abschnitt "Elektrolytlésung herstellen"S. 88):

m  sensitive” Zelle: ca. 20 ml
+high concentration” Zelle: ca. 120 ml
2. Einen Magnetriihrstab auf den Boden der Messzelle legen.
3. Den Messzellendeckel mit den 3 Réndelschrauben befestigen.

4. Die Messzelle in den Halter des CI-Moduls stellen. Dabei darauf achten, dass der
Stift der Messzelle nach vorne zeigt und im Fiihrungsschlitz des Halters steckt.

1 2 3 4 5 5. Die Kombielektrode und die
Schlaucholive mit dem Absaug-
schlauch in die dafiir vorgesehenen
Offnungen des Messzellendeckels
stecken.

6. Die Kombielektrode und die Mess-
zelle an den Anschliissen der
Riickwand des Cl-Moduls anschlie-
Ren.

7. Den Messgasschlauch (farblos) ca.
1 cm weit auf das Ende der Kom-
bielektrode schieben.

Beachte! Wenn der Schlauch zu
weit auf die Elektrode geschoben
wird, saugt er sich fest. Beim Ab-
ziehen des Schlauches kann die
Elektrode dann brechen.

1 Anschluss Kombielektrode 8. Den multi EA 4000 mit seinen

2 Anschluss Messgas an Kombielektrode Geritekomponenten einschalten
3 Olive mit angeschlossenen Absaugschlauch (— siehe Abschnitt "Cl-Messung
4 Anschluss Messzelle ausfiihren"S. 90).

5 Adsorptionsrohr, mit Aktivkohle gefillt

9. Eine Endpunktroutine durchfiihren (— siehe Abschnitt "Endpunktroutine"S. 90).

v Ist die Endpunktroutine beendet, ist das System messbereit.

10. Ggf. die Zelle mit einer Direktmethode priifen.
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6.4.4 Endpunktroutine

Eine Endpunktroutine ist nach jedem Elektrolytwechsel notwendig. Der Arbeitspunkt
der coulometrischen Messzelle liegt im Bereich von 1500-5000 Counts.

1. Die Endpunktroutine iiber den Meniipunkt SYSTEM » ENDPUNKTROUTINE starten.

2. Die Olive mit dem Absaugschlauch aus dem Deckel der Messzelle ziehen. Nach
Aufforderung die HCI-Losung direkt in die Messzelle dosieren:

= sensitive” Zelle: 200 pl einer 0,01 molaren HCl-Lésung
= high concentration” Zelle: 200 pl einer 0,1 molaren HCI-Lésung
3. Unmittelbar nach der Dosierung die Endpunktroutine durch Klick auf [OK] starten.

Im Fenster GERATE-STATUS erscheint wéhrend des Vorgangs der Status ENDPUNKT-
ROUTINE. Nach der Endpunktroutine erscheinen im Fenster GERATE-STATUS der Status
PAUSENTITRATION und der aktuelle Indikatorwert.

v Das System ist messbereit.

Der ermittelte Arbeitspunkt der Kombielektrode wird unter dem Men{punkt SYSTEM »
KOMPONENTENTEST in der Registerkarte CL-AMP angezeigt.

BEACHTE
Um die Kombielektrode vor VerschleiB zu schiitzen, beachten Sie Folgendes:
®  Fillen Sie vor der Endpunktroutine immer frischen Elektrolyt in die Messzelle ein.

®  Fihren Sie die Endpunktroutine nicht mehrmals hintereinander durch.

6.4.5 C(l-Messung ausfiihren

VORSICHT

Bei Betrieb von Probengeber und manuellem Probenvorschub besteht Verbrennungs-
gefahr an heiBen Schiffchen und Keramikhaken! Nach dem Herausziehen aus dem
Ofen sind Schiffchen und Haken noch lange heif3.

VORSICHT

Quetschgefahr am Probengeber! Der Probengeberarm, der Greifer und das Schiffchen-
Karussell bewegen sich wahrend des Einschaltens und der Initialisierung sowie im
Messbetrieb. Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht die Hande zu quetschen.

Beim Bestiicken des Probengebers: Offnen Sie die Abdeckung erst, wenn sich das
Schiffchen-Karussell nicht mehr bewegt.

1. Das Grundgerat multi EA 4000, das Cl-Modul, C/S-Modul (nur bei multi EA 4000
C/S Cl) und ggf. den FPG 48 einschalten. Darauf achten, das Grundgeréat sowohl
am Netzschalter auf der Riickseite als auch am Ein/Aus-Schalter an der Frontseite
anzuschalten.

v Die Statuslampen an den Geratefronten leuchten.

2. Das Programm multiWin starten.
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3. Zwischen den verschiedenen Analysator-Modulen wechseln. Dafiir zunachst die

Sensorik aktivieren:
= Den Meniipunkt GERAT » GERAT BEARBEITEN wahlen.
®  Chlor als zu analysierendes ELEMENT aktivieren.

= Sind sowohl Kohlenstoff/Schwefel als auch Chlor aktiviert, in der Liste VER-
BRENNUNGSROHR auf QUARZROHR (CL) klicken.

®  Als ZUSTANDSFORMEN die Option FEST aktivieren.

4. Das System mit einem Klick auf [ANALYSENGERAT INITIALISIEREN] initialisieren.

5. Eine Methode laden (Meniipunkt METHODE » METHODE AKTIVIEREN) oder eine neue

Methode erstellen (Meniipunkt METHODE » METHODE NEU).
Folgende Parameter kénnen fiir CI-Messungen ausgewéhlt werden:
= (Cl_AMP (Chlorgehalt in Feststoffen bestimmen)

= (l_direkt_ AMP (Uberpriifung der Messzelle durch Pipettieren eines fliissigen
Standards direkt in die Messzelle)

6. Die Gasfliisse einstellen:

CI-Messungen ohne Gassplitting

= |nder Methode muss auf der Registerkarte PROZESSPARAMETER fiir den splitlo-
sen Betrieb der MESSGASFLUSS 100 % gewéhlt werden.

®  Folgende Gasfliisse miissen dafiir eingestellt werden:

Gasfliisse fiir Messungen ohne Gassplitting
pump 0 Ar
ca. 600 ml/min 300- 400 ml/min 300- 400 ml/min

®  Folgendes ist bei der Einstellung der Gasfliisse zu beachten:

Der Saugfluss wird am Durchflussregler ,pump” eingestellt. Er muss ca.

200 ml/min groRer als der Sauerstofffluss sein. Um die Wirkung der Gas-
schleuse zu gewahrleisten, muss die Summe aus Argon- und Sauerstofffluss
mindestens 200 ml/min gréRBer als der Saugfluss sein.

Auf Aufforderung muss der Anwender manuell am Durchflussregler ,pump”
des Grundgerétes den Saugfluss reduzieren.

BEACHTE

Es ist unbedingt notwendig, den Saugfluss bei Aufforderung im splitlosen Betrieb zu
reduzieren! Anderenfalls kann Schwefelsaure oder Elektrolytlésung in das Schlauch-
system und nachfolgende Bauteile gesaugt werden und dort Schaden verursachen.

1. Inden Methodenparametern eines der folgenden Splitverhéltnisse (in %) auf der
Registerkarte PROZESS einstellen:

Messgas Splitverhéltnis
10 1:10
20 1:5

2. Folgende Gasfliisse miissen fiir die Arbeit mit Messgassplit eingestellt werden:
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Gasfliisse fiir Messungen mit Messgassplit
pump 0 Ar

max. (ca. 2,5 1/min) 11/min 2,4 1/min

Den Splitfaktor zunéchst aus einer vorhandenen Methode {ibernehmen und ihn an-
schlieBend neu ermitteln.

3. Die Proben auf Quarzschiffchen einwiegen.

Proben wie Altdl sollten beim Einwiegen im Quarzglasschiffchen auf ausgegliihten
Quarzsand aufgebracht und mit einer ausreichenden Menge Quarzsand abgedeckt
werden. Altéleinwaagen diirfen 50 mg nicht iberschreiten.

4. Die Messung mit einem Klick auf [MESSUNG STARTEN] starten.

5. Eine Analysengruppe wahlen oder neu erstellen, in der die Messdaten gespeichert
werden.

6. Eine Analysensequenz erstellen

= Der Probentabelle mit ﬂ' die gewiinschte Anzahl Proben hinzufiigen.

®=  Folgende Daten eingeben:

Spalte Beschreibung

ENTNAHMEPOSITION Position der Probe auf dem Probenrack

Die Belegung des Probenracks darf nur mit aufsteigender Positi-
onsnummer erfolgen. Sie muss jedoch nicht liickenlos erfolgen.

NAME Proben-ID
]

., HELS . .
Mit [IZZ1 kann eine automatische Proben-ID erzeugt werden.

ANALYSENTYP Auswahl des Analysentyps (PROBE, TAGESFAKTOR, AQS-MESSUNG oder
BEST. BW SCHIFFCHEN)

SOLLWERT Sollkonzentration fiir AQS-Standards

OPERANDEN Eingabe der Einwaage

= Den Probengeber bestiicken. Die Schaltflachen % und < | verwenden, um
das Probenrack in die gewiinschte Lage zu bewegen.

m Auf @ in der Sequenzzeile klicken, um die Sequenzzeile fiir die Analyse freizu-

schalten. Alle Sequenzzeilen kdnnen mit der Schaltflache @ freigeschaltet
werden.

v Fiir Analyse freigegebene Sequenzzeilen sind griin gefiillt.

7. Auf [MESSUNG STARTEN] klicken.

Die Probe wird im Argonstrom bei Temperaturen zwischen 300 und 600 °C pyroly-
siert (vordere Ofenzone). Die entstehenden Pyrolyseprodukte werden im Sauer-
stoffstrom bei 1000 °C vollstéandig oxidiert.

Probengeber FPG 48 = Wabhlen Sie ein geeignetes Programm fiir den Vorschub des Probengebers, dass

verwenden eine langere Verweilzeit im Aufwarmbereich am Ofeneingang beinhaltet.

m  Bei sehr reaktiven Proben nutzen Sie den optional erhéltlichen Flammensensor.
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VORSICHT

Beim Beschicken des Ofens und gleichzeitiger Beobachtung der Verbrennung ist das
Benutzen einer Schutzbrille erforderlich.

= Die Messung starten. Dann das Schiffchen in den Ofen schieben.

= Das Schiffchen bis kurz hinter die Gasschleuse in das Verbrennungsrohr schieben,
sodass sich die Mitte des Schiffchens in der Hohe des Frontbleches befindet. Das
Schiffchen kurz durchwéarmen lassen.

®  AnschlieBend das Schiffchen vorsichtig in die heiRe Zone des Verbrennungsofens
schieben. Dabei standig das Ende des Sauerstoffzufiihrungsrohrs beobachten. So-
bald es durch die Verbrennung der Pyrolysegase zu Leuchterscheinungen kommt,
das Schiffchen in der aktuellen Position halten. Ist das Leuchten abgeklungen, das
Schiffchen langsam weiterschieben. Bei erneutem Leuchten das Schiffchen wieder
anhalten usw., bis sich das Schiffchen vollstandig im Ofen befindet (Position ist
durch Anschlag des Probenvorschubs vorgegeben). In dieser Position werden die
fliichtigen Pyrolyseprodukte bei 1000-1100 °C verbrannt.

= Nach Uberfiihrung des Schiffchens in die heiRe Zone die Meldung auf dem Bild-
schirm mit [OK] bestatigen.

BEACHTE

Der Vortrieb des Schiffchens muss duBerst langsam erfolgen, damit die Pyrolysegase
langsam entstehen und vollstdndig verbrannt werden kdnnen. Ein zu schnelles Zufiih-
ren der Probe kann zu einer unvollstdndigen Verbrennung und so zum VerruBen des
Analysensystems und daraus resultierend zu falschen Messergebnissen fiihren.

v" Der Analysator beginnt mit der Abarbeitung der Analysensequenz. Es 6ffnet
sich das Fenster MESSUNG — ANALYSE. Die Messroutine mit Titrationsverzége-
rung beginnt.

6.4.6  Uberpriifung des Splitverhiltnisses

Das eingestellte Splitverhaltnis muss vor einer Messreihe mit einem Standard tiber-
prift und moégliche Abweichung korrigiert werden.

Folgende Standardkonzentrationen werden empfohlen:

Messzelle Standardkonzentration
+high concentration” 1 molare HCI
Jsensitive” 0,1 molare HCI

1. 50 pl des Standards auf Keramikmatte in einem Schiffchen in den heiflen Ofen
Uberfiihren.

2. Mit der Methode die Bestimmung durchfiihren:

®  Die Messung des Standards dreimal wiederholen und den Mittelwert bestim-
men.
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= Den Splitfaktor F berechnen:

F = ason/ast

ason erwarteter absoluter Cl-Gehalt in pg

a;;;  mittlerer absoluter Cl-Gehalt aus den 3 Standardmessungen

= Den berechneten Faktor in der Methode auf der Registerkarte KALIBRIERUNG im
Eingabefeld TAGESFAKTOR eintragen. Den Wert mit [UBERNEHMEN] fiir die fol-
genden Messungen {ibernehmen.

Fiir die Ermittlung eines neuen Splitfaktors muss in der Methode auf der Registerkarte
KALIBRIERUNG der Tagesfaktor auf den Wert 1 gesetzt werden.

6.4.7 Quarzschiffchen ausbrennen

Quarzschiffchen miissen ausgebrannt werden

= vor der ersten Verwendung
® nach der Reinigung von starken Verschmutzungen.

Dazu fiihren Sie die Messroutine mit leeren Quarzschiffchen aus.

6.5 TIC/TOC-Bestimmung mit Automatischem TIC-Feststoffmodul

6.5.1 Automatisches TIC-Feststoffmodul fiir die Analyse vorbereiten
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WARNUNG

Gefahr von elektrischem Kurzschluss! Im Verbrennungsofen HTS1500 treten trotz
Niederspannung (max. 24 V) sehr hohe elektrische Strome auf. Das Verbrennungsrohr
ist Teil der Abdeckung stromfiihrender Bauteile.

Schalten Sie den Analysator nur mit eingesetztem Verbrennungsrohr ein! Schalten Sie
den Analysator fiir Umbau und WartungsmafRnahmen am Verbrennungsrohr oder
Verbrennungsofen immer am Netzschalter auf der Geréateriickseite aus.

VORSICHT

Am heilRen Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Lassen Sie das Grundge-
rat vor dem Umbau lange genug abkiihlen!

Der TIC-Reaktor des Automatischen TIC-Feststoffmoduls besteht aus einem Quarzrohr
mit Eingdngen fiir Sdure und Sauerstoff sowie einem Messgasausgang. Das Quarzrohr
wird mit einer Kupplung an das Verbrennungsrohr aus Keramik montiert. Fiir die Ver-
bindung der beiden Rohre werden die folgenden Einzelteile bendtigt:

®  Grundkorper der Gasschleuse fiir C/S-Messungen (mit Dichtringen)
= Andruckring
= 2 Dichtringe

®  Réndelring
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1

Bild 46  Einzelteile fiir die Verbindung von TIC-Reaktor und Keramikrohr

1 Grundkérper der Gasschleuse 3 Dichtringe
(im Bild mit schwarzem Dichtring fiir Andruckring) 4 Randelring
2 Andruckring

Der Gasanschluss am Grundkérper (1 in Bild 46) bleibt bei Messungen mit dem Auto-
matischen TIC-Feststoffmodul frei. Grundkérper und Andruckring (2) werden gasdicht
miteinander verschraubt, sodass an dieser Stelle keine Umgebungsluft in das System
eindringen oder Messgas austreten kann.

1. Die Einzelteile der Kupplung fiir die Verbindung von
Keramikrohr und TIC-Reaktor zusammensetzen.

Den Randelring (4 in Bild 46) nur leicht anschrauben.

2. Die Kupplung mit 3 Innensechskantschrauben auf der
rechten Seite des multi EA 4000 montieren.

3. Die Staubfalle auf das Verbrennungsrohr aus Keramik
schieben. Keramikrohr mit Staubfalle iiber die Offnung
auf der linken Seite in den multi EA 4000 einsetzen.

Staubfalle dabei so ausrichten, dass der Gasstutzen
nach oben zeigt.

4, Messgasschlauch (Schlauch Nr. 1) an der Staubfalle
montieren.
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TIC-Reaktor und Proben-
geber anschlielRen

Keramikkaniile mit Dichtring

TIC-Reaktor aus Quarzglas
Pumpschlauch mit Anschluss an TIC-Reaktor
Schlauchpumpe

v s W N =

Réndelring
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Wenn sich das Rohr verhakt, in einer leichten Drehbe-
wegung, ohne Druck weiterschieben. Das Rohr fest in
die Dichtung der Gasschleuse einfiihren.

5. Beriihrungsschutz Staubfalle auf der linken Seite des
Grundgerats aufsetzen.

6. Das Hitzeschutzblech iiber der Gasschleuse anbringen.

7. Die 2 Abstandshalter vom multi EA 4000 abschrau-
ben.

8. Das Automatische TIC-Feststoffmodul rechts neben
das Grundgerat stellen. Das TIC-Feststoffmodul soweit
an die Wand des Grundgerates heranschieben, bis die
2 weiBen Abstandshalter am TIC-Feststoffmodul die
Geratewand beriihren.

9. Die elektrischen Verbindungen anschlie3en und die
Schlauchverbindungen tberpriifen (— siehe Abschnitt
"Automatisches TIC-Feststoffmodul aufstellen"S. 58).

. Den TIC-Reaktor (2) in die Kupplung schieben, bis er das

Keramikrohr beriihrt. Die Anschliisse des TIC-Reaktors
miissen dabei nach oben zeigen.

. Den TIC-Reaktor an der Kupplung befestigen. Dafiir den

Réndelring (5) vorsichtig festschrauben.

Beachte! Der Reaktor muss zentriert in der Kupplung sit-
zen.

Wenn sich der TIC-Reaktor auf diese Weise nicht einsetzen
lasst, den Randelring abschrauben. Den Réandelring und die
2 griinen Dichtringe auf den TIC-Reaktor aufschieben. TIC-
Reaktor so in die Kupplung einsetzen und festschrauben.

. Die Keramikkaniile mit Dichtring (1) auf den Anschluss mit

Schraubgewinde aufsetzen.

. Den Pumpschlauch in die Kassette der Schlauchpumpe (4)

einspannen.

Das Schlauchende mit Anschluss an den Reaktor (3) muss
dabei zum Reaktor hinzeigen.
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5. Die Keramikkaniile mit der roten Schraubkappe fixieren.

6. Uberpriifen, dass Dichtkegel, Dichtungen und Schraubkap-

pe auf dem Pumpschlauch montiert sind.

. Den Pumpschlauch handfest an die rote Schraubkappe

schrauben.
Beachte! Der TIC-Reaktor kann heiR werden. Verlegen Sie

den Pumpschlauch zur Schlauchpumpe so, dass er nicht
den heillen Reaktor beriihrt.

. Den Messgasausgang (1) mithilfe von Schlauch Nr. 72 mit

dem oberen Ende der Kiihlschlange auf der Riickseite des
TIC-Feststoffmoduls verbinden.

. Auf den Reaktorstutzen fiir das Tragergas (2) den

Schlauch fiir die Sauerstoffzufuhr (Nr. 17) schieben.

Beachte! Den Reaktor beim Anbringen der Schlduche stets
mit einer Hand abstiitzen. Bei zu starkem Druck auf den
Glaszylinder, kann der TIC-Reaktor brechen.

10. Die Saureflasche (3) in einer Auffangschale vor die Saure-

pumpe stellen.

11. Das Ende des Pumpschlauchs iiber eine der Offnungen in

der Schraubkappe in die Saureflasche einfiihren.
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12.Den weillen PTFE-Ring auf das Ende des TIC-Reaktors
schieben.

13.Den Probengeber FPG 48 aufstellen und mit der Schiff-
chenablage nachriisten (— siehe Abschnitt "Probengeber
FPG 48 aufstellen und justieren"S. 64).

Probengeber an das TIC-Feststoffmodul heranschieben.
Der TIC-Reaktor mit dem PTFE-Ring liegt dabei auf der
Kante des Probengebers auf.

Zwischen dem TIC-Reaktor und dem Probengeber muss ein
Spalt von 2-4 mm bleiben, um Spannungen durch die
thermische Ausdehnung des Keramikrohrs zu vermeiden.

14.Den Probengeber so ausrichten, dass das Keramikschiffchen gerade in den Reaktor
und bei TOC-Messungen weiter in den Ofen geschoben werden kann.

15. Rechts neben dem FPG 48 unter die Abwurfschiene einen Behalter fiir die ge-
brauchten Keramikschiffchen bereitstellen.

6.5.2 Bendtigte Reagenzien

Fiir die TIC-Bestimmung werden folgende Reagenzien benétigt:
= 40%ige ortho-Phosphorséure (fiir empfohlene Differenzmethode)

= 10%ige Salzsdure fiir TOC-Bestimmungen (fiir Direktmethode)

6.5.3 TIC-Bestimmung mit Automatischem TIC-Feststoffmodul

VORSICHT

Im Betrieb des Probengebers besteht Verbrennungsgefahr am heifRen Schiffchen und
Keramikhaken! Nach dem Herausziehen aus dem Ofen sind Schiffchen und Haken
noch lange heil.

VORSICHT

Quetschgefahr am Probengeber! Der Probengeberarm, der Greifer und das Schiffchen-
Karussell bewegen sich wahrend des Einschaltens und der Initialisierung sowie im
Messbetrieb. Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht die Hande zu quetschen.

Beim Bestiicken des Probengebers: Offnen Sie die Abdeckung erst, wenn sich das
Schiffchen-Karussell nicht mehr bewegt.

1. Die Saureflasche des TIC-Feststoffmoduls mit ortho-Phosphorsaure fiillen.

2. Das Grundgerat multi EA 4000, das C/S-Modul, das Automatische TIC-
Feststoffmodul und den Probengeber FPG 48 einschalten. Darauf achten, das
Grundgerat sowohl am Netzschalter auf der Riickseite als auch am Ein/Aus-
Schalter an der Frontseite anzuschalten.

v Die Statuslampen an den Geratefronten leuchten.

Ein eventuell vorhandenes Cl-Modul nicht einschalten.
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3. Das Programm multiWin starten.

4, Zwischen den verschiedenen Analysator-Modulen wechseln. Dafiir zunéchst die
Sensorik aktivieren:

= Den Menipunkt GERAT » GERAT BEARBEITEN wahlen.
m  ("in der Liste ELEMENTE aktivieren.
®  In der Liste VERBRENNUNGSROHR auf KERAMIKROHR (CS) klicken.
®  Als ZUSTANDSFORM die Option FEST aktivieren.
= Die Option ABWURFSCHIENE aktivieren.
5. Das System mit einem Klick auf [ANALYSENGERAT INITIALISIEREN] initialisieren.

6. Eine Methode laden (Meniipunkt METHODE » METHODE AKTIVIEREN) oder eine neue
Methode erstellen (Meniipunkt METHODE » METHODE NEU).

Den Parameter TIC auswéhlen (nur TIC-Gehalt bestimmen).

7. Nach der Einlaufzeit folgende Gasfliisse einstellen:

pump 0, Ar/0;

ca.1,7 I/min 2,5 1/min 1,5 I/min

entspricht SoLL = 100 + 10
im STATUS-Fenster

Argon wird fiir den Betrieb nicht benétigt, am Rotameter ,Ar/0," liegt automatisch
Sauerstoff an.

Das Analysensystem hat jetzt Zeit, sich zu konditionieren.

Sollte der Saugfluss stark abweichen oder sich spater verdndern, den Saugfluss am
Ventil ,pump” des multi EA 4000 nachstellen.

8. Die Probe auf ein Keramikschiffchen einwiegen. Die Einwaage fiir die TIC-
Bestimmung darf maximal 50 mg betragen. Die Probe mit etwas ausgegliihtem
Quarzsand abdecken. Der Quarzsand verbessert die Benetzung der Probe mit Séu-
re.

9. Die Messung mit einem Klick auf [MESSUNG STARTEN] starten.

10. Eine Analysengruppe wahlen oder neu erstellen, in der die Messdaten gespeichert
werden.

11. Eine Analysensequenz erstellen.

= Der Probentabelle mit ﬂ die gewiinschte Anzahl Proben hinzufiigen.

= Folgende Daten eingeben:

Spalte Beschreibung

ENTNAHMEPOSITION Position der Probe auf dem Probenrack
Die Belegung des Probenracks darf nur mit aufsteigender
Positionsnummer erfolgen. Sie muss jedoch nicht liickenlos
erfolgen.

NAME Proben-1D
CH[ ]

HOP
Mit L1271 kann eine automatische Proben-ID erzeugt wer-
den.
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ANALYSENTYP Auswahl des Analysentyps (PROBE, TAGESFAKTOR, KALIBRIER-
MESSUNG, AQS-MESSUNG oder BEST. BW SCHIFFCHEN)

SOLLWERT Sollkonzentration fiir Kalibrierstandards oder AQS-Standard

OPERANDEN Eingabe der Einwaage

= Den Probengeber bestiicken. Die Schaltflachen % und < | verwenden, um
das Probenrack in die gewiinschte Lage zu bewegen.

s Auflin der Sequenzzeile klicken, um Sequenzzeile fiir die Analyse freizu-

schalten. Alle Sequenzzeilen kdnnen mit der Schaltflache @ freigeschaltet
werden.

v' Fiir Analyse freigegebene Sequenzzeilen sind griin gefiillt.

12. Auf [MESSUNG STARTEN] klicken.

v Der Analysator beginnt mit der Abarbeitung der Analysensequenz. Es 6ffnet
sich das Fenster MESSUNG — ANALYSE.

= Die Schiffchenaufnahme nimmt ein Schiffchen vom Probenrack und legt es auf
dem Keramikhaken ab.

= Der Keramikhaken schiebt das Schiffchen in den TIC-Reaktor. Sobald das
Schiffchen die Position unter der Keramikkaniile erreicht hat, beginnt automa-
tisch die Sdurezugabe. Wéhrend des langsamen Schiffchenvorschubs wird die
gesamte Probe mit Saure versetzt.

= Das Messgas mit dem ausgetriebenen TIC wird iiber die Messgastrocknung und
-reinigung des Automatischen TIC-Feststoffmoduls zum Detektor im C/S-
Modul geleitet. Durch die Zufuhr von Sauerstoff am Eingang des TIC-Reaktors
wird verhindert, dass Messgas durch den offenen Eingang entweicht.

6.5.4 TOC-Bestimmung nach Differenzmethode mit Automat. TIC-Feststoffmodul
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VORSICHT

Im Betrieb des Probengebers besteht Verbrennungsgefahr an heif3en Schiffchen und
Keramikhaken! Nach dem Herausziehen aus dem Ofen sind Schiffchen und Haken
noch lange heil.

VORSICHT

Quetschgefahr am Probengeber! Der Probengeberarm, der Greifer und das Schiffchen-
Karussell bewegen sich wahrend des Einschaltens und der Initialisierung sowie im
Messbetrieb. Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht die Hande zu quetschen.

Beim Bestiicken des Probengebers: Offnen Sie die Abdeckung erst, wenn sich das
Schiffchen-Karussell nicht mehr bewegt.

Es handelt sich hier um die empfohlene Methode.

1. Die Saureflasche des TIC-Feststoffmoduls mit 40%iger ortho-Phosphorsaure fiillen.
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Das Grundgerat multi EA 4000, das C/S-Modul, das Automatische TIC-Feststoff-
modul und den FPG 48 einschalten. Darauf achten, das Grundgerat sowohl am
Netzschalter an der Riickseite als auch am Ein/Aus-Schalter an der Frontseite an-
zuschalten.

v Die Statuslampen an den Geréatefronten leuchten.

Ein eventuell vorhandenes Cl-Modul nicht einschalten.
Das Programm multiWin starten.

Zwischen den verschiedenen Analysator-Modulen wechseln. Dafiir zunéchst die
Sensorik aktivieren:

= Den Menipunkt GERAT » GERAT BEARBEITEN wahlen.

m  ("in der Liste ELEMENTE aktivieren.

= |n der Liste VERBRENNUNGSROHR auf KERAMIKROHR (CS) klicken.

®  Als ZUSTANDSFORM die Option FEST aktivieren.

= Die Option ABWURFSCHIENE aktivieren.

Das System mit einem Klick auf [ANALYSENGERAT INITIALISIEREN] initialisieren.

Eine Methode laden (Men(lipunkt METHODE » METHODE AKTIVIEREN) oder eine neue
Methode erstellen (Meniipunkt METHODE » METHODE NEU).

Den Parameter TOC auswaéhlen.

Nach der Einlaufzeit folgende Gasflisse einstellen:

pump 0 Ar/0;

ca.1,7 I/min 2,5 1/min 1,5 I/min
entspricht SoLL =100 + 10
im STATUS-Fenster

Das Analysensystem hat jetzt Zeit, sich zu konditionieren.

Sollte der Saugfluss stark abweichen oder sich spéter verdndern, den Saugfluss am
Ventil ,pump” des multi EA 4000 nachstellen.

Die Probe auf 2 Keramikschiffchen einwiegen.

Die Einwaage auf Schiffchen 1 fiir die TIC-Bestimmung darf maximal 50 mg betra-
gen. Die Probe mit etwas ausgegliihtem Quarzsand abdecken. Der Quarzsand ver-
bessert die Benetzung der Probe mit Saure.

Die Messung mit einem Klick auf [MESSUNG STARTEN] starten.

10. Eine Analysengruppe erstellen oder wahlen, in der die Messdaten gespeichert wer-

den.

11.Eine Analysensequenz erstellen.

= Der Probentabelle mit ﬂ die gewiinschte Anzahl Proben hinzufiigen.

= Folgende Daten eingeben:

Spalte Beschreibung

ENTNAHMEPOSITION Position der Probe auf dem Probenrack

Die Belegung des Probenracks darf nur mit aufsteigender Positi-
onsnummer erfolgen. Sie muss jedoch nicht liickenlos erfolgen.
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NAME Proben-ID
E[]
HOE
Mit [IZ71 kann eine automatische Proben-ID erzeugt werden.
ANALYSENTYP Auswahl des Analysentyps (PROBE, TAGESFAKTOR, KALIBRIERMESSUNG,
AQS-MESSUNG oder BEST. BW SCHIFFCHEN)
SOLLWERT Sollkonzentration fiir Kalibrierstandards oder AQS-Standard
OPERANDEN Eingabe der Einwaage

Den Probengeber bestiicken. Die Schaltflachen % und < | verwenden, um
das Probenrack in die gewiinschte Lage zu bewegen.

Auf [ in der Sequenzzeile klicken, um die Sequenzzeile fiir die Analyse freizu-

schalten. Alle Sequenzzeilen kédnnen mit der Schaltflache @ freigeschaltet
werden.

Fir Analyse freigegebene Sequenzzeilen sind griin gefiillt.

12. Auf [MESSUNG STARTEN] klicken.

Der Analysator beginnt mit der Abarbeitung der Analysensequenz. Es 6ffnet
sich das Fenster MESSUNG — ANALYSE.

Die Schiffchenaufnahme nimmt das Schiffchen 1 vom Probenrack und legt es
auf dem Keramikhaken ab.

Der Keramikhaken schiebt das Schiffchen in den TIC-Reaktor. Sobald das
Schiffchen die Position unter der Keramikkaniile erreicht hat, beginnt automa-
tisch die Sdurezugabe. Wahrend des langsamen Schiffchenvorschubs wird die
gesamte Probe mit Saure versetzt.

Das Messgas mit dem ausgetriebenen TIC wird liber die Messgastrocknung und
-reinigung des Automatischen TIC-Feststoffmoduls zum Detektor im C/S-
Modul geleitet.

Danach wird das Schiffchen 1 aus dem TIC-Reaktor herausgezogen und auf der
Abwurfschiene abgelegt.

Der Probengeber nimmt das Schiffchen 2 mit der gleichen Probe vom Proben-
rack und schiebt es direkt in die heiBe Zone des Ofens. Hier erfolgt die Ver-
brennung im Sauerstoffstrom. Auf diese Weise wird der gesamte Kohlenstoff-
gehalt (TC) bestimmt.

AbschlieBend wird die Differenz der beiden Messwerte (TC-TIC) gebildet und
als TOC-Ergebnis im Programm ausgegeben.

Wahrend langerer Messpausen kann die Gaszufuhr im Programm multiWin herunter-
geregelt werden, wodurch entsprechend Gas gespart wird. Es muss aber rechtzeitig
(ca. 10 min) vor Messstart die Gaszufuhr wieder gewdhrleistet sein.
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6.5.5 TOC-Messung mit Direktbestimmung

VORSICHT

Im Betrieb des Probengebers besteht Verbrennungsgefahr an heif3en Schiffchen und
Keramikhaken! Nach dem Herausziehen aus dem Ofen sind Schiffchen und Haken
noch lange heil.

VORSICHT

Quetschgefahr am Probengeber! Der Probengeberarm, der Greifer und das Schiffchen-
Karussell bewegen sich wahrend des Einschaltens und der Initialisierung sowie im
Messbetrieb. Halten Sie ausreichend Abstand, um sich nicht die Hande zu quetschen.

Beim Bestiicken des Probengebers: Offnen Sie die Abdeckung erst, wenn sich das
Schiffchen-Karussell nicht mehr bewegt.

BEACHTE

Fiir die TOC-Messung mit dem Automatischen TIC-Feststoffmodul ist die Differenzme-
thode zu bevorzugen. Bei der Direktmethode werden das Verbrennungsrohr, die Halo-
genidfalle und die Detektoren mit Sdure belastet, was zu Verschleil3 fiihrt.

Verwenden Sie zum Austreiben des TIC aus der Probe nur HCI-S&ure. Phosphorsaure
ist fir die direkte Bestimmung des TOC ungeeignet.

Fiihren Sie eine Messung wie folgt durch:
1. Die Saureflasche mit 10%iger Salzsaure fiillen.

2. Das Grundgerat multi EA 4000, das C/S-Modul, das Automatische TIC-
Feststoffmodul und den FPG 48 einschalten. Darauf achten, das Grundgerét so-
wohl am Netzschalter an der Riickseite als auch am Ein/Aus-Schalter an der Front-
seite anzuschalten.

v Die Statuslampen an den Gerétefronten leuchten.

Ein eventuell vorhandenes Cl-Modul nicht einschalten.
3. Das Programm multiWin starten.

4. Zwischen den verschiedenen Analysator-Modulen wechseln. Dafiir zunéchst die
Sensorik aktivieren:

®  Den Meniipunkt GERAT P GERAT BEARBEITEN wéhlen.
m  ("in der Liste ELEMENTE aktivieren.
®  In der Liste VERBRENNUNGSROHR auf KERAMIKROHR (CS) klicken.
®  Als ZUSTANDSFORM die Option FEST aktivieren.
= Die Option ABWURFSCHIENE aktivieren.
5. Das System mit einem Klick auf [ANALYSENGERAT INITIALISIEREN] initialisieren.

6. Eine Methode laden (Meniipunkt METHODE » METHODE AKTIVIEREN) oder eine neue
Methode erstellen (Meniipunkt METHODE » METHODE NEU).

Den Parameter IC/OC auswaéhlen.

7. Nach der Einlaufzeit folgende Gasfliisse einstellen:
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pump 0, Ar/0;

ca.1,7 I/min 2,5 1/min 1,5 I/min

entspricht SoLL = 100 + 10
im STATUS-Fenster

Das Analysensystem hat jetzt Zeit, sich zu konditionieren.

Sollte der Saugfluss stark abweichen oder sich spéter verdndern, den Saugfluss am
Ventil ,pump” des multi EA 4000 nachstellen.

8. Die Probe auf ein Keramikschiffchen einwiegen.
9. Die Messung mit einem Klick auf [MESSUNG STARTEN] starten.

10. Eine Analysengruppe wahlen oder neu erstellen, in der die Messdaten gespeichert
werden.

11.Eine Analysensequenz erstellen.

= Der Probentabelle mit @ die gewiinschte Anzahl Proben hinzufiigen.

®  Folgende Daten eingeben:

Spalte Beschreibung

ENTNAHMEPOSITION Position der Probe auf dem Probenrack

Die Belegung des Probenracks darf nur mit aufsteigender
Positionsnummer erfolgen. Sie muss jedoch nicht liickenlos

erfolgen.
NAME Proben-ID
)
Mit L1271 kann eine automatische Proben-ID erzeugt wer-
den.
ANALYSENTYP Auswahl des Analysentyps (PROBE, TAGESFAKTOR, KALIBRIER-

MESSUNG, AQS-MESSUNG oder BEST. BW SCHIFFCHEN)
SOLLWERT Sollkonzentration fiir Kalibrierstandards oder AQS-Standard

OPERANDEN Eingabe der Einwaage

= Den Probengeber bestiicken. Die Schaltflachen % und < | verwenden, um
das Probenrack in die gewiinschte Lage zu bewegen.

»  Aufl@in der Sequenzzeile klicken, um die Sequenzzeile fiir die Analyse freizu-

schalten. Alle Sequenzzeilen kdnnen mit der Schaltflache @ freigeschaltet
werden.

v' Fiir Analyse freigegebene Sequenzzeilen sind griin gefiillt.

12. Auf [MESSUNG STARTEN] klicken.
v Der Analysator beginnt mit der Abarbeitung der Analysensequenz. Es 6ffnet
sich das Fenster MESSUNG — ANALYSE.
= Die Schiffchenaufnahme nimmt ein Schiffchen vom Probenrack und legt es auf

dem Keramikhaken ab.

m  Der Keramikhaken schiebt das Schiffchen in den TIC-Reaktor. Sobald das
Schiffchen die Position unter der Keramikkaniile erreicht hat, beginnt automa-
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tisch die Sdurezugabe. Wéhrend des langsamen Schiffchenvorschubs wird die
gesamte Probe mit Saure versetzt.

= Das Messgas mit dem ausgetriebenen TIC wird iiber die Messgastrocknung und
-reinigung des Automatischen TIC-Feststoffmoduls zum Detektor im C/S-
Modul geleitet.

®  Dasselbe Schiffchen wird anschlieRend weiter in den Ofen geschoben um den
TOC (nach Entfernen des TIC) durch Verbrennen im Sauerstoffstrom zu be-
stimmen.

6.6  TIC-Bestimmung mit dem Manuellen TIC-Feststoffmodul

6.6.1 Manuelles TIC-Feststoffmodul und Analysator vorbereiten

Das Manuelle TIC-Feststoffmodul funktioniert nur in Verbindung mit dem C/S-Modul.
Das Messgas wird hier nicht mit der Pumpe des Grundgerates durch den Detektor ge-
saugt, sondern im geschlossenen System mit Sdure ausgetrieben und mit dem Tréger-
gas (Sauerstoff) zum Detektor gefiihrt.

1. Den Anschluss ,pump” und ,analyte” zwischen multi EA 4000 und C/S-Modul 16-
sen. (Alle anderen Anschliisse kénnen bestehen bleiben).

2. Die Verschlauchung tiberprifen, siehe Schlauchplan (Bild 38 S. 62 und Bild 39
S. 63).

3. Das Manuelle TIC-Feststoffmodul mit dem C/S-Modul verbinden:

Anschliisse C/S-Modul Ziel

PC = USB-Anschluss fiir den Anschluss an den Computer
Jscale” = externe Waage (optional)

Buchse fiir Netzstecker = Netzanschluss

Anschluss ,analyte” = TIC-Modul ,analyte”

weitere Anschliisse TIC-Modul

,02" = Gasanschluss Sauerstoff mit Schnellkupplung

Sauerstoffvordruck auf 200 - 400 kPa
(29 - 58 psi) einstellen.

Buchse fiir Netzstecker = Netzanschluss

BEACHTE

Unterbrechen Sie auf jeden Fall den Anschluss ,pump” zwischen C/S-Modul und multi
EA 4000. Anderenfalls konnte Phosphorsédure durch das System gesaugt und die De-
tektoren beschadigt werden.

Fiir C/S-Messungen muss die Verbindung der Anschliisse ,pump” wieder hergestellt
werden.
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Verwenden Sie fiir die Analysen nur trockene 50-ml-Erlenmeyerkolben mit einem
Normschliff NS 29/32.

Die Probe sollte moglichst fein zerrieben und homogen sein.

Neben den Sicherheitshinweisen fiir den Analysator multi EA 4000 im Abschnitt
"Sicherheitshinweise"S. 10 gelten folgende Hinweise speziell fiir den Betrieb des ma-
nuellen Feststoffmoduls:

VORSICHT

Im ReaktorgefaR und in den Schlduchen der Sdurezufuhr befindet sich Phosphorséure!
Phosphorsdure reizt Augen, Haut und Schleimhéaute!

Mit dem Dispenser langsam dosieren, um einen Uberdruck zu vermeiden!

Tragen Sie Schutzhandschuhe und Schutzbrille beim Umgang mit konzentrierter Phos-
phorsaure! Spiilen Sie benetzte Haut sofort mit Wasser ab.

VORSICHT

Beachten Sie bei Betrieb des Magnetriihrwerks Folgendes:

m  Heizplatte nicht ohne Aufsicht betreiben!

= (berhitzung des Sdurebads vermeiden! Maximale Temperatur auf 80 °C begrenzen.

®  Glaskolben in die Mitte der Heizplatte stellen, sodass der Magnet nicht an die Kol-
benwand schlagt.

®  Rihrgeschwindigkeit des Magneten nicht zu hoch einstellen.

1. Die Saureflasche mit 40-50 %iger Phosphorsdure fiillen. Die Saureflasche in den
Kunststoffeinsatz im oberen Gehé&use stellen.

2. Den Dispenser auf die Flasche schrauben. Den saurefiihrenden Schlauch am Ventil
und am TIC-Kopf anschlieRen.

3. Das Grundgerat multi EA 4000, das C/S-Modul und das Manuelle TIC-Feststoff-
modul einschalten. Darauf achten, das Grundgerat sowohl am Netzschalter auf der
Riickseite als auch am Ein/Aus-Schalter an der Frontseite anzuschalten.

v Die Statuslampen an den Geréatefronten leuchten.

4. Die Heizplatte einschalten.

Die Temperatur mit dem linken Drehschalter der Heizplatte regeln. Es wird eine
Temperatureinstellung von ca. 80 °C empfohlen. Wird die Temperatur zu hoch ge-
wahlt, verdampft zu viel Wasser, bei zu niedriger Temperatur dauert die Reaktion
langer.

5. Das Programm multiWin starten.

6. Zwischen den verschiedenen Analysator-Modulen wechseln. Dafiir zunéchst die
Sensorik aktivieren:

= Den Menipunkt GERAT P GERAT BEARBEITEN wahlen.
= Die zu analysierenden ELEMENTE aktivieren.

= |n der Liste VERBRENNUNGSROHR die Option KERAMIKROHR (CS) aktivieren.
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®  Als ZUSTANDSFORM die Option FEST aktivieren.
= Die Option TIC (HAND) aktivieren.
7. Das System mit einem Klick auf [ANALYSENGERAT INITIALISIEREN] initialisieren.

8. Eine Methode laden (Meniipunkt METHODE » METHODE AKTIVIEREN) oder eine neue
Methode erstellen (Meniipunkt METHODE » METHODE NEU) mit dem Parameter TIC
(nur TIC-Gehalt bestimmen).

In der Methode auf der Karte PROZESS die Ofentemperatur auf einen Wert von 0 °C
einstellen. Dadurch wird der Verbrennungsofen nicht Giberwacht und der Analysa-
tor wird fiir die Messung freigegeben.

9. Den Sauerstofffluss am Ventil auf 16 I/h einstellen.
10. Die fein zerriebene Probe in den Erlenmeyerkolben einwiegen.

Die Probe darf bei der Uberfiihrung nicht an der Kolbenwand haften bleiben. Nur
der Boden des Erlenmeyerkolbens wird mit Sdure bedeckt. An den Wanden anhaf-
tende Probeanteile gehen fiir die Analyse verloren.

11.Den Magnetriihrstab vorsichtig in den Erlenmeyerkolben legen und den Kolben in
die Mitte der Heizplatte stellen.

12.Den TIC-Kopf auf den Kolben aufsetzen. Kolben und TIC-Kopf drehen und beide
leicht gegeneinander driicken. Die Schliffverbindung muss gasdicht sein, damit
kein Messgas verloren geht.

13.Die Messung mit einem Klick auf [MESSUNG STARTEN] starten.

14.Eine Analysengruppe wahlen oder neu erstellen, in der die Messdaten gespeichert
werden.

15.Eine Analysensequenz erstellen.

= Der Probentabelle mit @ die gewiinschte Anzahl Proben hinzufiigen.

= Folgende Daten eingeben:

Spalte Beschreibung

NAME Proben-ID
T8I ]

ELP . .
Mit L1271 kann eine automatische Proben-ID erzeugt werden.

ANALYSENTYP Auswahl des Analysentyps (PROBE, TAGESFAKTOR, KALIBRIER-
MESSUNG, AQS-MESSUNG oder BEST. BW SCHIFFCHEN)

SOLLWERT Sollkonzentration fiir Kalibrierstandards oder AQS-Standard

OPERANDEN Eingabe der Einwaage

s Auflin der Sequenzzeile klicken, um die Sequenzzeile fiir die Analyse freizu-

schalten. Alle Sequenzzeilen kdnnen mit der Schaltflache @ freigeschaltet
werden.

v Fir Analyse freigegebene Sequenzzeilen sind griin gefiillt.

16. Auf [MESSUNG STARTEN] klicken.
17.Die Probeneinwaage in [mg] eingeben.

18. Auf die Bereitschaftsmeldung des Analysators warten. Vor Beginn der Messung
muss der Analysator mit Sauerstoff konditioniert sein. Dazu muss die Luft aus dem
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Kolben und Schlauchsystem verdréngt sein und nur noch Sauerstoff zum Detektor
gelangen. Je nach KolbengréRe kann dies bis zu 2 min dauern.

= Nach der Meldung BITTE MIT ,OK’ INTEGRATION STARTEN UND ANSCHLIEREND SAURE
DOSIEREN auf [OK] klicken.

®  Zunéachst 2 ml Phosphorsaure dosieren.

®=  Das Riithrwerk langsam auf Stufe 5 stellen. Die Probe darf dabei nicht an die
Kolbenwand geschleudert werden. Ruckartiges oder zu schnelles Bewegen des
Rihrers deshalb unbedingt vermeiden.

= GleichméRig 1-3mal jeweils 2 ml Sdure zugeben (in Abhéngigkeit von Kon-
zentration und Probenmenge).

= Danach das Ventil im Hahn der Dosierpumpe schlieRRen.

Da die Freisetzung des CO; auch von der Dosiergeschwindigkeit und der Riihrge-
schwindigkeit des Riihrmagneten abhéangt, bei jeder Messung immer den gleichen
Zyklus und die gleichen Geschwindigkeiten einhalten.

v Der Analysator beginnt mit der Abarbeitung der Analysensequenz. Es 6ffnet
sich das Fenster MESSUNG — ANALYSE.

19. Nach Ende der Messung den Rithrmagneten abstellen und den Kolben 6ffnen:
Den TIC-Kopf mit einer Drehbewegung I6sen. Den Stativarm nach oben fiihren,
nach hinten schwenken und in dieser Position arretieren.

20.Den Kolben reinigen und trocknen.

21.Wahrend Messpausen einen trockenen Erlenmeyerkolben an den TIC-Kopf an-
schlieBen. So wird die Sauerstoffspiilung (Konditionierung) erhalten und durch den
trockenen Gasfluss das Schlauchsystem von Feuchtigkeitsresten befreit.

22.Die Heizplatte auf konstanter Temperatur halten. Den Temperaturregler erst bei
ldngeren Messpausen abschalten.
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7  Wartung und Pflege

Wartung und Pflege des Analysators sind in diesem Kapitel nach den einzelnen Modu-
len getrennt beschrieben. Beachten Sie die Hinweise fiir alle in Ihrem System zusam-
mengeschlossenen Module.

7.1  Grundgerat multi EA 4000

Wartungsintervalle

WartungsmafBnahme Wartungsintervall
Gerat reinigen und pflegen wochentlich
Befestigungsschrauben auf festen Sitz priifen monatlich

Alle Schlauchverbindungen auf festen Sitz priifen wochentlich

7.1.1 Gerat reinigen und pflegen
m  Spritzer von Chemikalien (Sauren, Elektrolytlésungen) sofort mit Zellstoff abwi-
schen.
®  Gerdt mit einem feuchten Tuch reinigen.

= Sicherheitshinweise am Gerat nicht mit Losungsmitteln benetzen. Beschadigte
Sicherheitshinweise ersetzen.

7.1.2  Schlauchverbindungen priifen

Zum Anschluss der Schlduche an die einzelnen Komponenten (Halogenidfalle, Tro-
ckenrohr, Adsorptionsrohr usw.) werden Verschraubungen von unterschiedlicher Gré-
Re und Material verwendet.

Uberwurfmutter
Verschraubungsgrundkérper
konischer Dichtring
Uberwurfmutter

MW N R

Bild 47  Schlauchverbindung an der Halogenidfalle
= Die schmale Seite der konischen Dichtringe weist zum Schlauchende.
m  Ziehen Sie die Verschraubungen ohne Werkzeuge nur mit Hand fest an.

= Setzen Sie Uberwurfmuttern nur gerade auf die Gewinde und verkanten Sie sie
nicht.

= Achten Sie darauf, dass flexible Schlduche nicht verdreht oder abgeknickt werden.
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7.2 Betrieb mit C/S-Modul

Wartungsintervalle

7.2.1

Keramikrohr ausbauen

WartungsmafBRnahme

Keramikrohr auf Risse und sichtbare Bescha-
digung uberpriifen, bei Bedarf wechseln

Staubfalle Giberpriifen und reinigen
Staubfilter Giberpriifen, bei sichtbarer Ver-
schmutzung wechseln

Trocknungsmittel im Trockenrohr wechseln

Halogenidfalle erneuern

Keramikrohr liberpriifen und wechseln

multi EA 4000

Wartungsintervall

alle drei Monate

monatlich (abhéngig von der Verbrennung
und der Probenmatrix)

Monatlich (abhéngig von der Verbrennung
und der Probenmatrix)

bei Bedarf (Schwarzung oder Verklumpung
durch Feuchtigkeitsaufnahme)

wenn die Halfte der Kupferwolle oder die
Messingwolle verfarbt ist

WARNUNG

Gefahr von elektrischem Kurzschluss! Im Verbrennungsofen HTS1500 treten trotz
Niederspannung (max. 24 V) sehr hohe elektrische Strome auf. Das Verbrennungsrohr
ist Teil der Abdeckung stromfiihrender Bauteile.

Schalten Sie den Analysator nur mit eingesetztem Verbrennungsrohr ein! Schalten Sie
den Analysator fiir Umbau und Wartungsmafnahmen am Verbrennungsrohr oder
Verbrennungsofen immer am Netzschalter auf der Geréateriickseite aus.

VORSICHT

Am Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Nehmen Sie den Ausbau des
Verbrennungsrohres nur im kalten Betriebszustand vor bzw. lassen Sie das Gerat lange

genug abkiihlen (am besten tiber Nacht)!

abschalten.
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1. Das Grundgerat am Netzschalter ausschalten, den Netz-
stecker aus der Steckdose ziehen und die Gasversorgung

2. Auf der linken Seite des Grundgeréts mindesten 50 cm
Platz schaffen. Dafiir das Detektormodul zur Seite schie-
ben oder es nach hinten drehen, sodass die Offnung zur
Staubfalle frei wird.

3. Den Beriihrungsschutz von der Offnung abziehen. Die
Staubfalle ist nun sichtbar.
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12.

Zerbrochenes Kera-
mikrohr ausbauen

10.

11.

Den Messgasschlauch (Schlauch Nr. 1) von der Staubfal-
le I6sen.

Leicht an der Staubfalle ziehen, um sie zu l6sen.

Beachte! Die Staubfalle kann sich abrupt 16sen. Beim
Ziehen ggf. die Hand abstiitzen.

Es kann passieren, dass sich das Keramikrohr mit der
Staubfalle 16st. In diesem Fall Staubfalle mit Rohr vor-
sichtig in einer Drehbewegung aus dem Ofen herauszie-
hen.

Das Keramikrohr am gefasten Ende fassen und es vor-
sichtig drehen, um es zu 16sen. Das Rohr vorsichtig in ei-
ner Drehbewegung herausziehen.

. Wenn sich das Keramikrohr nicht |6st, die Gasschleuse

auf der rechten Seite des Grundgerats abschrauben. Da-
fir Zubehore (z.B. FPG 48) zur Seite schieben. Die drei
Innensechskantschrauben an der Schleuse 16sen.

Keramikrohr mit Gasschleuse iiber die Offnung in der
rechten Seite aus dem Grundgerat herausziehen.

Gasschleuse in einer Drehbewegung vom Keramikrohr
abziehen.

Den breiten, griinen Dichtring in der Gasschleuse (siehe
Pfeil) auf Risse oder spréde Stellen priifen.

Bei Bedarf Dichtring wechseln. Dafiir den Dichtring mit
einer Pinzette entnehmen und durch einen neuen Ring
ersetzen.

Die Quarzwolle aus dem Keramikrohr entfernen.

Wenn das Keramikrohr unvorsichtig aus dem Ofen entnommen wird, kann es in zwei
Stiicke zerbrechen. Das Keramikrohr kann auch beim Erhitzen im Ofen zerbrechen,

wenn z.B. durch Feuchtigkeitsspuren im Rohr Spannungen entstehen.

Wenn das Keramikrohr gebrochen ist, entfernt man mit der Staubfalle nur ein Bruch-
stiick des Rohrs aus dem Ofen. Das andere Bruchstiick muss iiber die Offnung fiir die

Gasschleuse entfernt werden:
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Keramikrohr reinigen

Keramikrohr einbauen

multi EA 4000

1. Auf der rechten Seite des Grundgerats Platz schaffen. Daflir Zubehér (Probengeber
FPG 48, Automatisches TIC-Feststoffmodul) zur Seite schieben.

2. Die 3 Befestigungsschrauben fiir die Gasschleuse l6sen und die Gasschleuse ab-
nehmen.

3. Die Bruchstiicke des Keramikrohrs aus dem Ofen entfernen.

Beachte! Die Heizelemente des Ofens diirfen bei der Entfernung von Bruchstiicken
nicht beschadigt werden!

1. Staube mit Druckluft aus dem Keramikrohr blasen. Ablagerungen mit einer Biirste
entfernen.

2. Das Keramikrohr mit Reinstwasser spiilen und griindlich trocknen lassen.

BEACHTE

Bei Restfeuchte besteht die Gefahr, dass das Keramikrohr beim Aufheizen im Ofen
zerspringt! Trocknen Sie das Keramikrohr nach der Reinigung griindlich, bevor Sie es
wiederverwenden.

1. Das Keramikrohr mit montierter Gasschleuse vorsichtig in die Offnung in der rech-
ten Seitenwand des Grundgerats schieben. Wenn ein Widerstand zu spiiren ist, das
Rohr in einer Drehbewegung bis zum Anschlag weiterschieben. Uber die Offnung
in der linken Seitenwand muss das gefaste Rohrende sichtbar sein.

2. Gasschleuse mit 3 Innensechskantschrauben am Grundgerét festschrauben. Der
Gasstutzen muss dabei zur Frontseite des Grundgerats zeigen. Sauerstoffschlauch
(Schlauch Nr. 17) an der Gasschleuse befestigen.

3. Die Staubfalle auf das Keramikrohr stecken. Die Staubfalle so ausrichten, dass der
Gasstutzen nach oben zeigt. Die Staubfalle in Richtung der Rohrachse leicht gegen
das Rohr driicken, bis die Staubfalle auf das Rohr rutscht und sich nicht weiter
schieben lasst.

4. Den Messgasschlauch (Schlauch Nr. 1) mit dem Gasstutzen an der Staubfalle ver-
binden.

5. Den Beriihrungsschutz Staubfalle in die Offnung in der linken Seitenwand des
Grundgerats schieben.

6. Detektormodul und Zubehére wieder neben dem Grundgerat platzieren.

7.2.2 Staubfalle reinigen
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WARNUNG

Gefahr von elektrischem Kurzschluss! Im Verbrennungsofen HTS1500 treten trotz
Niederspannung (max. 24 V) sehr hohe elektrische Strome auf. Das Verbrennungsrohr
ist Teil der Abdeckung stromfiihrender Bauteile.

Schalten Sie den Analysator nur mit eingesetztem Verbrennungsrohr ein! Schalten Sie
den Analysator fiir Umbau und Wartungsmafnahmen am Verbrennungsrohr oder
Verbrennungsofen immer am Netzschalter auf der Gerdteriickseite aus.
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Wartung und Pflege

VORSICHT

Am Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Nehmen Sie den Ausbau der
Staubfalle nur im kalten Betriebszustand vor bzw. lassen Sie das Gerat lange genug
abkiihlen (am besten iiber Nacht)!

Die Staubfalle ist zu reinigen:

= wenn sich gréRere Mengen an Staub im Staubfilter absetzen
= wenn der Pumpfluss abfallt, was ein Zeichen fiir eine Verstopfung ist

Uberpriifen Sie monatlich, ob der Staubfilter auf der Gerétefrontseite verschmutzt ist.
Ist dies der Fall, wechseln Sie den Staubfilter und reinigen Sie die Staubfalle.

Bild 48  Staubfilter

1. Auf der linken Seite des Grundgerats mindesten 50 cm
Platz schaffen. Dafiir das Detektormodul zur Seite schie-
ben oder es nach hinten drehen, sodass die Offnung zur
Staubfalle frei wird.

2. Den Beriihrungsschutz von der Offnung abziehen. Die
Staubfalle ist nun sichtbar.

3. Den Messgasschlauch (Schlauch Nr. 1) von der Staubfal-
le I6sen.

4. Leicht an der Staubfalle ziehen, um sie zu l6sen.

Beachte! Die Staubfalle kann sich abrupt 16sen. Beim
Ziehen ggf. die Hand abstiitzen.
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10.

11.

12.

13.

Die Staubfalle 6ffnen. Dafiir die 3 Innensechskant-
schrauben auf der Seite der Kiihlrippen I6sen.

Staube mit einem Pinsel aus dem Innenraum der Staub-
falle entfernen.

Die 2 Dichtringe priifen und bei Bedarf ersetzen.

Staubfalle mit Reinstwasser spiilen. Dabei auch den
Gasstutzen zunachst mit Reinstwasser, dann mit Ethanol
reinigen. Staubfalle griindlich trocknen lassen.

Staubfalle wieder zusammensetzen.

Die Staubfalle auf das Keramikrohr stecken und so aus-
richten, dass der Gasstutzen nach oben zeigt. Die Staub-
falle in Richtung der Rohrachse leicht gegen das Rohr
driicken, bis die Staubfalle auf das Rohr rutscht und sich
nicht weiter schieben lasst.

Den Messgasschlauch (Schlauch Nr. 1) mit dem Gasstut-
zen an der Staubfalle verbinden.

Den Beriihrungsschutz in die Offnung in der linken Sei-
tenwand des Grundgeréts schieben.

Detektormodul und Zubehére wieder neben dem Grund-
gerat platzieren.

7.2.3 Trocknungsmittel im Trockenrohr wechseln

114

VORSICHT

Gefahr der Reizung von Augen, Haut und Atemwegen! Tragen Sie beim Umgang mit
Magnesiumperchlorat geeignete Képerschutzmittel und vermeiden Sie beim Umfiillen
die Bildung von Stauben. Halten Sie Magnesiumperchlorat fern von einer Flamme. Das
Oxidationsmittel kann einen Brand verstarken.

Trockenrohre werden in folgenden Messanordnungen verwendet:
= (/S-Messung am Grundgerat multi EA 4000
®  TIC-Messung in den entsprechenden TIC-Feststoffmodulen

Das Trockenmittel muss bei sichtbarer Wasseraufnahme gewechselt werden. Auch
wenn Rul’ oder andere Partikel das Trockenmittel verfarben, muss es sofort gewech-
selt werden.
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~ 1. Die Schraubverschliisse am Glasrohr l6sen.
Beachte! Die Dichtungen diirfen nicht verloren
1 gehen und miissen in der gleichen Weise wieder
eingebaut werden.
‘\; 2
2. Das Trockenmittel und die Quarzwolle entfernen.
Das Trockenmittel fachgerecht entsorgen.

g
& 3. Das Glasrohr ausspiilen und trockenen lassen.

! 4. Ein Ende des Glasrohrs ca. 2 cm dick mit Quarz-
e 4 wolle verschliel3en.

5. Das Glasrohr mit 50-60 g frischem Trockenmittel
(Magnesiumperchlorat) befiillen.

6. Das Glasrohr fest einschrauben und es zuriick in
die Halterung driicken. Dabei die Schlduche nicht
knicken.

1, 6Schraubverschliisse
2, 5Halteklammern

3 Trocknungsmittel
(Magnesiumperchlorat)

4 Quarzwolle

7.2.4 Halogenidfalle erneuern

Halogenidfallen werden in folgenden Messanordnungen verwendet:
= TC-Messung am Grundgerat multi EA 4000
= (Cl-Messung im Cl-Modul

= TIC-Messung in den entsprechenden TIC-Feststoffmodulen

BEACHTE

Schaden an Optik- und Elektronikbauteilen (Detektoren, Flusssensoren) durch aggres-
sive Verbrennungsprodukte bei verbrauchter Kupferwolle in der Halogenidfalle!

Ersetzen Sie die gesamte Fiillung der Halogenidfalle spatestens dann, wenn die Hélfte
der Kupferwolle oder die Messingwolle verfarbt ist.
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1. Die roten Uberwurfmuttern vom U-Rohr abschrauben und das U-
Rohr aus den Klemmen (3) herausziehen.

2. Die verbrauchte Kupfer- und Messingwolle mit einer Pinzette oder
einem kleinen Haken aus dem U-Rohr herausziehen.

3. Das U-Rohr auf Risse kontrollieren.
Nur ein véllig intaktes U-Rohr wiederverwenden!

4. Falls erforderlich, das U-Rohr mit Reinstwasser ausspiilen und es gut
trocknen lassen.

5. Das U-Rohr mit der neuen Kupfer- und Messingwolle mit Hilfe einer
Pinzette oder einem kleinen Haken fiillen.

Den gesamten Inhalt des U-Rohrs ersetzen. Beim Fiillen der Halo-
genidfalle darauf achten, dass die Kupfer- und Messingwolle nicht zu
fest gestopft ist und keine gréReren Hohlrdume entstehen.

6. Die Kupfer- und Messingwolle mit Baumwollwatte abdecken.

7. Den Gaseingang (Schlauch Nr. 4) am Schenkel mit Kupferwolle und
den Gasausgang (Schlauch Nr. 5) am Schenkel mit Messingwolle an-
schrauben.

8. Das gefiillte U-Rohr vorsichtig in die Klemmen driicken.

Gaseingang (Schlauch Nr. 4)

Gasausgang (Schlauch Nr. 5)
Klemme
Messingwolle

v s W N =

Kupferwolle

7.3 Betrieb mit ClI-Modul

Wartungsintervalle

WartungsmafRRnahme Wartungsintervall

Spritzer von Chemikalien vom Gehé&use sofort

entfernen

Verbrennungsrohr kontrollieren und ggf. nach ca. 100 Betriebsstunden
wechseln

Messzelle reinigen mind. wochentlich,

Empfehlung: bei Elektrolytwechsel auswischen
Elektrolytlésung wechseln bei Bedarf, mind. 1 mal pro Messtag

Wechsel der Schwefelsdure bei Abnahme der Schwefelsaure unter 70 %,
d.h. wenn das Saurevolumen um 1/3 zunimmt

Halogenidfalle erneuern wenn die Halfte der Kupferwolle oder die Mes-
singwolle verfarbt ist

Adsorptionsmittel erneuern wochentlich (alle 40 Betriebsstunden)
Die Kupfer- und Messingwolle in der Halogenidfalle wechseln Sie analog zum Wechsel

der Halogenidfalle im Grundgerat multi EA 4000 (— siehe Abschnitt "Halogenidfalle
erneuern"S. 115).
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7.3.1 Schwefelsdaure wechseln/Schwefelsdauregefal reinigen

WARNUNG

Die im Schwefelsduregefal? als Trockenmittel verwendete konzentrierte Schwefelsdure
kann schwere Veratzungen verursachen!

Tragen Sie bei Arbeiten am Schwefelsduregefal’ entsprechende Schutzkleidung.

1. Die Glasolive (1) aus dem Schwefelsduregefal3 ziehen.

2. Bei Verwendung eines GeféRes mit Splitabgang:
Den schwarzen Schlauch (3) vom Bypass des Schwefel-
sduregefaRes abziehen.

3. Das Schwefelsduregefal’ halten, die Gabelklemme (2)
abnehmen und die Kugelschliffverbindung trennen.

4. Das Schwefelsduregefald vorsichtig aus der Auffangwanne
entnehmen.

5. Die Schwefelsdure entsorgen. Dabei die Vorschriften zum
Umgang mit konzentrierter Schwefelsdure beachten.

6. Das Schwefelsduregefal} mit einer geringen Menge frischer Schwefelsaure spiilen.
Bei starker Verschmutzung das Schwefelsduregefa mehrmals mit Reinstwasser
spiilen und es vollstédndig trocknen lassen.

7. Das Schwefelsauregefall mit 12-15 ml konz. Schwefelsaure fiillen und es entspre-
chend Abschnitt "SchwefelsduregefaR anschlielen"S. 85 wieder anschlieBen.

7.3.2 Verbrennungsrohr aus Quarzglas warten/wechseln

WARNUNG

Gefahr von elektrischem Kurzschluss! Im Verbrennungsofen HTS1500 treten trotz
Niederspannung (max. 24 V) sehr hohe elektrische Stréme auf. Das Verbrennungsrohr
ist Teil der Abdeckung stromfiihrender Bauteile.

Schalten Sie den Analysator nur mit eingesetztem Verbrennungsrohr ein! Schalten Sie
den Analysator fiir Umbau und Wartungsmafnahmen am Verbrennungsrohr oder
Verbrennungsofen immer am Netzschalter auf der Geréateriickseite aus.

WARNUNG

Die im Schwefelsduregefal’ als Trockenmittel verwendete konzentrierte Schwefelsdure
kann schwere Veratzungen verursachen!

Tragen Sie bei Arbeiten am Schwefelsduregefal’ entsprechende Schutzkleidung.

117



Wartung und Pflege multi EA 4000

VORSICHT

Am Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Lassen Sie vor Ausbau des Ver-
brennungsrohres das Gerat lange genug abkiihlen!

BEACHTE

Durch Alkalisalze (HandschweiB) treten beim Aufheizen des Verbrennungsofens Kris-
tallisationen im Quarzglas auf, die die Lebensdauer des Verbrennungsrohres verkiir-
zen.

Beriihren Sie das gereinigte Verbrennungsrohr moglichst nicht mit der Hand. Tragen
Sie zur Montage der Schleuse auf das Verbrennungsrohr Schutzhandschuhe.

Reinigen Sie ggf. das Verbrennungsrohr vor dem Einsetzen in den Verbrennungsofen
von auBen mit Ethanol.

1. Das Grundgerdt am Netzschalter ausschalten, den
Netzstecker aus der Steckdose ziehen und die Gas-
versorgung abschalten.

2. Die Glasolive aus dem Schwefelsduregefal} ziehen.

Bei Verwendung des SicherheitsgefalRes:
Den schwarzen Schlauch vom Bypass des Schwefel-
sduregefaBes abziehen.

3. Das SchwefelsduregefaR halten, die Gabelklemme
(1) entfernen und die Kugelschliffverbindung zwi-
schen dem Gasabgang des Quarzrohrs und dem
Schwefelsduregefal’ [6sen.

4. Das SauregefaR vorsichtig abnehmen und leeren.

5. Den Gasschlauch vom Gaseingangsstutzen des

1 Gabelklemme Quarzrohrs (2) abziehen.

2 Stutzen fir Sauerstoffzufuhr Bei Verwendung des Flammensensors: Den Flam-
3 Anschluss fir Argon mensensor abschrauben (— siehe Abschnitt
"Flammensensor anschlieRen (optional) "S. 85).

6. Die Uberwurfmutter am Argonanschluss der Gas-
schleuse (3) I6sen und den Schlauch abziehen.

7. Die Gasschleuse umfassen und das Quarzrohr vor-
sichtig aus dem Verbrennungsofen ziehen.
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8. Die Innensechskantschrauben herausschrauben und
die Gasschleuse auseinandernehmen.

9. Mit einem Haken die Quarzwolle aus dem Rohr
entfernen.

10. Das Quarzrohr auf iiberméRige Kristallisation, Risse und ausgeplatzte Stellen prii-
fen. Beachte! Nur intakte Rohre erneut verwenden.

11. Die Dichtringe in der Gasschleuse auf Risse und sprode Stellen priifen. Dichtringe
ggf. ersetzen.

12. Das Rohr mit Reinstwasser ausspiilen und trocknen lassen.

13.Ca. 2,5 cm Quarzwolle in den Eingang des Quarzrohrs stecken und die Quarzwolle
mit einem Haken an das Rohrende schieben.

14. Die Gasschleuse wieder montieren und das Verbrennungsrohr in den Ofen einset-
zen. Alle Gasanschliisse wiederherstellen (— siehe Abschnitt "multi EA 4000 fiir CI-
Messungen vorbereiten"S. 82).

7.3.3 Kombielektrode warten

BEACHTE
Mégliche Zerstérung der Kombielektrode durch Reinigungsmittel oder Schleifmittel.

Die Kombielektrode darf zur Reinigung nur mit Ethanol oder destilliertem Wasser ge-
splilt werden. Die Verwendung von scharfen Reinigungsmitteln oder Schleifmitteln ist
verboten.

Ein Eintrocknen des Elektrolyten auf der Kombielektrode kann zu einer irreversiblen
Verringerung der Empfindlichkeit bzw. zur Beschddigung der Elektrode fiihren. Sorgen
Sie deshalb dafiir, dass der Elektrolyt auf der Kombielektrode niemals eintrocknet:

®  bei kurzzeitiger Betriebspause (von einem Tag zum néachsten):
Bewahren Sie die Elektrode in der Elektrolytlésung auf.

= bei AuRerbetriebnahme iiber mehrere Tage:
Spiilen Sie die Kombielektrode mit destilliertem Wasser und Ethanol ab. Tauchen
Sie die Elektrode iiber Nacht in Ethanol, der mit einem Magnetriihrer geriihrt wird.
Wischen Sie die Kombielektrode anschlieBend mit Zellstoff ab und bewahren Sie sie
trocken auf.

BEACHTE

Die Kombielektrode besteht aus keramischen Werkstoffen und ist besonders im Be-
reich der Elektrodeneinschmelzungen empfindlich.

Gehen Sie besonders vorsichtig mit der Kombielektrode um! Als Verschleif3teil unter-
liegt sie nicht der Garantie!
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Das Herausziehen aus dem Deckel der Messzelle und das AnschlieBen an das Messgas
kann bei falschem Handling zu groBer mechanischer Beanspruchung und damit zum
Bruch am elektrischen Anschluss der Kombielektrode fiihren.

Richtig Falsch

high oeme]

Umfassen Sie die Elektrode von oben und Ziehen und ruckeln Sie nicht an der seitlichen
ziehen Sie die Elektrode gerade nach oben Anschlusshiilse fiir die elektrischen

aus dem Deckel.

Verbindungen. Die Anschliisse in der Hiilse
brechen (von auBen nicht sichtbar)!

Richtig Falsch

Schieben Sie den Messgasschlauch nur ca. Wenn Sie den Schlauch zu weit auf die
1 cm weit auf die Elektrode. Die Gasdichtheit Elektrode schieben, saugt er sich an der
ist damit hergestellt. Elektrode fest. Beim Herunterziehen des

Schlauchs kann die Elektrode brechen!

7.3.4 Messzellen warten
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Da es wahrend der Messung durch den Eintrag von warmen Reaktionsgasen zur Ver-
dunstung von Elektrolytbestandteilen kommt, wird ein tdglicher Wechsel der Elektro-
lytlésung empfohlen:

1.
2.

Den verbrauchten Elektrolyt entfernen.

Die Messzelle und den Magnetriihrstab zuerst mit destilliertem Wasser und dann
mit Ethanol spiilen.

Die Messzelle und den Magnetriihrstab vorsichtig mit Zellstoff abwischen, um
eventuell vorhandene Silberchlorid-Niederschldge zu beseitigen.

Die Messzelle erneut mit Elektrolyt fiillen (— siehe Abschnitt "Messzelle bereitstel-
len"S. 89).



multi EA 4000 Wartung und Pflege

Beachten Sie folgende Hinweise:

= Wird das System fiir mehrere Tage auler Betrieb genommen, sdubern Sie die
Messzelle und bewahren Sie sie trocken auf.

= Kontrollieren Sie regelmafig die Ummantelung des Magnetriihrstabs auf Risse. In
die Elektrolytldsung gelangende Metallionen kénnen die Analytik stéren.

= Vermeiden Sie das Eindringen von Fliissigkeit in den Riihr-/Kiihlblock und in die
Steckkontakte (Kurzschlussgefahr).

7.3.5 Adsorptionsmittel erneuern

1. Das Grundgerét und das Cl-Modul am Netzschalter
ausschalten. Die Gaszufuhr ausschalten.

2. Das Adsorptionsrohr aus der Halterung ziehen.

3. Die Schraubkappen vom Glasrohr abschrauben.

4. Die Wattepfropfen entfernen und das Adsorptions-
mittel ausschiitten.

5. Die eine Seite des Glasrohres mit Baumwollwatte
verschlielen und das Adsorptionsmittel einfiillen.

6. Das Glasrohr mit Baumwoll-Watte verschliefRen.

7. Das gefiillte Adsorptionsrohr wieder handfest an-
schrauben.

8. Das Adsorptionsrohr in die Halterung zuriickdriicken.

Beachte! Schlduche nicht verdrehen oder abknicken.

7.4 Betrieb mit Automatischem TIC-Feststoffmodul

Wartungsintervalle

WartungsmafBRnahme

Spritzer von Chemikalien vom Gehé&use
entfernen

TIC-Reaktor reinigen

Trocknungsmittel im Trockenrohr wechseln

Halogenidfalle wechseln

Staubfilter Gberpriifen, bei sichtbarer Ver-
schmutzung wechseln

Kondensationsschlange auf Beschadigung
Uberprifen

Wartungsintervall

sofort

téglich,
bei sichtbaren Verunreinigungen

bei Bedarf (Schwérzung oder Verklumpung
durch Feuchtigkeitsaufnahme)

bei Bedarf,
wenn die Halfte der Kupferwolle oder die
Messingwolle verfarbt ist

monatlich

nach 3 Monaten
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WartungsmaBnahme
Kondensationsschlange reinigen
Kondensatgefal auf Beschddigung Gberpriifen

Kondensatgefal3 reinigen

multi EA 4000

Wartungsintervall
nach Bedarf, spétestens nach 12 Monaten
nach 3 Monaten

nach Bedarf, spétestens nach 12 Monaten

Dosierpumpe, Pumpschlauch ersetzen nach 3 Monaten

Kondensatpumpe, Pumpschlauch ersetzen alle 3 Monaten priifen,
nach Bedarf ersetzen, spatestens nach

12 Monaten

Das Trocknungsmittel im Trockenrohr wechseln Sie auf die gleiche Weise wie im
Grundgerat multi EA 4000 (— siehe Abschnitt "Trocknungsmittel im Trockenrohr
wechseln"S. 114).

Die Kupfer- und Messingwolle in der Halogenidfalle wechseln Sie ebenfalls wie beim
Grundgerat multi EA 4000 (— siehe Abschnitt "Halogenidfalle erneuern"S. 115).

7.4.1 TIC-Reaktor des Automatischen TIC-Feststoffmoduls reinigen
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WARNUNG

Gefahr von elektrischem Kurzschluss! Im Verbrennungsofen HTS1500 treten trotz
Niederspannung (max. 24 V) sehr hohe elektrische Strome auf. Das Verbrennungsrohr
ist Teil der Abdeckung stromfiihrender Bauteile.

Schalten Sie den Analysator nur mit eingesetztem Verbrennungsrohr ein! Schalten Sie
den Analysator fiir Umbau und Wartungsmafnahmen am Verbrennungsrohr oder
Verbrennungsofen immer am Netzschalter auf der Gerateriickseite aus.

WARNUNG

Die zur Austreibung des TIC verwendete Phosphorséure oder Salzsdure kann schwere
Verétzungen verursachen!

Tragen Sie Schutzhandschuhe und Schutzbrille im Umgang mit konzentrierter Séure!
Spiilen Sie benetzte Haut sofort ab.

VORSICHT

Am Verbrennungsofen besteht Verbrennungsgefahr! Lassen Sie das Gerat vor Ausbau
des Verbrennungsrohres lange genug abkiihlen!

1. Das Grundgerét und das TIC-Feststoffmodul am Netzschalter ausschalten. Die Gas-
zufuhr ausschalten.

2. Das Gerat ausreichend abkiihlen lassen (mindestens 2h).

3. Den FPG 48 ca. 30 cm nach rechts riicken, um Platz fiir den Ausbau des TIC-
Reaktors zu schaffen.

Beachte! Beim Abziehen der Schlduche den TIC-Reaktor mit einer Hand abstiitzen.
Durch einseitigen Druck kann der Reaktor brechen. Es ist auch mdoglich, den Reak-
tor erst aus der Kupplung zu ziehen und dann die Anschliisse zu entfernen.
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4, Das SauregefaB und die Auffangschale zur Seite
stellen. Pumpschlauch vorsichtig abwischen.

Beachte! Die Sdure aus dem Schlauch soll nicht
auf das Gerét tropfen.

5. Den Anschluss fiir die Saurezufuhr (1) vom TIC-
Reaktor abschrauben. Die Keramikkantile aus
dem Stutzen nehmen.

6. Die Keramikkaniile und den Dichtring mit
Reinstwasser abspiilen und mit Zellstoff abwi-
schen.

Beachte! Die Keramikkantile ist zerbrechlich!

7. Den Messgasschlauch (2) und den Schlauch fiir
die Sauerstoffzufuhr (3) vom Reaktor abziehen.

8. Die Randelschraube (4) an der Kupplung zum
Grundgerat lockern.

9. Den TIC-Reaktor aus der Kupplung ziehen.

10. Den TIC-Reaktor auf Risse und geplatzte Stellen priifen.
Beachte! Nur intakte Reaktoren wiederverwenden.

11. Den Reaktor ggf. mit einem geeigneten Lésungsmittel und mit Biirste bzw. Zell-
stoff reinigen.

12.Den Reaktor mit Reinstwasser spiilen und trocknen lassen.

13. Den Reaktor wieder in die Kupplung einfiihren und durch Anziehen des Réandel-
rings befestigen.

14. Die Saure- und Gasanschliisse am Reaktor befestigen und den FPG 48 wieder auf-
stellen (— siehe Abschnitt "TIC-Reaktor und Probengeber anschlieen"S. 96 und
"Probengeber anschlieBen und verwenden"S. 64).

7.4.2 Kondensationsschlange reinigen

1. Das Grundgerét und das Automatische TIC-Feststoffmodul am Netzschalter aus-
schalten und den Netzstecker des TIC-Feststoffmoduls aus der Steckdose ziehen.
Die Gaszufuhr abschalten.

2. Den FPG 48 zur Seite schieben, das Sauregefall und die Auffangschale wegnehmen
und den TIC-Reaktor ausbauen.

3. Das TIC-Feststoffmodul so drehen, dass die Riickseite zugénglich ist.
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7.4.3 Pumpschlauch ausbauen und ersetzen

Sdurepumpe

124

N’

10.

11.

Die Schlauche von der Kondensationsschlange
abziehen.

Die Kondensationsschlange vorsichtig aus der
Halterung ziehen.

Die Kondensationsschlange auf Ablagerungen
und Risse priifen.

Bei Bedarf die Kondensationsschlange mit
Reinstwasser spiilen und gut trocknen lassen.

Die Kondensationsschlange vorsichtig zuriick in
die Halter auf der Riickwand des TIC-Feststoff-
moduls driicken.

Den Schlauch Nr. 72 (vom Reaktor) an den
oberen Anschluss der Kondensationsschlange
anschliefen.

Den Schlauch Nr. 73 (zum KondensatgefaR) an
den unteren Anschluss der Kondensations-
schlange anschlieBen.

Das TIC-Feststoffmodul wieder in die urspriing-
liche Lage drehen.

12.Den TIC-Reaktor und den FPG 48 wieder aufbauen (— siehe Abschnitt "TIC-

Reaktor und Probengeber anschlieBen"S. 96 und "Probengeber anschlielen und
verwenden"S. 64).

VORSICHT

Im Pumpschlauch befindet sich Phosphorsdure oder Salzsaure (je nach Applikation).
Die Sauren reizen Augen, Haut und Schleimhaute!

Tragen Sie Schutzhandschuhe und Schutzbrille im Umgang mit konzentrierter Séure!

Spiilen Sie benetzte Haut sofort ab.

Wechseln Sie den Pumpschlauch an der Kassettenpumpe wie folgt:

1.

Den Schlauch aus der Séureflasche ziehen. Sdureflasche und Auffangschale zur
Seite stellen. Darauf achten, dass die Sdure nicht auf das Gerét tropft.

Den Pumpschlauch am Reaktor abschrauben.

Die Schlauchkassette (3 in Bild 49) 6ffnen und den Pumpschlauch herausnehmen.
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4. Die Dichtelemente und die wei-
Re Uberwurfmutter vom ver-
schlissenen Pumpschlauch ab-
ziehen.

5. Die Dichtelemente in der abge-
bildeten Reihenfolge auf den
neuen Pumpschlauch schieben.

Bild 49  Pumpschlduche einspannen

1 Phosphorséureflasche 3 Schlauchkassette

2 Stopper am Pumpschlauch 4 Schlauchanschluss am TIC-Reaktor

6. Den Pumpschlauch zwischen den beiden Kunststoffstoppern (2 in Bild 49) in die
Schlauchkassette einspannen.

7. Die Schlauchkassette in die Pumpe einsetzen und einrasten lassen.

8. Den Pumpschlauch am TIC-Reaktor anschrauben.
Beachte! Der TIC-Reaktor kann heill werden. Verlegen Sie den Pumpschlauch zur
Schlauchpumpe so, dass er nicht den heilRen Reaktor beriihrt.

9. Das SéauregefaB in der Auffangschale auf das TIC-Modul stellen. Das andere Ende
des Pumpschlauchs in eine Offnung des SauregeféRes schieben.

Kondensatpumpe Priifen Sie den Pumpschlauch alle drei Monate auf Dichtheit. Wechseln Sie den Pump-

schlauch nach Bedarf, mindestens jedoch jahrlich.
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1. Den Bigel an der Kondensat-Pumpe
wouans @ nach links driicken.

2. Die beiden Schlduche Nr. 77 und Nr. 78
von den Anschliissen abziehen.

3. Das Laufband mit dem Pumpenschlauch vom Pumpenkérper abnehmen.
4. Den Pumpenschlauch und die Anschliisse auf starke Abnutzung und Risse priifen.

Beachte! Tritt Feuchtigkeit aus dem Pumpenschlauch oder den Anschliissen aus, ist
der Pumpenschlauch zu ersetzen.

5. Den Pumpenkérper und den Rollentrdger mit Reinstwasser abwischen.

6. Den Pumpenkérper und den Rollentréger auf Verschleif? priifen.

Beachte! Sind Pumpenkérper und Rollentréger stark angegriffen, den Kunden-
dienst versténdigen.

1 Z 7. Den intakten bzw. neuen Pumpen-
schlauch in das Laufband driicken.

Beim Einbau miissen die Schlauchklem-
men nach unten gedreht sein.

Die Schlauchfiihrung in die Nut des
Laufbandes schieben.

4 3

6 5
1 Laufband 4 Schlauchfiihrung
2 Nut 5 Schlauchklemme

3 Metallstutzen 6 Pumpschlauch

8. Das Laufband um den Pumpenkérper
legen.

9. Das Laufband mit einer Hand nach oben
driicken, mit der anderen Hand den Bii-
gel nach rechts drehen, bis er einrastet.

10. Die Schlduche Nr. 77 und 78 wieder auf
die Stutzen schieben.
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7.4.4 Kondensationsgefdl reinigen

Reinigen Sie das Kondensationsgefdl} nach Bedarf:

den Deckel entfernen.

v B~ W N

geféRes schieben.

7.5 Manuelles TIC-Feststoffmodul

Wartungsintervalle

WartungsmafBRnahme

Spritzer von Chemikalien vom Gehé&use ent-
fernen

TIC-Reaktor (Erlenmeyerkolben) reinigen

Trocknungsmittel im Trockenrohr wechseln

Halogenidfalle erneuern

Wasserfallen wechseln

1. Die 2 Réndelschrauben (Pfeil) am Deckel des KiihIblocks l16sen und

Die Schlauche von den Anschliissen des KondensatgefalRes abziehen.
Das Kondensatgefal} auf Ablagerungen und Risse priifen.

Bei Bedarf das KondensatgefaR mit Reinstwasser ausspiilen.

Die Schlduche befestigen (siehe Bild):

m  Schlauch Nr. 73 (vom unteren Ende der Kondensationsschlange
auf der Riickseite) am seitlichen Eingang des KondensatgefaRes

m  Schlauch Nr. 77 (zur Kondensatpumpe) am unteren Ausgang
m  Schlauch Nr. 74 (zum Trockengefafl) am oberen Ausgang

Die Schlduche dabei ca. 1 cm weit auf die Glasstutzen des Kondensat-

Wartungsintervall

sofort

nach jeder Probe

bei Bedarf (Schwarzung oder Verklumpung
durch Feuchtigkeitsaufnahme)

wenn die Halfte der Kupferwolle oder die
Messingwolle verférbt ist

nach Bedarf, spatestens nach 3 Monaten

Das Trocknungsmittel im Trockenrohr wechseln Sie auf die gleiche Weise wie im
Grundgerat multi EA 4000 (— siehe Abschnitt "Trocknungsmittel im Trockenrohr

wechseln"S. 114).

Die Kupfer- und Messingwolle in der Halogenidfalle wechseln Sie ebenfalls analog
zum Wechsel der Halogenidfalle im Grundgerat multi EA 4000 (— siehe Abschnitt

"Halogenidfalle erneuern"S. 115).
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7.5.1 TIC-Reaktor am Manuellen TIC-Feststoffmodul reinigen

Spiilen Sie nach jeder Analyse den TIC-Reaktor (Erlenmeyerkolben) mit Reinstwasser.
Trocknen Sie ihn anschlieBend griindlich (siehe auch "TIC-Messung ausfiihren"S. 106).

7.6 Wasserfallen ersetzen

BEACHTE

Die Wasserfallen (TC-Vorfilter und Einwegriickhaltefilter) konnen Sie im eingeschalte-
ten Zustand, jedoch nicht wéhrend einer Messung ersetzen. Ersetzen Sie grundsétzlich
beide Wasserfallen!

Die Wasserfallen erfiillen ihre Funktion nur, wenn sie in der angegebenen Reihenfolge
und Einbaurichtung eingesetzt werden!

Ersetzen Sie die Wasserfallen in Abhéngigkeit von der Probenmatrix, spétestens je-
doch nach 6 Monaten wie folgt:

1. Die Wasserfallen aus den 2 Halteklemmen ziehen.

2. Die Schlauchverbindungen von den Wasserfallen
I6sen. Dafiir Lier-Adapter von der kleinen Wasser-
falle abschrauben.

3. Die neuen Wasserfallen zusammensetzen.

Die Aufschrift ,INLET” auf der groBen Wasserfalle
(Aerosol-Falle) muss nach unten und die Beschrif-
tung der kleinen Wasserfalle (Einwegriickhalte-

m filter) nach oben zeigen (Pfeile in Bild links).

4, Die kleine Wasserfalle in den Liier-Adapter am
Schlauch Nr. 9 schrauben.

5. Die groRe Wasserfalle iiber den FAST-Verbinder

.m. mit Schlauch Nr. 8 verbinden.

6. Die Wasserfallen in die 2 Halteklemmen an der
Geratewand driicken.
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8  Stdrungsbeseitigung

8.1 Allgemeine Hinweise

Zur Fehleranalyse kdnnen Protokolldateien aufgezeichnet werden. Die Aufzeichnung
der Protokolldateien sollte in Absprache mit dem Kundendienst der Analytik Jena er-
folgen.

= Die Aufzeichnung der gerétespezifischen Protokolldateien multiWin_Comm.log
und multiWin_Flow.log unter EXTRAS » KONFIGURATION » FEHLERANALYSE aktivieren.
Die Aufzeichnung der Datei multiWin_Error.log ist immer aktiviert.

= Die Aufzeichnung der multiWin-spezifischen Protokolldatei
multiWin_Exception.log unter EXTRAS P KONFIGURATION » FEHLERANALYSE aktivieren.

= Uber den Meniibefehl HILFE » FEHLERANALYSE eine zip-Datei erzeugen, die dem Kun-
dendienst zur Verfiigung gestellt werden kann.

BEACHTE

Koénnen die Fehler nicht beseitigt werden, ist in jedem Fall der Service der Analytik
Jena zu benachrichtigen. Dies gilt auch, wenn einzelne Fehler gehduft auftreten. Zur
Fehlerdiagnose ist die erzeugte zip-Datei per E-Mail an den Service der Analytik Jena
zu senden.

8.2  Fehlermeldungen in multiWin

BEACHTE

Ungeeignete USB-Kabel oder unzuldssige Verldangerungen verursachen haufig Proble-
me in der Kommunikation zwischen Steuermodul und PC. Verwenden Sie nur das von
der Analytik Jena gelieferte USB-Kabel. Verlangerungen in der USB-Verbindung sind
nicht zulassig!

Fehlermeldung

1 Keine Antwort von der Firmware!
Ursache Beseitigung
Steuermodul und Grundgerat nicht eingeschaltet ®  Steuermodul und Grundgerét einschalten

Steuermodul nicht mit PC verbunden

Verbindung Steuermodul - PC priifen

falsche Schnittstelle am PC ausgewéhlt m  gesteckte Schnittstelle am PC priifen

m  ggf. andere Schnittstelle in multiWin auswahlen
tber Men(i [EXTRAS] P [SCHNITTSTELLE]

® jnitialisieren
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11

12

130

Serielle Schnittstelle nicht vorhanden!
Ursache

Kommunikationsprobleme

Serielle Schnittstelle nicht erreichbar!
Ursache

Kommunikationsprobleme

Anderes Programm verwendet Schnittstelle, z.B.
ServiceTerminal nach Update

Unbekannter Verbindungstyp!
Ursache

Kommunikationsprobleme

Fehler beim Offnen der Schnittstelle!
Ursache

Kommunikationsprobleme

Anderes Programm verwendet Schnittstelle, z.B.
ServiceTerminal nach Update

Betriebssystemfehler: Nicht autorisierter Zugriff
Ursache

undefiniertes Beenden von multiWin

keine Antwort auf Signal
Ursache

Firmware abgestiirzt

multi EA 4000

Beseitigung
®  USB-Verbindung zwischen Steuermodul und PC
trennen und nach ca. 10 s neu stecken

= jnitialisieren

Beseitigung

®  USB-Verbindung zwischen Steuermodul und PC
trennen und nach ca. 10 s neu stecken

= jnitialisieren

= Anderes Programm schlief3en

Beseitigung
®  USB-Verbindung zwischen Steuermodul und PC
trennen und nach ca. 10 s neu stecken

= jnitialisieren

Beseitigung

®  USB-Verbindung zwischen Steuermodul und PC
trennen und nach ca. 10 s neu stecken

= jnitialisieren

= Anderes Programm schlielen

Beseitigung

= multiWin beenden

m  USB-Kabel I6sen und nach ca. 10 s neu stecken
®  Neustart Betriebssystem (PC)

= Neustart Firmware (Basismodul)

= Neustart multiWin

Beseitigung
= multiWin beenden
= Analysator ausschalten

= USB-Kabel zwischen PC und Steuermodul 16sen
und nach ca. 10 s neu stecken

m  Betriebssystem (PC) neu starten
= Analysator einschalten

= multiWin starten

Signal-Echo empfangen, Schnittstellenauswabhl iiberpriifen

Ursache

falsche Schnittstelle ausgewahlt

Beseitigung

®  Schnittstellenauswahl priifen



multi EA 4000

14

17

20

21

22

23

24

25

30

50

Dateniibertragung unterbrochen
Ursache

kein Datentransfer seit 10 s
Falsche Schnittstellen Protokoll ID
Ursache

Fehler nach Update
(Programmversionen Firmware — multiWin passen
nicht zusammen)

Timeout: InitEnd

Ursache

Zeitiiberschreitung bei Initialisierung
Timeout: StatusBusy

Ursache

Zeitliberschreitung im Betrieb
(Geréat nicht messbereit)

Timeout: Ende
Ursache

Zeitliberschreitung beim Beenden von multiWin

Timeout: StopEnd
Ursache

Zeitliberschreitung bei Messabbruch

Timeout: Messung
Ursache

Zeitiiberschreitung wéhrend der Messung

maximale Integrationszeit wurde (iberschritten
Timeout: Analysengeréat Befehlsabarbeitung
Ursache

Zeitliberschreitung bei der Befehlsabarbeitung

Chloridzugabe ist notwendig
Ursache

= Messzelle und/oder Elektrolytldsung verunreinigt

= Kombielektrode defekt oder stark gealtert

Firmware-Reset
Ursache

interner Rechner (Firmware) ist neu gestartet

Stoérungsbeseitigung

Beseitigung

= jnitialisieren

Beseitigung

= Update notwendig

Beseitigung

= jnitialisieren

Beseitigung
= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung
= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung
= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung
= Analysator Gberpriifen

= Methodeneinstellung iiberpriifen

Beseitigung
= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung
®  Messzelle reinigen, frischen Elektrolyt einfiillen

= Neue Elektrode fiir die Chloridbestimmung ver-
wenden.

Beseitigung
= Meldung bestatigen

= jnitialisieren
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52

61
62
64
65
66
67

100

101

104
107

106

120
130

120

132

Firmware-Standby
Ursache

Firmware wurde in Standby gefahren

Befehl vom PC nicht vollstéandig

Befehl vom PC ohne STX

Befehl vom PC CRC-Fehler

Befehl vom PC ungiiltiger Befehl
Befehl vom PC ungiiltiger MESS-Befehl
Befehl MTXT vom PC fehlt

Ursache

Kommunikationsfehler

C-Sensor: keine Verbindung
Ursache

Kommunikation gestért, nachdem Sensor beim
Initialisieren erkannt wurde

C-Detektor: CRC-Fehler
Ursache

Kommunikation gestért, nachdem Sensor beim
Initialisieren erkannt wurde

C-Detektor: Analogwerte auBBer Bereich
C-Detektor: Analogwerte auBer Bereich (grob)
Ursache

Analogwerte des Detektors liegen aufRerhalb des
Arbeitsbereichs

C-Detektor: falsche Antwort auf Befehl
Ursache

Kommunikation gestort

S-Sensor: keine Verbindung

Cl-Sensor: keine Verbindung
Ursache

Kommunikation gestért, nachdem Sensor beim
Initialisieren erkannt wurde

S-Detektor: keine Verbindung
Ursache

Kommunikation gestért, nachdem Detektor beim
Initialisieren erkannt wurde

multi EA 4000

Beseitigung

= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung

= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung

= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung

= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung

= Qualitét Tragergas prifen

= initialisieren

= Analogwerte im Komponententest kontrollieren

(iber Meniipunkt SySTEM » KOMPONENTENTEST Karte
C-NDIR)

Beseitigung

= (C-Modul aus- und wieder einschalten

= jnitialisieren

Beseitigung

= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung

= Meldung bestatigen

= jnitialisieren



multi EA 4000

124

128

130

131

133

134

135

137

138

139
140

S-Detektor: falscher Status

Ursache

Umschaltung Glattungsfaktor
S-Detektor: nicht aktiv

Ursache

Ubertragung Detektortyp fehlgeschlagen
Cl-Detektor: keine Verbindung

Ursache

Kommunikation gestért nachdem der Detektor beim
Initialisieren erkannt wurde

Cl-Detektor: falscher Befehlsaufbau
Ursache

Kommunikation zum Chlormodul gestort

Cl-Detektor: falsche Zelle

Ursache

keine Initialisierung nach Zellenwechsel
Cl-Detektor: falscher Status

Ursache

Kommunikation gestort

Cl-Detektor: falsche Version
Ursache

Ubertragungsfehler

Cl-Detektor: Messzelle priifen
Ursache

Endpunktroutine 3x nicht erfolgreich

Cl-Detektor: nicht aktiv
Ursache
Ubertragung Detektortyp fehlgeschlagen

Cl-Detektor: STA-Fehler
Cl-Detektor: STA-Fehler

Ursache

Fehler beim Update des Cl-Detektors

Stoérungsbeseitigung

Beseitigung

= Aktion wiederholen

Beseitigung

= Aktion wiederholen

Beseitigung
= Meldung bestatigen

= jnitialisieren

Beseitigung
= Meldung bestatigen

®  Chlormodul aus-/einschalten

= jnitialisieren

Beseitigung

= jnitialisieren

Beseitigung

= Meldung bestatigen

® jnitialisieren

®  Status der Titrationszelle kontrollieren tiber
Menitpunkt SYSTEM » KOMPONENTENTEST Karte CHLOR

Beseitigung

= Meldung bestatigen

® jnitialisieren

m  Status der Titrationszelle kontrollieren {iber
Menitpunkt SYSTEM » KOMPONENTENTEST P CHLOR

Beseitigung

®  Elektrolytfiillung priifen
®  Elektroden priifen
Beseitigung

= Aktion wiederholen

Beseitigung

®  Update wiederholen
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207

208

209

220

226

290

291

300

301

303

304

306

134

Fluss-Fehler
Ursache

Flussstatus nicht OK
0,-Druck fehlt
Ursache

0;-Gasfluss nicht ausreichend

Ar-Druck fehlt
Ursache

Argonfluss nicht ausreichend

Sampler: keine Verbindung
Ursache

Kommunikation gestért, nachdem Probengeber beim
Initialisieren erkannt wurde

Sampler: Laufzeit Giberschritten
Ursache

Fertigmeldung der Probengeberbewegung dauert zu
lange (Probengeber defekt)

Waage: keine Verbindung
Ursache

keine Kommunikation mit der Waage

Waage: falsche Gewichtseinheit
Ursache

zur Zeit ist nur Einheit [g] zuldssig
Temperaturcontroller: keine Verbindung
Ursache

Kommunikation gestort

Bruch Thermoelement
Ursache
Thermoelement HTS1500 defekt

Temperaturcontroller: Fehler EPROM

Temperaturcontroller: Kommunikationsfehler
Ursache

Kommunikationsfehler mit Grundgerat

externer Ofen nicht vorhanden
Ursache

Grundgerét als Hardware nicht erkannt

multi EA 4000

Beseitigung

Dichtheit priifen, Gaszufuhr priifen

Beseitigung

0;-Anschluss priifen

Druck priifen

Beseitigung

Argonanschluss priifen

Druck priifen

Beseitigung

Meldung bestatigen

initialisieren

Beseitigung

Protokolldateien aufzeichnen

Service benachrichtigen

Beseitigung

Verbindung priifen
Einstellungen der Waage priifen

Beseitigung

im Meni der Waage Einheit Gramm [g] einstellen

Beseitigung

Meldung bestétigen

initialisieren

Beseitigung

Service kontaktieren

Beseitigung

Grundgerét aus-/einschalten

initialisieren

Beseitigung

Verbindung Grundgerét-Steuermodul priifen
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8.3  Anzeigen im Fenster GERATE-STATUS

Im Fenster GERATE-STATUS werden Informationen zum Geratestatus bzw. Informatio-
nen zu einzelnen Modulen angezeigt.

Gerate-5tatus - N4-010/1 - multi¥in
TC (5) - fest 1

TIC (automatisch) - Rack: 48 2

C-NDIR OK
2,82

—_— 3

S-MNDIR
Ist - aus \
Sall a) 4
Ofentemperatur _ 11099C 5

Bild 50 Fenster GERATE-STATUS

1 Methode 4 Flussanzeige (nicht bei Cl-Messungen)
2 Analysenmodul / Probengeber 5 Temperaturanzeige
3 Detektion/Sensormodul

Die Anzeigen im Fenster GERATE-STATUS sind farblich gekennzeichnet. Die Farben ha-
ben folgende Bedeutung:

Farbe Beschreibung
schwarz Status der entsprechenden Komponente ist in Ordnung, Gerat ist messbereit
grau Detektor ist inaktiv
griin Detektor ist in Ordnung, Gerat ist messbereit (OK)
oder

Detektor ist beschaftigt, ein Messstart ist erst nach Ablauf der Routine mdglich
(detektorspezifisch)

rot Komponente ist nicht messbereit

Einlaufzeit noch nicht abgelaufen, warten, bis Einlaufzeit beendet ist

Fehler, Fehlersuche, Informationen zu entsprechender Komponente in
multiWin Giber Meniipunkt SYSTEM » KOMPONENTENTEST auslesen

In der obersten Zeile des Fensters GERATE-STATUS werden der Name der aktiven Me-
thode und der Probenzustand (fest) angezeigt.

Bei der Initialisierung wird erkannt, ob der Probengeber FPG 48 angeschlossen und
eingeschaltet ist. Ist dies der Fall erscheint die Anzeige RACK 48. Weiterhin wird ein
angeschlossenes Automatisches TIC-Feststoffmodul erkannt und mit TIC (AuTOMA-
TISCH) angezeigt.

Im Bereich Detektormodul werden alle Detektormodule angezeigt, die beim Initialisie-
ren erkannt werden. Folgende Anzeigen sind maglich:

Anzeige Beschreibung

C-NDIR NDIR-Detektor fiir Kohlenstoff

S-NDIR NDIR-Detektor fiir Schwefel

ClI-AMP smallCell Chlormodul mit ,sensitive” Zelle

CI-AMP largeCell Chlormodul mit ,high concentration” Zelle
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Der jeweilige Status der Detektormodule ist farblich gekennzeichnet (siehe oben).
Folgende Statusanzeigen sind moglich:

Gerat messbereit

Anzeige

OK (griin, schwarz)

Gerat nicht messbereit - allgemein
Anzeige

kein Detektor angezeigt
(Anzeige leer)

Kommunikationsfehler (rot)

keine Verbindung (rot)

Gerat nicht messbereit - C-NDIR / S-NDIR
Anzeige (rot)

Warnung Analogwerte

Einlaufzeit

Gerat nicht messbereit - CIFAMP
Anzeige (rot)

nicht aktiv

Gerat nicht messbereit - CIFAMP
Anzeige (griin)

Pausentitration

Endpunktroutine

Beschreibung

Detektor ist messbereit

Beschreibung

kein Detektor erkannt:

®  Detektor einschalten

® jnitialisieren

Kommunikation gestort:

®  Gerét aus-/einschalten

® jnitialisieren

Verbindung gestort:

= Verbindungskabel kontrollieren
®  Gerét aus-/einschalten

= jnitialisieren

Beschreibung

Analogwerte auRer Bereich:

®  {iber Menlpunkt SYSTEM » KOMPONENTENTEST auf der
Karte C-NDIR, S-NDIR Werte auslesen

®  siehe auch Beschreibung der Fehler des C/S-Moduls
S. 137

Detektor ist noch nicht betriebsbereit:

Einlaufzeit nach Einschalten abwarten (ca. 30 min)

Beschreibung

keine Zelle erkannt:

Zelle einsetzen

Beschreibung
Pausentitration lauft:

®  Messstart méglich
Endpunktroutine lauft ab:

= warten, bis Endpunktroutine beendet ist

Im Bereich Flussanzeige wird der aktuelle Saugfluss (IsT) und der zu erreichende Soll-
fluss (SoLL) angezeigt. Der Sollfluss betrdgt 100 I/h. Der Saugfluss darf + 10 I/h vom
Sollfluss abweichen. Den Saugfluss regulieren Sie am Rotameter ,pump” an der Front-
seite des Grundgerates. Die Temperaturanzeige zeigt die aktuelle Ofentemperatur. Ist
die Temperaturanzeige rot, entspricht die aktuelle Ofentemperatur nicht der in der
Methode eingestellten Temperatur. Warten Sie in diesem Fall, bis die Solltemperatur
erreicht ist oder priifen Sie die Temperatureinstellung in der Methode.
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8.4  Geratefehler

Stoérungsbeseitigung

Es konnen weitere Probleme auftreten, die nicht von der Systemiiberwachung erfasst
werden. Ein Messstart ist méglich. Erkannt werden solche Fehler meist an unplausib-
len Messergebnissen (analytische Probleme. Oft sind sie gerdtetechnisch deutlich

sichtbar. Fiihren die angegebenen Lésungsvorschldge nicht zum Erfolg, ist der Service

zu benachrichtigen.

8.4.1 Grundgerat

Fehler
Ofen heizt nicht
Ursache

= Fehler in der Elektronik
= Heizelement gebrochen.

= Sicherung im Grundgerat hat ausgelost.
Liifter auf Gerateriickseite laufen nicht
Ursache

= Sicherung defekt.
®  Elektronik defekt.

Kein Saugfluss am Durchflussmesser "Pump"
Ursache

= Pumpe nicht eingeschaltet.

®  Schlduche abgeklemmt.

8.4.2 (C/S-Modul

multiWin: Flussfehler
Messgasfluss IST <90 I/h oder >110 I/h

Ursache

= kein oder zu geringer Saugfluss

= Trockenmittel zu feucht und verklumpt.

Lésung
m  Elektrische Steckverbindung (Netzkabel, Schnittstellen-
kabel) tiberpriifen.

= Service benachrichtigen.

Lésung

= Analysator am Hauptschalter ausschalten.

= Service benachrichtigen.

Lésung

= Temperaturdifferenz tGiberpriifen.

= Warten, dass sich die Temperaturdifferenz von Soll- zu
Isttemperatur auf 50 °C annéhert.
Wenn sich bei einer Temperaturdifferenz von Soll- zu
Isttemperatur kleiner 50 °C die Pumpe nicht einschaltet,
Service benachrichtigen.

®  Schlauchsystem auf abgeknickte oder gequetschte
Schléduche tiberpriifen.

Lésung

= Bei eingeschalteter Saugpumpe Saugfluss an Durch-
flussregler "pump" am Basismodul korrigieren.

m  Schlauchsystem auf abgeknickte oder gequetschte
Schladuche tiberpriifen.

= Trockenmittel wechseln.
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multiWin: Flussfehler
Messgasfluss IST =0

Ursache L6sung
= Kein Saugfluss. = Temperaturdifferenz iiberpriifen.
= Pumpe nicht eingeschaltet. ®  Warten, dass sich die Temperaturdifferenz von Soll- zu

Isttemperatur auf 50 K annédhert.

Wenn sich bei einer Temperaturdifferenz von Soll- zu
Isttemperatur kleiner 50 K die Pumpe nicht einschaltet,
Service benachrichtigen.

Analogwerte der NDIR-Optik schwanken

Ursache L6sung

= Undichtigkeiten = Warmlaufphase von 15 min abwarten.

= Einstellungen oder Defekt des NDIR-Detektors ®  Sind die Analogwerte nach 1 h nicht konstant (wéhrend

= Detektorstabilisierung wihrend der Warmlaufphase des Sauerstoff anliegt), kann eine Undichtigkeit vorliegen.
Analysators noch nicht abgeschlossen Service benachrichtigen.

= Halogenidfalle wechseln, wenn Verfarbungen vorliegen,
um den Detektor zu schiitzen.

multiWin: Optikfehler, Analogwerte aul3er Bereich
Werte des NDIR-Detektors erscheinen im Statusfenster gelb.

Ursache L6sung

= Die ADU-Werte des NDIR-Detektors weichen vom ®  Sauerstoffzufuhr der Gasversorgung tiberpriifen.
Sollwert ab und liegen auBerhalb des Toleranzbereichs.  w  Am Durchflussregler Sauerstoffzufuhr iiberpriifen, Ventil

Hinweis: Messungen sind auch weiterhin moglich. aufdrehen.

m  Sauerstofffluss durch den Detektor iiberpriifen
(Verschlauchung).

®  Service benachrichtigen.
multiWin: keine Verbindung zu Optik (NDIR)
multiWin: Statusfehler Optik

Ursache L6sung
= Kommunikationsfehler ®  Gerédt neu initialisieren.
= NDIR-Detektor defekt m  Service benachrichtigen.

Kontroll-Leuchte leuchtet nicht
Ursache Lésung

® Internes Programm ist nicht gestartet. m  Starten Sie den internen Rechner mit dem Netzschalter
des Moduls neu.

BEACHTE

Die ADU-Werte des NDIR-Detektors sinken infolge normaler Alterungserscheinungen
langsam. Wenn die Werte innerhalb weniger Analysen sinken, deutet dies auf eine
Schéadigung des Detektors durch Bestandteile des Analysengases hin!
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8.4.3 (Cl-Modul

Stérungsbeseitigung

BEACHTE

®  Messzelle mit Rithrstabchen (mit Elektrolyt gefiillt) und Elektrode anschliefRen,

Zur Fehlervermeidung unbedingt beachten:

bevor der Analysator eingeschaltet wird.

= multiWin-Software ca. 3 min nach Einschalten des Analysators starten.

multiWin: keine Verbindung zum Cl-Sensor

Ursache

= Keine Kommunikation zwischen internem Rechner und

Coulometer.

= (CI-Modul nicht eingeschaltet.

= Verbindungskabel nicht angeschlossen bzw. defekt.

multiWin: falscher Befehlsaufbau Cl-Sensor
Ursache

= Stérung bei der Dateniibertragung
Coulometer — interner Rechner

multiWin: Indikationsfehler
Ursache

m  Elektrodenstecker nicht angeschlossen.
= Elektrode defekt.

1.
2.
3.

Lésung

Einschaltreihenfolge beachten:

Grundgerét einschalten.
ClI-Modul einschalten.

Etwa 3 min warten, bis Coulometer mit dem internen
Rechner kommuniziert.

Software multiWin starten.

= Kabelverbindung priifen

Lésung

= Analysator nochmals initialisieren.

= Service benachrichtigen.

Lésung
m  Elektrode anschlieRen und Gerat neu initialisieren.
= Defekte Elektrode austauschen.

= Service benachrichtigen.
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8.5

Fehler in der Gerdtekommunikation

Software reagiert nicht.

Ursache

multi EA 4000

Lésung

= Absturz des Rechners L]

multiWin: Kommunikationsfehler - Analysengerat

Analysator komplett ausschalten, inkl. Grundgerét,
Drucker, Sampler und externem PC, und nach einigen
Sekunden das System wieder hochfahren.

Lésung

Ursache

= Modul mit internem Rechner nicht eingeschaltet "
= multiWin zu frih gestartet .
= Modul mit internem Rechner nicht mit PC verbunden "

®  Falsche COM Schnittstelle im multiWin ausgewahlt

im laufenden Betrieb des Gerdtes gemeinsam mit Fehler

multiWin: Neustart des Computers im Analysengerét

Ursache

Modul einschalten

Verbindung Modul mit internem Rechner — PC priifen
multiWin erst starten, nachdem LED-Anzeige LOCK IN
leuchtet

Gesteckte Schnittstelle am externen Rechner und in
multiWin eingestellte Schnittstelle tiberpriifen
(Meniibefehl KONFIGURATION » SCHNITTSTELLE » AUSWAHL
SCHNITTSTELLE)

Lésung

= Reset interner Rechner u

Wenn Front-LED leuchtet, Analysengerét initialisieren.
Bei wiederholtem Auftreten Zeitpunkt des Fehlerauf-
tritts beobachten (Statuszeile) und Service benachrich-
tigen.

multiWin: Kommunikationsfehler — Falscher Befehlssatz zwischen PC und Gerat

Ursache

Lésung

= Interne und externe Programmversionen stimmen nicht =
tiberein.

multiWin: keine Verbindung zum Temperaturcontroller

Ursache

Update wiederholen.

Lésung

" Grundgerat nicht eingeschaltet. "

®  Schnittstellenkabel zwischen Modul mit internem
Rechner und Grundgerét nicht angeschlossen oder "
defekt.

= Temperaturcontroller defekt.

keine Verbindung zum Sampler

Grundgerét einschalten und 1 min spater multiWin neu
initialisieren

Anschluss des Schnittstellenkabels {iberpriifen

Lésung

Ursache
= keine Kommunikation zwischen Grundgeréat und .
Probengeber "

= Probengeber nicht eingeschaltet

= Verbindungskabel nicht angeschlossen bzw. defekt.
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8.6  Analytische Probleme

8.6.1 (/S-Bestimmung

Allgemein zu niedrige Wiederfindung
Ursache

= Trockenmittel zu feucht
= VerruBter Filter und Messgasschlduche
= Undichtigkeiten

Minderbefunde beim TS
Ursache
= Halogenidfalle noch im Messgasfluss

®  Aufschlusstemperatur zu niedrig
(vor allem bei sulfatischer Bindungsform)

= Verschmutzung der Messgas fithrenden Schlauche bis
zur Optik

Uberbefunde beim TC
Ursache

= Verbrennungsrohr hat einen Riss oder ist gebrochen.

Drift der Basislinie
Ursache

= Detektor nicht stabil

Stoérungsbeseitigung

Lésung

Trockenmittel Giberpriifen und wechseln

Filter Giberprifen und wechseln

Staubfalle iiberpriifen, wenn stark verschmutzt
(Partikelablagerungen), Staubfalle reinigen

Bei Undichtigkeiten Dichtringe in der Gasschleuse und
der Staubfalle priifen, bei Rissen / Spréde Dichtringe
wechseln

Lésung

Halogenidfalle gegen ein leeres Glasrohr austauschen

Ofentemperatur in der Methode erhéhen, falls
S-Messkurve sehr unregelméRig aussieht oder langes
Tailing aufweist und nicht auf Basislinie absinkt.

Eventuell Zuschlagstoffe (z.B. Eisenphosphat,
Wolframoxid, Vanadiumpentoxid, Zinn,...) zugeben.

Schlduche bis zur NDIR-Optik ausbauen, reinigen,
trocknen und wieder einbauen.

Wir empfehlen, das Reinigen der Schlduche durch den
Service vornehmen zu lassen.

Lésung

Durch Risse kann Raumluft in das System eindringen,
was zu deutlichen Uberbefunden an TC fiihren kann.
Verbrennungsrohr dann austauschen.

Lésung

Waéhrend der Warmlaufphase des Gerates muss sich der
Detektor stabilisieren. Bei Messbeginn kann es daher
vorkommen, dass die Basislinie noch ein wenig driftet
(Temperaturabhangigkeit). Die durch die Drift
geanderte Peakflache wird automatisch korrigiert, so
dass die Messergebnisse in jedem Fall davon
unabhangig sind.

Geht die Drift nicht zuriick, Service benachrichtigen.

141



Stérungsbeseitigung

8.6.2 (l-Bestimmung

multi EA 4000

BEACHTE

Zur Fehlervermeidung unbedingt beachten:

®  Messzelle mit Rithrstabchen (mit Elektrolyt gefiillt) und Elektrode anschliefRen,
bevor Grundgerat und Cl-Modul eingeschaltet werden.

®  Programm multiWin ca. 3 min nach Einschalten des Analysators starten.

Zu niedrige Wiederfindungen (Splitfaktor > 1,4)
Ursache
m  Schwefelsdure zu verdinnt

= verruBte Bauteile oder Messgasschldauche

Zu hohe Wiederfindung (Splitfaktor < 0,6)
Ursache

= Probenablagerungen im Verbrennungsrohr (z.B. Salze)

Arbeitspunkt unter 1500
Ursache

= Kombielektrode defekt oder stark gealtert
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Lésung
m  Schwefelsaure tiberpriifen und auswechseln.

®  Verbrennungsrohr auf Verschmutzung tGberpriifen.
Verbrennungsrohr durch Ausbrennen der Ablagerungen
mittels Bunsenbrenner oder im Muffelofen bei 1000 °C
reinigen. Stark verschmutzte Rohre wechseln.
Quarzwolle im Verbrennungsrohr wechseln.

m  Schwefelsduregefal auf Ru Gberpriifen. Sind Partikel
bis in das Schwefelsauregefall vorgedrungen, GefaR und
Stutzen am Ofenrohrausgang reinigen und GefaR neu
fullen.

Lésung

= Verbrennungsrohr wechseln bzw. reinigen, z.B. durch
4Einweichen” des Verbrennungsrohres liber Nacht in
10%iger HNOs, danach griindlich mit destilliertem
Wasser spiilen und trocknen.

Lésung

= Neue Elektrode fiir die Chloridbestimmung verwenden.
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Stoérungsbeseitigung

8.6.3 TIC-Bestimmung (Automatisches TIC-Feststoffmodul)

Minderbefunde

Ursache

Einwaage zu hoch gewahlt

Probe nicht gleichmé&Rig iiber die gesamte Schiffchen-
ldnge verteilt

Séurestérke zu schwach
(langes Auslaufen der Messkurve, Messkurve kommt
nicht auf Basislinie zuriick)

Streuende Messwerte

Ursache

Probe nicht gleichmé&Rig tiber die gesamte Schiffchen-
ldnge verteilt

Probenmatrix ist hydrophob

Lésung

Einwaage sollte 50 mg nicht iberschreiten, da sonst die
Menge an dosierter Sdure (400 pl) nicht ausreicht, um
das Carbonat vollstandig zu zersetzen, bzw. die
Saduremenge die Probe nicht vollstandig benetzen kann.

Probe muss gleichméRig verteilt sein, damit Probe
komplett mit Sdure benetzt werden kann.

Enthélt die Probe in gréRerer Menge duferst stabile
Carbonate (z.B. FeCOs), ist die Zersetzungsgeschwindig-
keit mit 40%iger H3PO, zu langsam. Dann auf

starkere Sdure ausweichen (z.B. 25%ige HCl).

Beachte! HCl nicht dauerhaft verwenden.

Lésung

Probe muss gleichmaRig verteilt sein, damit Probe
komplett mit Sdure benetzt werden kann.

Ist die Probe mit Saure schlecht benetzbar, hilft es die
Probe mit ausgegliihtem Quarzsand abzudecken, um
das Einwirken der Séure zu verbessern.

Mitunter ist Benetzungsverhalten von Salzséure besser
als von Phosphorsaure.

Beachte! HCl nicht dauerhaft verwenden.

8.6.4 TIC-Bestimmung (Manuelles TIC-Feststoffmodul)

Minderbefunde

Ursache

Saurestarke zu schwach

(langes Auslaufen der Messkurve, Messkurve kommt bei
max. Integrationszeit von 600 s nicht auf die Basislinie
zuriick)

Lésung

Enthélt die Probe in gréRerer Menge duRerst stabile
Carbonate (z.B. FeCO3), ist die Zersetzungsgeschwindig-
keit mit 40%iger H3PO, zu langsam. Dann auf

starkere Saure ausweichen (z.B. 25%ige HCl).

Beachte! HCI nicht dauerhaft verwenden.
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8.6.5 Maessungen im Pyrolysemodus (EC)

Minderbefunde des elementaren Kohlenstoffs (nach Pyrolyse)
Ursache L6sung

= Wartezeit zur Verdrangung des Sauerstoffs durch Argon ~ ®  Wartezeit nach Umschalten von Sauerstoff- auf Argon-
im Verbrennungsrohr zu kurz gewahlt versorgung sollte mindestens 60 s betragen.

Uberbefunde des elementaren Kohlenstoffs (nach Pyrolyse)
Ursache L6sung

= Pyrolysezeit zu kurz gewahlt = Die Pyrolysezeit sollte mindestens 3 min betragen, um
sicherzustellen, dass alle organischen Verbindungen
komplett zersetzt und ausgetrieben werden.

= Pyrolysetemperatur zu hoch gewéhlt = Bei Temperaturen iiber 1000 °C wird zunehmend aus
organischen Verbindungen (Kunststoffe) durch ,Verko-
kung” Ruf} gebildet, welcher in Stufe 2 als elementarer
Kohlenstoff mit erfasst wird. Die optimale Ofentempe-
ratur fiir Pyrolysemessungen betragt 850 °C.
Beachte! Wenn méglich, die Betriebszeit von Pyrolyse-
messungen (mit T =850 °C) begrenzen, da sich die
Lebensdauer der Heizelemente dadurch verkirzt.
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9  Transport und Lagerung

9.1 Transport

9.1.1 Analysator zum Transport vorbereiten

WARNUNG

Gefahr von Gesundheitsschaden durch unsachgeméfle Dekontamination!

Fiihren Sie vor der Riicksendung des Gerates an die Analytik Jena eine fachgerechte
Dekontamination aus und dokumentieren sie diese. Das Dekontaminationsprotokoll
erhalten Sie vom Service bei Anmeldung der Riicksendung. Die Analytik Jena ist ge-
zwungen, die Annahme von kontaminierten Gerdten zu verweigern. Der Absender
kann fiir eventuelle Schaden, die durch eine unzureichende Dekontamination des Ge-
rates verursacht werden, haftbar gemacht werden.

VORSICHT

Verbrennungsgefahr am heiflen Ofen! Bauen Sie die Verbrennungsrohre nur im kalten
Betriebszustand aus bzw. lassen Sie das Geréat lange genug abkiihlen.

VORSICHT

Beim Ausbauen der Glasteile besteht Verletzungsgefahr durch Glasbruch! Bauen Sie
alle Glasteile vorsichtig aus dem Analysator aus!

BEACHTE

Die Heizelemente und die Ofenpatrone kdnnen durch Erschiitterungen beim Transport
beschadigt werden. Diese Geréteteile miissen deshalb vor einem Transport aus dem
multi EA 4000 ausgebaut und gesondert verpackt werden. Der Wiedereinbau sowie
die Wiederinbetriebnahme des Grundgerats diirfen nur durch den Kundendienst der
Analytik Jena oder durch von der Analytik Jena autorisiertes und geschultes Fachper-
sonal erfolgen.

=mB>bB> P

Nicht geeignetes Verpackungsmaterial sowie Reste von Messlésung und Chemikalien
kdnnen zu Schdden an einzelnen Komponenten des Analysators fiihren!

Transportieren Sie den Analysator nur in der Originalverpackung! Achten Sie darauf,
dass der Analysator vollstdndig entleert ist und alle Transportsicherungen angebracht
sind!

Bereiten Sie den multi EA 4000 mit seinen Modulen wie folgt fiir den Transport vor:

Grundgerat 1. Den Analysator am Hauptschalter auf der Gerateriickseite ausschalten und das
multi EA 4000 Gerét abkihlen lassen.

2. Die Gasversorgung abstellen und den Netzstecker aus der Netzsteckdose ziehen.
3. Alle Verbindungen an der Riickseite des Analysators l6sen.

4. Die Tiren des Analysators 6ffnen. Das Trockenrohr leeren. Das Trockenrohr wieder
einsetzen.

5. Die Anschliisse an der Halogenidfalle abschrauben und die Halogenidfalle aus den
Klemmen herausdriicken. Die Halogenidfalle leeren.
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C/S-Modul

Cl-Modul

Automatisches TIC-
Feststoffmodul
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Das Verbrennungsrohr aus dem Ofen ziehen.
Das Zubehor sorgféltig und insbesondere die Glasteile bruchsicher verpacken.

Die Heizelemente und die Ofenpatrone aus dem multi EA 4000 ausbauen und
diese Geréteteile gesondert verpacken(— siehe Abschnitt "Heizelemente und
Ofenpatrone ausbauen"S. 147).

Das C/S-Modul am Hauptschalter ausschalten.
Den Netzstecker aus der Netzsteckdose ziehen.

Alle Verbindungen an der Riickseite des Moduls l6sen.

Das ClI-Modul am Hauptschalter ausschalten.

Die Messzelle aus dem Gerdt nehmen und ausleeren (— siehe Abschnitt
"Messzellen warten"S. 120.

Die Messzelle und die Kombielektrode spiilen und trocknen.

Das Adsorptionsrohr abschrauben und entleeren.

Die Halogenidfalle abnehmen und entleeren.

Das leere Adsorptionsrohr und die Halogenidfalle wieder am Cl-Modul montieren.
Alle Anschliisse auf der Riickseite des Moduls entfernen.

Das Schwefelsduregefall und das Sicherheitsgefd am Grundgerat multi EA 4000
abnehmen. Das Schwefelsduregefal entleeren und reinigen (— siehe Abschnitt
"Schwefelsdure wechseln/Schwefelsduregefald reinigen"S. 117).

Den Messgasschlauch (farblos) und den Bypass-Schlauch (schwarz) aus dem Kanal
im multi EA 4000 ziehen.

Das Zubehor sorgfaltig und insbesondere die Glasteile bruchsicher verpacken.

Das TIC-Feststoffmodul am Hauptschalter ausschalten.
Alle Anschliisse auf der Riickseite des Moduls entfernen.
Die Gasversorgung abstellen und den Netzstecker aus der Netzsteckdose ziehen.

Das Sauregefal und die Auffangschale zur Seite stellen. Das SduregefaR leeren und
reinigen.

Die Schlduche fiir Gas und Saure vom TIC-Reaktor 16sen. TIC-Reaktor entnehmen.
Keramikkaniile gesondert verpacken.

Das Trockenrohr leeren. Das Trockenrohr wieder einsetzen.

Das KondensatgefaR leeren.

Den Pumpschlauch fiir Sdure aus der Kassettenpumpe entnehmen und reinigen.
Die Kondensationsschlange vorsichtig aus der Halterung ziehen.

Das Zubehor sorgféltig und insbesondere die Glasteile bruchsicher verpacken.
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9.1.2 Heizelemente und Ofenpatrone ausbauen

WARNUNG

Im Inneren des Analysators treten lebensgefahrliche elektrische Spannungen und hohe
Stréme auf! Schalten Sie den Analysator fiir den Ausbau von Heizelementen und
Ofenpatrone am Netzschalter auf der Gerateriickseite aus und ziehen Sie das Netzka-
bel aus der Netzsteckdose.

Die Heizelemente und die Ofenpatrone diirfen nur durch den Kundendienst der Analy-
tik Jena oder durch von der Analytik Jena autorisiertes und geschultes Fachpersonal
wieder eingebaut werden. Auch die Wiederinbetriebnahme des Grundgerats muss
durch die genannten Personen erfolgen.

VORSICHT

Am Ofen besteht Verbrennungsgefahr! Nehmen Sie den Ausbau nur im kalten Be-
triebszustand vor bzw. lassen Sie das Gerét lange genug abkiihlen (am besten iiber
Nacht)!

Vorsicht beim Offnen der rechten Seitenwand! Es besteht Verletzungsgefahr an scharf-
kantigen Teilen.

Die Heizelemente und die Ofenpatrone aus Hochtemperaturkeramik kénnen durch
Erschiitterungen beim Transport beschadigt werden. Die Geréateteile miissen deshalb
vor einem Transport aus dem Grundgerat ausgebaut und gesondert verpackt werden.
Fiir ein Umsetzen innerhalb des Labors miissen die Heizelemente und die Ofenpatrone
nicht ausgebaut werden.

1. Falls noch nicht erfolgt, Staubfalle iiber die Offnung in
der linken Seitenwand des Grundgerats entfernen.

2. Gasschleuse abschrauben. Verbrennungsrohr aus dem
Ofen entnehmen.

3. Rechte Seitenwand des Grundgerats 6ffnen. Dafiir die 4
Innensechskantschrauben I6sen. Schrauben nicht voll-
sténdig herausschrauben.

4. Den Schutzleiter (1), und die beiden Gasschlauche (2,3,
Schlauch Nr. 13 und 16) von der Innenseite der Seiten-
wand lésen. Seitenwand entfernen.
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1 2 5. Den Schutzleiter (5) von der Ofenpatrone (4) und dem
| I L-férmigen Halteblech (3) I6sen.

. Das orange Anschlusskabel des Thermoelements (1)
und den griinen Erdungsleiter (2) von der Innenwand
des Grundgeréts I6sen.

. Die elektrischen Zuleitungen (1, 2) von den Heizelemen-
ten l6sen. Dafiir die Innensechskantschrauben an den
Drahtgeflechten lockern. Kabel mit Drahtgeflechten
durch leichtes Hin- und Herdrehen nach oben abziehen.

. Die beiden Schrauben (2, 3), mit denen Ofenpatrone
und Halteblech im Analysator befestigt sind, I6sen.

. Den Temperatursensor (1) von der Ofenpatrone ab-
schrauben.

B Y = 8

10. Ofenpatrone und Halteblech vollstdndig aus dem Analy-
sator herausziehen und sicher abstellen.

11. Das lange Drahtgeflecht (siehe Pfeil), mit dem die bei-
den Heizelemente elektrisch miteinander verbunden
sind, l6sen.

12. Dafiir Innensechskantschrauben 16sen und Drahtgeflecht
durch leichtes Hin- und Herdrehen nach oben abziehen.
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Transport und Lagerung

13. Heizelemente nacheinander vorsichtig aus der Ofenpat-
rone herausheben.

14. Die beiden Heizelemente und das Drahtgeflecht sowie
die Ofenpatrone in gesonderten Transportverpackungen
verpacken.

9.1.3 Hinweise zum Transport

Beachten Sie die Sicherheitshinweise im Abschnitt "Sicherheitshinweise Transport und
"S.12. Transportieren Sie den Analysator besonders vorsichtig, um Schaden durch
StoRe, Erschiitterungen oder Vibrationen zu vermeiden. Zum Transport missen die
Heizelemente und die Ofenpatrone ausgebaut und gesondert in der Transportverpa-
ckung verpackt werden. Sonst besteht Bruchgefahr!

Der Transport des Analysators sollte so erfolgen, dass gréf3ere Temperaturschwankun-
gen vermieden werden, sodass sich in der Transportverpackung kein Kondenswasser
bilden kann.

9.1.4 Analysator im Labor umsetzen

VORSICHT

Durch unbeabsichtigtes Fallenlassen des Analysators besteht Verletzungsgefahr und
der Analysator wird beschadigt!

Gehen Sie beim Umsetzen des Analysators besonders umsichtig vor! Fiir das Heben
und Tragen des Analysators sind 2 Personen erforderlich!

Beachten Sie beim Umsetzen des Analysators im Labor Folgendes:

®  Es besteht Verletzungsgefahr durch nicht ordnungsgemaf gesicherte Teile! Entfer-
nen Sie vor dem Umsetzen des Analysators alle losen Teile, insbesondere die Rea-
genzienflasche mit Phosphorséure sowie das Schwefelsauregefal.

= Trennen Sie alle Versorgungsanschliisse und Ergdnzungsgerate vom Analysator ab.
Fiir einen Transport innerhalb des Labors miissen Heizelemente und Ofenpatrone
nicht aus dem Analysator ausgebaut werden.

149



Transport und Lagerung multi EA 4000

= Um gesundheitliche Schaden zu vermeiden, ist beim Umsetzen (Heben und Tra-
gen) des Analysators im Labor Folgendes zu beachten:

®  Zum Transport des Analysators sind aus Sicherheitsgriinden 2 Personen erforderlich, die
sich an beiden Geréateseiten positionieren.
= Da der Analysator keine Tragegriffe aufweist, fassen Sie das Gerat fest mit beiden Han-
den an der Unterseite und achten Sie vor dem gleichzeitigen Anheben darauf, dass die
empfindlichen Teile der Vorderseite durch die geschlossenen Tiiren geschiitzt sind.
®  Beachten Sie die Richtwerte und die Einhaltung der gesetzlich vorgeschriebenen
Grenzwerte fiir das Heben und Tragen der Lasten ohne Hilfsmittel!

m  Beachten Sie fur das Aufstellen am neuen Standort die Hinweise im Abschnitt
"Standortanforderungen"S. 49.

9.2 Lagerung

BEACHTE

Umwelteinfliisse und Kondenswasserbildung kénnen zur Zerstérung einzelner Kompo-
nenten des Analysators fiihren!

Eine Lagerung des Analysators ist nur in klimatisierten Rdumen zuldssig. Die Atmo-
sphare sollte staubarm und frei von &zenden Dampfen sein.

Werden der Analysator und die Ergdnzungsgeréte nicht sofort nach Lieferung aufge-
stellt oder werden sie fiir eine langere Zeit nicht benétigt, sind diese zweckmaRiger-
weise in der Originalverpackung zu lagern. In die Verpackung bzw. in das Gerét ist ein
geeignetes Trockenmittel einzubringen, um Schéden durch Feuchtigkeit zu vermeiden.

An die klimatischen Verhéltnisse im Lagerraum werden folgende Forderungen gestellt:

= Temperaturbereich: +5 °C bis +55 °C
= max. Luftfeuchte: 10 % bis 30 %
m  Luftdruck: 70 kPa bis 106 kPa
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Entsorgung

10 Entsorgung

Schwefelsaure

Magnesiumperchlorat

Elektrolytldsung

Adsorptionsmittel

Halogenidfalle

Analysator

Das verbrauchte Trockenmittel der Cl-Bestimmung wird zunachst vorsichtig mit Was-
ser verdiinnt und anschlieRend mit Natronlauge neutralisiert. Die entsprechenden
Gefahrenhinweise und Sicherheitsratschldge sind zu beachten! Diese neutralisierten
Abfalle miissen geméaR den gesetzlichen Vorschriften der fachgerechten Entsorgung
zugefiihrt werden.

Das verbrauchte Trockenmittel der C- und S-Bestimmung wird durch Eintragen in eine
Natriumthiosulfatldsung — ggf. unter Ansduern - in weniger geféhrliche Reduktions-
produkte lberfiihrt. Diese gegebenenfalls neutralisierten Abfdlle miissen gemaf} den
gesetzlichen Vorschriften der fachgerechten Entsorgung zugefiihrt werden.

Die Elektrolytldsung wird vorsichtig neutralisiert und als Silbersalzriickstdnde in Gefa-
Ren gesammelt. Diese sollten gemaR den gesetzlichen Vorschriften der fachgerechten
Entsorgung bzw. Wiederverwendung zugefiihrt werden.

Die zur Adsorption von Essigsauredampfen eingesetzte Aktivkohle sollte entsprechend
der 6ffentlichen Vorschriften entsorgt werden.

Die Halogenidfalle enthélt Kupfer. Nehmen Sie mit der zustandigen Stelle (Behorde
oder Abfallunternehmen) Kontakt auf. Dort erhalten Sie Informationen {iber Verwer-
tung oder Beseitigung.

Der multi EA 4000 mit seinen elektronischen Komponenten ist nach Ablauf der Le-
bensdauer nach den geltenden gesetzlichen Bestimmungen als Elektronikschrott zu
entsorgen.
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11.1 Technische Daten
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Allgemeine Kenndaten
Bezeichnung/Typ

Abmessungen

Masse

Verfahrensdaten
Aufschlussprinzip

Aufschlusstemperatur

Messverfahren
Detektion Cund S
Detektion Cl
Probenmenge

Probenzufiihrung

Gasversorgung

Steuerung/Auswertung (Steuer-
und Auswertesoftware multiWin)

Elektrische Kenngréf3en
Anschluss Ofenmodul HTS1500

Anschluss Module und
Probengeber

Man. TIC-Feststoffmodul

Absicherung

multi EA 4000

Analysator multi EA 4000

Grundgerét (Bx Hx T) 600 x 470 x 620 mm
je Modul: 300 x 470 x 550 mm
Probengeber: 520 x 500 x 700 mm

ca. 35 kg
je Modul ca. 8 kg
Probengeber ca. 20 kg

oxidative Verbrennung

je nach Anwendung 1000 - 1500 °C
(auch niedrigere Temperaturen maglich)

TC, TIC, TOC, TS, EC, TCI

NDIR (gekoppelt mit VITA-Verfahren)
Coulometrie

bis 3000 mg

Einwaage in Porzellan- oder Quarzglasschiffchen
automatischer Probengeber oder Handvorschub

Sauerstoff mind. 2.5 und Argon 4.6
mit Vordruck 200 - 400 kPa (29 - 58 psi)

Echtzeitgrafik, Statusanzeige wahrend der Analyse,
grafische Darstellung der Messergebnisse,
Ergebnisausdruck

200 - 240 VAC (+ 10 %, -5 %), 50 - 60 Hz
100 - 240 V AC (£10 %), 50 - 60 Hz

220 - 240V AC (+10 %), 50/60 Hz
(100 VAC/ 115V AC auf Anfrage)

Ofenmodul HTS1500
Geratesteuerung: T 2 AH
Heizung: Leitungsschutzschalter Typ B16

Die Sicherungen liegen im Gerateinneren und diirfen
nur durch den Kundendienst der Analytik Jena gewech-

selt werden!
C/S-Modul 2xT4,0AH
Cl-Modul 2xT4,0AH

Originalsicherungen der Analytik Jena verwenden!
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Mindestausstattung
Steuer- und
Auswerteeinheit

Technische Daten
Cl-Modul

Maximale Leistungsaufnahme

Schnittstelle zum PC
Umgebungsbedingungen
Temperatur bei Lagerung
Temperatur im Betrieb
Luftfeuchte im Betrieb
Luftfeuchte bei Lagerung
Luftdruck

Betriebssystem:

Prozessor:

Arbeitsspeicher:

Freier Speicher auf Festplatte:
Laufwerk:
Bildschirmauflésung:

Schnittstellen

Messbereich

(* mit Messgassplitting)
Ofentemperatur
Aufheizzeit

Analysenzeit

Probeneinwaage

(abhéngig von Konsistenz und
Matrix)

Ofenmodul HTS1500
C/S-Modul

Cl-Modul

Probengeber FPG 48
Auto. TIC-Feststoffmodul
Man. TIC-Feststoffmodul
Gesamtsystem

usB

5-55°C
10-35°C
max. 90 % bei +30 °C

Spezifikation

2400 VA
60 VA

60 VA

30 VA

20 VA

415 VA

ca. 3000 VA

10 - 30 % (Trockenmittel verwenden)

70 - 106 kPa

Windows 7 Professional oder héher

Intel Core I3 oder héher
4 GB
40 GB

CD-ROM Laufwerk (fiir Installation)

1024 x 768
UsB 2.0

1-100 pg/ 10 pg - 20 mg* absolut Gesamtchlor

bis 1000 °C
bis 30 min

bis 10 min - abhangig von Verbrennungszeit und Kon-

zentration

bis 3000 mg
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11.2 Normen und Richtlinien

Schutzklasse und
Schutzart

Geratesicherheit

EMV-Vertraglichkeit

Umweltvertraglichkeit

EU-Richtlinien

Richtlinien fur China
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Der Analysator hat die Schutzklasse I.
Das Gehduse hat die Schutzart IP 20.

Der Analysator erfiillt die Sicherheitsnormen

= EN61010-1

= EN61010-2-081

= EN61010-2-010

m EN61010-2-051 (fiir Betrieb mit Manuellem TIC-Feststoffmodul)

Der Analysator ist auf Stéraussendung und Storfestigkeit gepriift.
Er erfiillt die Anforderung an Stéraussendung nach

= EN61326-1 (EN 55011 Gruppe 1, Klasse B)

Er erfiillt die Anforderungen an Storfestigkeit nach

m EN61326-1 (Anforderungen fiir Gebrauch in grundlegender EMV-Umgebung)

Der Analysator ist auf Umweltvertréaglichkeit gepriift und erfiillt die Anforderungen
nach

= |SO09022-3
= |SO09022-2

Der Analysator erfiillt die Anforderungen nach Richtlinie 2011/65/EU (RoHS II).

Der Analysator wird nach Normen gebaut und gepriift, die die Anforderungen der EU-
Richtlinien 2014/35/EU sowie 2014/30/EU einhalten. Das Geréat verldsst das Werk in
sicherheitstechnisch einwandfreiem Zustand. Um diesen Zustand zu erhalten und ei-
nen gefahrlosen Betrieb sicherzustellen, muss der Anwender die Sicherheitshinweise
und Arbeitshinweise beachten, die in dieser Betriebsanleitung enthalten sind. Fiir
mitgeliefertes Zubehér und Systemkomponenten anderer Hersteller sind deren Bedie-
nungsanleitungen maRgebend.

Das Gerét enthélt reglementierte Substanzen (nach Richtlinie "Management Methods
for the Restriction of the Use of Hazardous Substances in Electrical and Electronic
Products"). Die Analytik Jena garantiert, dass diese Stoffe bei bestimmungsgeméaRer
Verwendung in den néchsten 25 Jahren nicht austreten und damit innerhalb dieser
Periode keine Gefahr fiir Umwelt und Gesundheit darstellen.
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